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傅立叶光谱仪用红外漫反射装置

孟庆华
�中国科学院长春光学精密机械研究所

,

长春 ���� ���

摘要 简要介绍了傅立叶变换光谱仪上用的红外漫反射装里的基本原理和设计思

想
,

并对设计该装置的一些主要间题进行了讨论
�

该装置辐射能量换失 ��  
,

光斑缩小

� 倍
�

最后给出了在 ��
,

� 一 � 傅立叶变换光谱仪上用该红外漫反射装置测量的几种样品

的光谱图
,

并对该装置的特点作了介绍
�

关键词
�

漫反射
�
能量损失 � 谱图

� 引 言

随着表面科学的发展
,

越来越多的材料需要了解它们的分子结构及其经过物理或化学处

理后的变化
。

一般光谱仪是通过样品的透过光谱测量来分析其分子结构特性的
。

而某些材料

是固体样品
、

粉末状
、

无定形时
,

制备透过样品比较困难和复杂
,

难以胜任对一些材料的光谱测

定
,

而漫反射法适于测量粉末状
,

无定形的固体样品
,

目前该方法已广泛用在光谱分析
、

微量样

品检定以及反应动力学的研究中
。

� 基本原理

在光谱仪样品室里加一个漫反射装置
,

使其在样品上漫反射的光同原光路重合
,

则可用漫

反射附件测得样品的反射光谱
。

红外漫反射装置的

光学 系统图如图 �
。

光谱仪光源射 出的光经一非球面镜将光束进一

步会聚
,

使小光斑照在样品上
,

然后在样品上进行漫

反射
,

另一非球面镜收集漫反射光
,

进行光路还原
。

当入射光照在固体样品上 时
,

除了部分光为其表面

所反射外
,

其余将
“

渗入
”

