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Priloha B | Pfenosny Ramanuv spektrometr i-Raman Pro

STANDARDNI PRACOVNi POSTUP

pro pouziti prenosného Ramanova spektrometru i-Raman Pro

Oblast pouziti

Tento standardni pracovni postup obsahuje zakladni instrukce a pokyny k ovladani
pfenosného Ramanova spektrometru i-Raman Pro pro uzivatele — odborné pracovniky
LTL na drovni ,Operator®.

Urceni pristroje

Pfenosny Raman(v spektrometr i-Raman Pro (B&W Tek) je uréen pro identifikaci
neznamych latek nebo potvrzeni pfitomnosti sledovanych chemickych latek pomoci
Ramanovy spektrometrie s vyuzitim laseru o vinové délce 785 mm (vykon <420 mW).

Konstrukce spektrometru umoziuje pouziti v podminkach rozmisténi v misté zasahu
(zpravidla mobilni laboratofi nebo zasahovém vozidle) nebo v misté poskytovani
technické a analytické podpory.

Z hlediska technik méfeni mlze byt vyuzita metoda ,point-and-shoot”, ktera umoznuje
mérfeni chemickych latek skrze jejich obal, pokud je dostateéné transparentni pro laser.
Takto je mozné identifikovat latku a charakterizovat jeji nebezpecnost i bez nutnosti
pfimého otevieni obalu. V pfipadech, kdy je to vhodné, mohou byt dale vyuzity
chranéné drzaky vialek nebo kyvet, ktery jsou urCené zejména pro kapalné vzorky.

Vzorkem muze byt vSeobecné Cista nebo koncentrovana pevna, kapalna, pastovita
nebo gelovita latka.
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3 Zakladni pokyny pro uvedeni do provozu

Spektrometr je nutné umistit na vhodném misté, které je chranéno pred nepfiznivymi
poveétrnostnimi vlivy, silnymi vibracemi, zvy$enou vihkosti a prasnosti nebo nezadouci
kontaminaci. Doporu€ené rozmezi pracovni teploty pro optimalni provoz je 0 az 35 °C.

Uplné pozadavky pro provoz stanovuje navod k pouziti dodany vyrobcem.

Dlouhodoby provoz spektrometru je zavisly na dodavce elektrické energie. Je mozné
ho napajet ze standardni elektrické sité, nabijeCkou do autozasuvky nebo pomoci
velkokapacitni powerbanky dodané se spektrometrem.

Pouzivany model spektrometru i-Raman Pro je mozné diky integrovanému dotykovému
tabletu provozovat samostatné nebo ve spojeni s externi mobilni pracovni stanici.

Bezpeénostni pokyny ve vztahu k laseru tfidy 3B

Kazdy wuzivatel spektrometru musi byt prokazatelné proskolen z hlediska
bezpeCnostnich opatfeni ve vztahu k ochrané Zzivota a zdravi osob a bezpecné
manipulace a bezpec&nostnich opatfeni pfi méfeni neznamych nebo citlivych vzorku.

Popis pristroje a uvedeni pristroje do provozu

Indikétor napajeni

Indikator spusténého laseru (Spustény laser sviti Cervené)

Vypinaé
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(@)

(b)
()

(d)

(e)
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Zastréka napajeni (12 V)

Piepinac pripojeni

Blokovaci zastrcka

Port externiho PC oo L
Vypinac laseru

Spektrometr se pfipoji ke zdroj napéti pomoci Zastréky napajeni.
Na Celnim panelu se zaroven rozsviti Indikator napajeni.

PFistroj se zapne pomoci Vypinace O jeho pfidrzenim po dobu 3-5 sekund.

V pfipadé ovladani spektrometru pomoci mobilni pracovni stanice se spektrometr
s touto stanici propoji USB kabelem pfes Port externiho PC. Zaroven je nutné mit
Prepina¢ pripojeni v poloze ,EXT".

Poloha ,INT“ umoziuje praci pouze v integrovaném tabletu.

Spektrometr i-Raman Pro ma dva bezpecnostni prvky pro zabranéni nahodného
spusténi laseru: laser aktivovany specialnim klicem a pojistkovy kolik.

