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개요
Praying Mantis 확산 반사 액세서리가 장착된 Agilent Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 
광도계를 사용하여 이산화규소(SiО2) 및 6수화물 황산니켈(II)(NiSO4·6H2O) 시료의  
고온 탈수를 연구했습니다. 실온과 300°C 사이에서 측정을 수행했습니다. 이 연구는 Cary 
5000 UV-Vis-NIR이 반사율이 낮은 시료 연구에 이상적이며 극단적인 샘플링 조건에서 
사용할 수 있음을 보여줍니다.

UV-Vis-NIR 확산 반사 분광기를 사용한 
고온 탈수 연구 

Praying Mantis 액세서리와 함께 Agilent Cary 5000  
UV-Vis-NIR을 사용하여 최대 300°C까지 화학 변화 연구
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서론
확산 반사 분광기(DRS)는 재료 표면에서 반사되거나 산란되는 
빛의 양을 측정하는 데 사용됩니다. 이 기술은 대부분의 고체에 
적용 가능하며 시료 전처리가 거의 또는 전혀 필요하지 않습니다. 
그러나 분말 형태의 시료에서 최상의 결과를 얻을 수 있는데, 
분말의 넓은 표면적에서 빛이 보다 효과적으로 시료와 상호 작용할 
수 있기 때문입니다. DRS는 기체 고체 인터페이스에서 이종 촉매 
또는 반응과 관련된 분말을 연구하는 데 가장 활용도 높게 이용되는 
분광 기술입니다. 이 기술은 in situ 조건에서 사용할 수 있으며 
본질적으로 정량적입니다.1, 2 

Praying Mantis 확산 반사 액세서리(Harrick Scientific Products, 
Inc., Pleasantville, New York, USA)가 장착된 Agilent Cary 5000 
UV-Vis-NIR 분광 광도계는 UV-Vis NIR 영역의 넓은 온도 범위에서 
화학 변화를 연구하는 데 적합합니다. Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 
광도계는 175~3,300nm 범위에서 탁월한 광도 성능을 제공하는 
고성능 UV-Vis 및 NIR 분광 광도계입니다. Cary 5000은 파장 
범위와 동적 범위가 넓어 다양한 시료의 화학 변화를 연구할 수 
있는 유연성을 제공합니다. 시료 유형에는 분말 및 결정, 표면이 
거친 고체, 광물, 플라스틱 및 섬유가 포함됩니다. 이렇게 시료 
형태가 다양한 DRS는 기체 고체 인터페이스에서 이종 촉매 또는 
반응과 관련된 분말 연구에 유용한 도구로 이용됩니다.

물 결정화는 수용액 또는 물을 함유한 용매로부터 결정을 형성하는 
과정에서 물 분자가 결합되는 것을 의미합니다. 함수 금속 착물과 
염은 결정 구조에 물 분자를 포함합니다. 물 분자는 금속 양이온에 
직접 결합되어 있지 않으므로 열을 가하면 제거될 수 있으며, 
이로 인해 시료의 결정 특성이 손실되는 경우가 많습니다. 일부 
함수 금속 착물/염이 탈수되면 육안으로 볼 수 있는 색상 변화가 
동반됩니다.

이 연구에서는 Praying Mantis 확산 반사 액세서리(DRA)가 
장착된 Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 광도계를 사용하여 가열 시 
분말형 이산화규소(SiO2) 및 6수화물 황산니켈(NiSO4·6H2O)의 
탈수를 조사했습니다. Praying Mantis DRA에는 고온 반응 챔버
(HVC) 샘플링 액세서리가 장착되었습니다. HVC를 사용하면 
온도와 가스 분위기를 제어할 수 있는 환경 셀 내부에서 시료를 
측정할 수 있습니다. HVC는 반응 챔버, 가열 카트리지, 열전쌍, 
냉각 포트 및 HVC 돔으로 구성됩니다(그림 2). HVC 돔에는 분광 
광도계 조사선이 들어오고 나갈 수 있게 해주는 두 개의 KBr 창과 
관찰을 위한 하나의 석영 창이 있습니다. Praying Mantis 내부에 
설치된 반응 챔버의 소형 분말 컵에 시료를 놓고 UV-Vis-NIR로 
측정했습니다. 이 구성에서 Cary 5000은 소량의 분말 시료에 대해 
고품질 데이터를 제공할 수 있습니다.