样品内部进行反射
、

折射
、

散射和吸收
,

当这部分光再次穿出样品表面时
,

即是

被样品吸收所衰减了的反射光
,

从而使我 们能获得

一个非常类似于通常透过样品的反射光谱
。

所以漫 图 � 漫反射装置光路图

反射测量方法不要求样品有足够的透明度或表面光洁度
,

也就是说
,

测定光谱前无需对样品进
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行予处理
,

从而使操作大为简化
。

漫反射光谱中的反射峰高 � 或相应的
“

吸光度” 与样品浓度 � 没有线性关系
。

� � �� ��
� �

� � � � 函数 � �� �和样品浓度成线性关系
。

� � 一 � � �

� �� � �
��一 � �

�

� �

�
�

� � �￡�

�

其中 � 为散射系数
,

它同样品粒度有关
, 。
为克分子吸收系数

�

这样从 � �� �光谱图中测得

的特征峰高或面积将和浓度呈线性关系
,

一般说
,

粉末的散乱程度对测定的结果影响不大
,

而

粉末的粒度越接近于入射波长
,

测定的灵敏度则越高
。

光线渗入样品中的深度取决于样品的折

射率
,

折射率愈高
,

渗入深度愈小
。

� 光学设计和结构设计

保证光能量损失尽量小和在祥品上的入射光斑尽量小是该装置设计的关键问题
。

因为样

品漫反射能量损失较大
,

这就要求光学面数尽量少
,

镜面在红外波段有很高的反射率
� 而对于

某些微小样品
,

需要样品上的入射光斑很小
,

否则大部分能量将损失掉
。

我们为 �� �
一

� 红外傅立叶变换光谱仪设计了红外漫反射装置
。

根据 ��  
一

� 的光学系统和

样品室结构尺寸
,

我们将 巾�� � � 的光斑缩 小 � 倍
,

即 巾� � � 的光斑照在样品上
,

样品漫反射

光收集 �� �左右
。

采用 � 块平面反射镜
,

两块椭球面反射镜和一块小反射调整镜
,

镜面镀铝反

射膜
,

其反射率在红外波段 � 一 �
�

��
,

则该漫反射装置能量损失为
� �一衬一 �

�

� � ��
,

能量透过

� ,
� �

�

� � � �
,

即 � �
�

�� �
。

在图 � 中 �
� 、

�
� 、

�
。 、

�
,

为平面反射镜
,

�
� 、

�
�

为离轴椭球面镜
,

�
�

为小平面反射调整

镜或为样品
。

原光学主系统的光束聚焦于 � 点
,

光斑为 巾�� � �
。

放上漫反射装置后
,

光束经

�
�

反射
,

聚焦于 � 点
,

再经 �
� 、

材
�

聚焦于 �
�

�或样品上 � � 经 从 反射 �或样品漫反射 �
,

由椭

球镜 �
。 ,

平面镜 �
。、

�
, ,

聚焦于 � 点
�

和原主光路重合
。

原打算采用球面反射镜缩小光斑的方

案
,

由于受到样品室空间的限制
,

为了达到 � 倍光斑缩小
,

须采用更多的平面反射镜
,

这将导致

能量损失较大
,

而且 由于球面反射镜离轴象差影响
,

得不到比较理想的小象点
,

所以
,

最后我们

放弃了这个方案
,

而改用离轴椭球面反射镜
。

在图 � 中
,

� 和 � 点作为椭球镜 �
�

的两个焦点
,

� 和 � 点作为椭球镜 �
�

的两个焦点
,

椭

球方程为

二二二 � 丁二� � � 二二 � � 二二二二石

, �
。

乙� � �
一

勺�
。

, �艺,
“

长 轴长为 � � �
�

� � � �
,

短轴长为 � � �
�

� � � �
,

焦点距离为 � �  
�

� � �  
,

离轴角为 ��
� 。

对于椭球镜

��
,

其物距
� ,
� � � �

�

� � �
,

�象距
� �
� � �

�

� �  !
,

则其放大率为 � �
�

� � � � � � � �
�

� � � � � � �
,

即缩 小 �

倍
。

结构设计主要考虑的是
�

平面反射镜 �
� 、

�
� 、

�
。 、

�
,

两维可调
,

调节俯仰和旋转
,

离轴椭

球镜的位置靠镜座加工精度保证
,

样品池可在高度方向上微量调整
。
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� 测试结果

��� 干涉图

图 � 和图 � 是原仪器透射光路和放入漫反射装置后测得的干涉图
。
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扫描次数 � ��
波数

分辨率 � � 分辨率一 �

� � �

扫描次数 � ��

图 � ��  
一
� 干涉图 图 � 放入漫反射装置后的千泞图

�� �样品谱 图

图 � 和图 � 分别是用漫反射附件测得的黑沙土和聚乙烯的漫反射红外光谱图
。
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分辨率 � �
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波数

� � � � � � � � � �

扫描次数 � ��

� � � � � � � � � � � � � � � �

波数

� � � �

分辨率 � � 扫描次数� ��

图 � 黑 沙土的红外光 �替图 图 � 聚 乙烯的红外光谱图

� 本装置特点

��� 我们设计的红外漫反射装置
�

其性能略优于国外同类附件
。

国外提 供附件能量损失

� � �一� � �
,

而我们的附件能量损失 �� �
。

对类似样品的测试
,

我们的扫描时间比国外短
,

但

谱图质量却优于国外提供的谱图
。
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�� �我们设计的附件
,

经调试后所有光学件全部被锁紧
,

用户不需任何调整
,

只需安放样

品
,

因此操作方便
,

而国外提供的漫反射附件
,

椭球镜等没有被锁紧
,

对缺乏光学调整知识的用

户带来极大不便
,

使有些用户买来附件后
,

一直不能正常使用
。

��� 我们设计的漫反射附件造价低
,

小批量生产
,

售价 �
�

� 万元左右
� 而国外类似附件售价

需 � � � � 美元 �� 万元 �
,

如能在国内推广使用
,

会有较高经济效益
�

��� 光束在样品表面会聚
,

光斑很小
,

可实现小样品和高光通量检测
。

森
置是在匡五亘〕先生负责下进行的

,

在此对他表示感谢
。
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