Pro aktivaci laseru musi byt vioZen pojistkovy kolik do Blokovaci zastrcky.

Poté musi byt zasunut kli¢ do zamku laseru a oto€en ve sméru hodinovych ruci¢ek
do polohy ,,ON*. Laser se nasledné béhem péti az deseti sekund zapne.

Kli¢ nemuze byt vyjmut, je-li v pozici zapnuto.

E-Grade opticka sonda se spinaem je trvale pfipojena ke spektrometru. Manipulaci

s vlakny sondy provadi pouze uréeny odborny pracovniky LTL na urovni ,Supervisor®.

Ramanova sonda je vybavena ru¢ni zavérkou, kterou je tfeba pfed mérenim otevfit a po
jeho skoncéeni opétovné uzavrit. Toto opatfeni je jednak kvlli bezpecnosti a rovnéz
pro méfreni temného pole.
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Sonda je vybavena distan¢nim nastavcem, ktery umozriuje regulaci vzdalenosti sondy od
vzorku. Standardni pracovni vzdalenost (vzdalenost ¢oCky sondy a méfeného povrchu)
je nastavena na 5,4 mm; pomoci distan¢niho nastavce je mozné ji regulovat tak, aby
byl Raman(v signal co nejsilngjsi.

4 Techniky pro méreni vzorku
Vzorky jsou nejCastéji méfeny rychlou metodou ,point-and-shoot®, ktera umoZzniuje
méfeni chemickych latek skrze jejich obal.

Sonda se pfiloZi k danému objektu méfeni. Na konci laseru musi byt umistén distancni
nastavec, aby byla dodrzena spravna ohniskova vzdalenost pro méfeni.

Méfeni je ovlivnéno okolnimi svételnymi podminkami a muze tak dochazet
k interferencim. V pfipadé umélého osvétleni (zafivky) je nutné toto osvétleni po dobu
méfeni vypnout.

Priklady mozného pouziti metody ,,point-and-shoot*:
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Pro mérfeni kapalnych nebo pevnych vzorkll mize byt dale pouzit chranény drzak
vialek vhodny pro méfeni v uzavienych i otevienych vialkach o objemu 1 ml nebo 4 ml.

Pfi tomto méfeni je zachovana geometrie méfeni v souvislosti s pouzivanymi vialkami
a chranény drzak vytvafi stinéni pfed moznymi interferencemi; poskytuje proto presné;si
spektralni udaje.

Ukazky mozného pouziti drzaku vialek:
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Pro pfesné méfeni kapalnych vzorkd, zejména pak velmi malych objemu, muze byt
rovnéz pouzit drzak kapalinovych kyvet vialek o standardni velikosti 9,5 mm.

~
SWRYAY AR
AT ATATARD
w.,’ o o 06

K dispozici jsou standardni kyvety s optickou drahou 10,0 mm o objemu 3 500 ul, semi-
mikrokyvety o objemu 1 400 ul a mikrokyvety o objemu 700 pl.

aunyody J65E7
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5 Priprava na méreni vzorku

(@) Pro ovladani spektrometru se na externi pracovni stanici spusti program
BWSpec.exe.

ol [ f)

BWSpec.exe . OMNIC for OMNIC

Dispersiv... Specta

(b) Po spusténi programu se objevi odpocCet Casu, ktery je nutny pro zahfati
spektrometru. Jakmile se v levém dolnim rohu objevi stav Online, je pfistroj
pfipraveny k méfeni.

4 BWSpec - X
[ File View Acquire Spectrl Function Tools Plug-n Setup Help Langusge

B~ - 19 Heoowo@®dlr Ma
| BWSA75-7855,BTC667N-7855... | + x  Spectrum List Panel 1 x
|

Aconfig.cfg Dark Sublracted (Processed)
655360

655359 4o onoe

655358 |

655357 | Spectrometer Control Panel LY

u] I™ Dual Chart

655356 |

655355 |

Relaive Intensity

655354 1

655353 |

655352 |

655351 | I” Ouput2

855350

I I I I I
500 1000 1500 2000 2500 3000

(c) Po nabéhu pfistroje do provoznich podminek je nutné nastavit zakladni parametry
méfeni. Spektrometr neumoziiuje pouziti automatickych rezima.