그림 1. Agilent Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 광도계.

https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-accessories/uv-vis-nir-praying-mantis-diffuse-reflectance-accessory
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-systems/cary-5000-uv-vis-nir
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-systems/cary-5000-uv-vis-nir
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파라미터 설정

파장 범위 250~2,500nm

참조(베이스라인) PTFE 

데이터 간격 2nm

신호 평균화 시간 0.2초

표 1. Agilent Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 광도계의 실험 파라미터

기기 구성
다양한 온도에서 고체의 확산 반사율 측정을 수행하기 위해 다음 
단계를 따랐습니다. 

1. Praying Mantis 베이스 플레이트 전면에 있는 두 개의 
동역학 나사가 분광기 바닥의 구멍에 맞물리도록 하면서 
Praying Mantis 액세서리를 Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 
광도계에 끼웠습니다. 잠금 장치 핸들을 사용하여 액세서리를 
잠갔습니다. 

2. Praying Mantis는 사전에 정렬되어 있지만 일반적으로 
성능을 최적화하려면 약간의 조정이 필요합니다. 정렬 절차는 
액세서리와 함께 제공된 정렬 기구를 이용해 지침에 따라 
수행할 수 있습니다. 

3. 베이스라인 PTFE 스펙트럼을 실온(RT)에서 수집했습니다. 
표준 샘플링 컵(직경 6.3mm)에 PTFE를 넘치게 채운 다음 
평평한 날을 사용하여 표면을 평평하게 깎아냈습니다. 
검출기에서 신호가 최대화되도록 시료 스테이지의 높이를 
조정했습니다.

4. 고온 반응 챔버의 시료 컵에 시료를 채우고 제공된 돔으로 
고정했습니다. 

5. 시료 스테이지를 제거하여 Praying Mantis에 고온 반응 챔버를 
설치했습니다. 이 작업은 정렬 상태가 유지되도록 신중하게 
수행했습니다. 

6. 온도 제어 실험을 수행하기 위해 다음과 같이 고온 반응 챔버 
(그림 3)에 여러 연결 작업을 수행했습니다. 

A. 반응 챔버는 100°C 이상의 온도에서 작동해야 했기 때문에 
물 순환기에 냉각 포트를 연결했습니다. 이 연구에서는 
Agilent PCB-1500 순환 수조를 사용했습니다. 냉각 
도관을 통해 흐르는 물 또는 냉각수는 시료 컵과 외부 챔버 
사이에서 열을 더 효과적으로 분리시켜 O-링과 창의 손상을 
방지합니다. 냉각은 또한 외부 노이즈를 포함하여 원치 않는 
스펙트럼 아티팩트를 최소화합니다.

HVC 돔

가스 주입구/배출구

가스 배출구

냉각 포트

냉각 포트 

장착
핀 (2)

히터
커넥터

열전쌍 커넥터
가스 
주입구/배출구

A

B

그림 2. (A) Praying Mantis 확산 반사 액세서리 (B) Praying Mantis용 고온 반응 
챔버.