Pozornost je zaméfena zejména na tfi zakladni experimentalni parametry:

- integracni ¢as — dobu akumulace signalu (us/ms/sec/min);

- pocet opakovanych akumulaci (skenu), které maji byt v ramci jednoho méreni
zmérfeny;

- vykon laseru (% pIného vykonu).
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v v

Hodnota integracniho €asu souvisi s intenzitou Ramanova rozptylu. VySSi intenzitu
detekovaného Ramanova signalu lze dosahnout vysSi hodnotou integracniho Casu,
zaroven se ale prodluzuje ¢as méreni.

Optimalni integraéni €as je vzdy experimentalné upraven tak, aby nejvySSi uroven
intenzity Ramanova signalu byla tésné pod urovni saturace detektoru.

V pfipadé neznamych vzork( je doporuc¢eno zpocatku méfit s nizSim vykonem,
orientacné 30-50 % pIného vykonu, velmi rychlym integraénim ¢asem a pouze jednim
skenem. Na zakladé predbéznych vysledkl parametry méfeni optimalizovat.

4l Bwspec
|| File View Acquire Spectral Function

Tog Blug-in Setup Help Language
B -“-' =k O XX X- 10~y

667N-7B55...

A-config.efg BWS475-T855 | SP_0: Dark Sublracted (Processed)
T T

Pokud ikona ma modrou barvu @ — laser je vypnuty
Pokud ikona ma €ervenou barvu @ — laser je zapnuty

(d) Po zadani zakladnich parametrid méfreni nejprve naméfit temné pole (dark scan)
pomoci ikony Dark Scan. Rucni uzavéra na téle sondy je v poloze ,Close”.

Naméfit temné pole (Dark Scan)

4l Bwspec

: File WView Acquire Spectral Function Tools Plugeln Setup Help Language

=\ a2l i@l = - = ©

Open| sﬂ.é Exeal 10 2| == ! z Q e
BWS475-T855.BTCE6TN-TB55..

Spectum |

A-config.cfg BWS4T5-T355 : SP_0 - Dark Sublracted (Processed)
T T

40000 .

Po dokon&eni proméfeni temného pole se na spodni listé objevi rizové podkreslené

oznameni DEKION

(e) Pfed samotnym méfenim se ujistit, Ze ruéni uzavéra na téle sondy je v poloze
,Open*, laser je zapnuty a spektrometr indikuje jeho zapnuti na ¢elnim panelu.

Pri zapnutém laseru je potreba dbat zvySené pozornosti a opatrnosti, dodrzovani
bezpecnostnich zasad a pouzivani predepsanych ochrannych pracovnich
prostiredkd (zejména specialnich ochrannych bryli).
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6 Vlastni méreni vzorku

v v

(@) Pomoci ikony 'U se naméfi jedno spektrum a pfida se do pracovniho okna.

V pfipadé namérfeni dalSiho spektra bude predchozi spektrum vymazano
z pracovniho okna.

Spustit méfeni jednoho spektra

4l Bwspec

|' File View Acquire Spectral Function Tools Plug-in  Setup Help Language

I o = 3 =l (@

|| Spenl sg‘ & |Ezeel] w =] == ¥ 1 [z 100

BWS475.7855,BTC667N-T855_.. |

V pfipadé potfeby zastaveni méfeni se pouZije ikona Stop i '
Pro pfipadné vymazani vSech zobrazenych spekter se pouzije ikona

Pro optimalizaci naméfeného spektra je mozné upravovat parametry nastaveni (doba
svitu laseru, poCet opakovani, vykon laseru). Po kazdé zméné vzdy zméfit temné pole.

80 BWSpec - a X
[ Fie uire Spectral Function Tools Plug-ln Setup Help Language
= = el e v
B0 - 19~ 50000 FMa
~ BWSA75-7855,BTC667N-7855... ~ X Spectrum List Panel 1 x
Specum |
35000
Spectrometer Control Panel X
™ Enable Cursor | Dual Chart
25000
-
< sooo |
&
15000 +
™ Bxtemal Trigger
Auto Tir
5000 ™ luminaton =
™ Output 2
™ Output 3
I Output &
™ Ouput 5
500 1000 1500 2000 2500 3000
Rarman Shift cm-1} _ _
OOOOO [ ] ) [Acquition compieted SN = oot Compensate: OFF | Lneanty Carecton: OFF

(b) Pomoci ikony U se naméfi dalSi spektrum pres stavajici doposud namérena
spektra. Spektra se zobrazi v jednom okné prekryvu.
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Ml pwSpec
4l Bwsp

Spustit méFeni daldiho spektra pres stdvajici

File View Acquire Spectral Function Tools Plug-In Setup Help Language

£)8)l=| 8 2

‘EJ sec q 1

ECIENEI ) "X X I0EN

BWS475-7855,BTC66TN-7855...

| pectum |

[l B
File View Acquire Specralfunction Took Flugin Seup Help Language

& (8] [s) ]

I L 59+ Ho0euedENMa

BWS473.7855. BTCO6TN 7855, |
Specn |

7000

Accoetigelg BWSATS-TH5S | SP_T - Dark Sublracied Processed)

2500

2000 -”

500 b‘._ 1 ‘ Z
“'}“.,!l‘\«w\ﬂ

i ; l | i
WM Wrwl Ma“]‘u f wﬁ:ﬂ!‘ WW"-”‘M“%W% B

W"*"H SRR ot el

f
500 1000 1500

H
2000 2500 3000
Raman Sn (em-1)

Durk: O

it [ 18

4| Acquistion completed

oFF

(c) Pomoci ikony !D je mozné méfit spektra kontinualné. Rychlost obnovovani nové
namérenych spekter je shodné s integracnim ¢asem.

(d)

K uloZeni vybraného spektra na disk pracovni stanice se pouzije ikona Save.

e

|| File View Acquite Spectral Function Tools Plug-in Setup Help Language

[ sec [v

s =
Q@@& o

L Q- HOUUoed|-l¥a

“BW5475-7855 BTC667N-7855... |
. i

Vybrané spektrum (spektra) se uklada ve formatu SPC (*.spc), zvoli se nami vybrana
slozka, kam bude dané spektrum ulozeno a zada se vlastni nazev méreni.

V nabidce Export Option se ve sloupci Y Axis oznaCi Dark Subtracted a ve sloupci
X Axis - Raman Shift (cm-1) Linear. Ciselné hodnoty se nepfepisuiji.

CH/2021/08
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a
File View Acquire Spectral Function Tools Plug:in Setup Help Language

I 1 2 11 [
| = | t =) =l &
AN O - gl | ’

@~ 5QOUoedr¥EMa

‘BWS475-7855.BTC667N-7855... |

Format souboru

25000 +

Specinm |
A-CoMig Cfg BWS4T5-785S5 © SP_0 : Dark Sublracted (Frocessed)
Aogey SloZKa, kde bude mareni UloZent T '
o [Save Spectrum Data - u] »
Expert Option
3/ il F: Savepath  [D)\LTL\Expenmertain spekira\Nave
lastni nazev méfeni
Savename |Sample_01_10s-100 Save ¥ Axis. X Ais
Fletpe  ["SPC - ] " Raw Data ™ Pocal
W h fen)
30000 4 aeth wveleng
™ Wavenumber fom-1)
' " Raman Shift fom-1)

™ Wavelergth ) Linear

|F Dearic Subtracted (Processed) | .
C W fem-1) Linear

:

=
E i Sat (82 fem-1
z
S 20000 4 ff
g e End 3350 e Th
« nterval 1 fom-1)
15000 4
i \ |I : || 3
| | : i %
5000 "I""Jl' Il"‘ i JI-||| i Y f | | ‘ | A
LV B e 1 N a|| | f i l'.r'[. : 1y
W Wy kil IR | LY A P N f |I It
UMY JH [ b7 A R
el __r\-' '._-r \ 3 Il'-_‘.' N~ ‘-.\\__
: : : o ————
+ + i + ¥
500 1000 1500 2000 2500
Raman Shift (cm-1)
Orlie W= [ | Acquisition completed Dark : 0N Reference: OFF Dark Compensate: OFF | Linearity Comectin: OFF

7 Vyhodnoceni mérenych spekter

(a) Pro vyhodnoceni naméfenych spekter se pouzije program Omnic for dispersive Raman.
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(b) Po spusténi programu se zobrazi hlavni okno programu.

A OMNIC - [Window1] = X
B File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help - ax
Defaut - DXR Raman Microscope (cha_rm_defaut_exp) -

el R R = IR R P I S N

Cut Copy  Paste sl Set Dol Smp BshCor FindPks Seach Libbg PrevFpt ViewNB AddNE

@ @)[No spectra selected ®

100

SRR =

(c) Pro otevreni slozky s daty se pouzije ikona Open nebo pomoci menu File — Open.
Pomoci okna Viyhledavani soubort se vybere naméfené spektrum.

A OMNIC - [Window1]
EFHe Edit Collect View Process Analyze Report Window Help

| Default - DXR Raman Microscope (dxr_rm_default.exp)

s 1 4y, g ) "
W 3| > 2 " &
Save Prink Cut Copy Paste Expt Set  ColSmp BslnCor FindPks Seach LbMar PievRpt ViewME AddMNE
@@| No spectra selected
H 100 ;
Open X Open x
Oblasthiedzni: | | Naved -l & B ek E- Oblast hledani MNavod - «mEerE-
* Nazev - Dstum zmény W Velikost i Datum zmény e Velikost
Pty | BRSSPI 0115100 23002021 9552 Soubor SPC 1448 23002001 8552 Seubor SPC ke
PP B Gample 01_55-100 23.002021 952 Soubor SPC 1448 23:09.2001 9:52 Soubor SPC 14k
B B Sample 01105100 23002021 349 Soubor SPC 1448 23.09.2021 949 Seubor SPC 14kB
Pocha | A Sample_01_205-100 23.09.2021 9:51 Soubor SPC 14kB 23002001 9:51 Soubor SPC ke
(2] (2]
Keihovry Keihovry
o roo e Terereses
sit st
Nazev souboru: || -] Otevfit Nézew souboru:  [Sample_01_20s-100 ~| Otevit
Souborytypu:  [GRAMS (“SPC:"GLD) ~| it Souborybypu:  [GRAMS (SPC"GLD) 5| it

i

103 Int 65640)

)

EZN i " Raman shitt (cm-1) i ’ ’ (3]
4

(d) Po vybrani naméfeného spektra se spektrum otevie v Hlavnim okné programu.
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K vyhledani spektra v knihovné se pouzije ikona Search.

A OMNIC - Windows] - 53

ES File Edit Collect View Process Analyze Report Window Help & x
Default - DXR Raman Microscops g -

il B o3]S i | P 2y |

(il - ] > -

Open S Pt Ck oy Pae  Ewibet CdSmp  BemCor FdPill Sesch WlbMg  PrevAm ViewNS AddNB

£ 7 DALTL\Experimentalni spektra\Navod\Sample_01_20s-100 spc
60000 1
56000 |
50000
45000 {

40000

35000 {

Raman Intensity

30000 {
25000
20000 -
15000 {
10000 {

5000 -+
3200 3000 2600 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400 200
Raman shit (cm-1)

OGOBOD} e ——————
By =

Pro identifikaci latky se pouzije automaticky vyhledavaci algoritmus, do kterého byly
nastaveny vhodné parametry hledani. Pro komparaci vysledkl se vyuzivaji komercni
i konfirmacni knihovny vytvofené v ramci ¢innosti LTL.

A OMNIC - [Search] - X
A File Edit Collect View Process Anclyze Report Window Help _ax
Default - DXR Raman Microscope (cha_rm_defaut exp) -

S S| =% Q8| | A |

Open  Save  Fiit Cu Cop  Paste ExptSet ColSmp BshCor Find Pks  Seach  LibMor PrevRpt ViewNB  AddNB
650007
50000 | CTRIC ACID MONOHYDRATE, 99%, AC.S. REAGENT
550001
500004
450001
400004
350007
300004
250001
200001
150004
100004
5000
3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400 200
Index | Match Compound Name Library Name
2 =
22 8418 Citric acid Thermo Scientific Law Enforcement and Security (LEnS) Ram
3 6925 7323 Citric acid monohydrate Thermo Scientific Law Enforcement and Security (LEnS) Ram
41978 7218 TETRABUTYLAMMONIUM PERIODATE HR Aldrich Raman
52635 7193 CITRIC ACID. 99+% HR Aldrich Raman
6 7502 6708 222TRIFLUORO4-TRIFLUOROMETHYL)- ACETOPHENONE. 97% HR Aldrich Raman
7 144 6690 Sodium Periodate HR Raman Inoraanics
8 2064 6367 ACETONE-2-13C.99 ATOM % 13C HR Aldrich Raman
9 1810 6349 3IMETHYLPIPERIDINE. 99% HR Aldrich Raman
10 11016 6276 1-HYDROXYBENZOTRIAZOLE. CONTAINS <5% WATER HR Aldrich Raman

Region: 1499.38 - 230,92 (@ stack ) (@¥Ciinooaray) (into. ) (@ oty Dispiay ) (@Print ) (@Feto. ) (§Crosel)
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8 Ovéreni vykonnosti spektrometru

K ovéfeni vykonnosti spektrometru a kontrole jeho spravné funkce je pouzivan referencni
kontrolni vzorek (standard) — Benzonitrile (CAS: 100-47-0; grade 99+% for spectroscopy)
(a) Referencni kontrolni vzorek se vlozi do chranéného drzaku vialek.
(b) Zakladni parametry pro méreni:

Integracni ¢as: 1000 ms;

Pocet opakovanych akumulaci: 3;
Vykon laseru: 100 %;

Vinovy rozsah: 250-3000 cm™.

(c) Namérené spektrum je uloZzeno ve formatu ,QC_datum_zkratka uzivatele _cCislo mereni*
do QC slozky a je nasledné vyhodnoceno programem Omnic for dispersive Raman.

(d) Po vlozeni spektra do programu Omnic je spusténa funkce QC Compare.

A OMNIC - [Window1] = X
B File Edit Collect View Process | Analyze Report Window Help

_alx
Experiment: | Default - DXR Raman Mic  Find Peaks. Ctrlek (dx_rm_default_exp) ]/ (J)system Status
Send to OMNIC Specta y

T o | Ry S \ o ey |
H = ‘ D PeskResole ‘ 1 )
Open  Save it CH Noise Ctrle) BshCor FndPks Seach LbMy  PievApl Viewhd AddNE

@@L

70000 1

D:\LTL\Experimentalni
65000 1

60000

55000 1

50000 {

45000 1

40000 1

35000 {

Raman ntensity

30000 4

25000 1

20000

15000

10000

5000 |

3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400
Raman shift (cm-1)

X(1197,102) Y+(35654,754)

OBEPED N " e ) B

(e) Program provede automatické vyhodnoceni na zakladé nastavenych parametru.
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Priloha B | Pfenosny Ramanuv spektrometr i-Raman Pro

Zkouska je povazovana za vyhovuijici, pokud je shoda se spektrem v QC verifikacni knihovné
vétSi nez 90 % (Threshold: 0.90).

A OMNIC - [QC Compare] =t X
A File Edit Collect View Process Anlyze Report Window Help _ a8l
Default - DXR Raman Microscope (dx_m_defaultexp)

g

DA\LTL\Experimentalni spekra\QC\QC:_11-08-2021.spc

Raman Intensity

Benzonitrle (QC_grade)

Match.98,39
Compound Type: SUJ-LTL Raman Performance Verification

Raman intensity
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L
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Raman shift (cm-1)
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