실험
기기 구성 및 워크플로
높은 반응 챔버가 장착된 Praying Mantis 액세서리와 함께 Cary 
5000 UV-Vis-NIR 분광 광도계를 사용하여 확산 반사율 측정값을 
수집했습니다. 기준 스펙트럼은 polytetrafluoroethylene(PTFE)을  
사용하여 수집했습니다. 이 연구에 사용된 Agilent Cary WinUV 
소프트웨어와 기기 작동 파라미터를 표 1에 나타내었습니다. 

https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-software/cary-winuv-software-for-uv-vis-nir-applications
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-spectroscopy/uv-vis-uv-vis-nir-software/cary-winuv-software-for-uv-vis-nir-applications
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결과 및 토의
Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 광도계는 매우 높은 흡광도 또는 
매우 낮은 투과율/반사율 신호에서 작동하도록 설계되었습니다. 
반사율이 낮은 시료 또는 소량의 시료에서 고정밀 판독값을 얻을 
수 있습니다. 그림 4에서 볼 수 있듯이 Cary 5000은 RT에서 
수집된 소량의 미세 분말 PTFE에 대해 매우 반복 가능한 스캔 
결과를 생성했습니다.
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그림 4. Agilent Cary 5000 UV-Vis-NIR 분광 광도계를 사용하여 RT에서 획득한 
PTFE 분말의 3회 반복 파장 스캔. 삽입된 그림은 1,600~1,700nm 사이의 파장 
영역을 나타낸 것으로, 측정 반복성을 잘 보여줍니다.

다양한 온도에서 SiO2의 확산 반사 스펙트럼
분말형 SiO2의 확산 반사 스펙트럼은 RT부터 300°C까지 7가지  
온도에서 기록했습니다. SiO2의 용융점은 ~1,700°C이므로 
이 실험의 온도 범위 내에서 스펙트럼이 안정적일 것으로 
예상했습니다. 예상대로 가열 시 250~2,500nm의 파장 범위에서 
큰 변화가 관찰되지 않았지만 RT에서 1,890nm의 피크 강도는 
온도가 200°C까지 증가함에 따라 점차 감소했습니다. 그림 5에서 
볼 수 있듯이 시료 온도가 250°C에 도달하면 피크가 완전히 사라져 
SiO2의 탈수 과정을 확인할 수 있었습니다. 

흥미롭게도 1,890nm 피크는 시료가 RT로 냉각되었을 때 
반환되었습니다(반응 챔버 내에서 시료가 식도록 방치함). 가역 
탈수 및 재수화 과정은 SiO2 표면에 결합된 물 분자 때문입니다. 
그림 5의 점선은 시료가 RT로 냉각되었을 때 수집된 �재수화된� 
SiO2에 대해 얻은 스펙트럼을 보여줍니다.

B. 히터와 열전쌍은 Harrick Scientific Products, Inc.에서 
제공한 온도 조절기(ATK-024-3)에 연결했습니다. 본 
연구에서는 가스 주입구/배출구를 사용하지 않았으나, 
진공이 필요한 경우 사용할 수 있습니다. 

제공된 소프트웨어(Watlow EZ-Zone Configurator)를 사용하여 
온도 조절기를 프로그래밍했습니다. 고온 반응 챔버가 원하는 
온도에 도달하면 4분 동안 안정화한 다음, 표 1에 나열된 
파라미터를 사용하여 스펙트럼을 수집했습니다. 최상의 성능을 
유지하려면 시료를 추가하기 전에 Praying Mantis에서 HVC를 
제거하는 것이 좋습니다. 

가스 배출구

냉각 포트

히터 열전쌍

가스 주입구/배출구

가스 주입구/배출구

그림 3. Praying Mantis 액세서리에 설치된 고온 반응 챔버.

시료 분석
 – SiO2의 확산 반사 스펙트럼은 RT, 50, 100, 150, 200, 250 
및 300°C에서 수집했습니다. 그런 다음 시료를 실온으로 
냉각시키고 해당 스펙트럼을 수집했습니다

 – NiSO4·6H2O의 확산 반사 스펙트럼은 RT, 100 및 150°C에서 
수집했습니다

참고: 스펙트럼을 수집하기 전에 각 시료를 원하는 온도에서 
최소 4분 동안 유지하여 평형에 도달하도록 했습니다. 시료와 
동일한 온도에서 수집된 PTFE의 확산 반사 스펙트럼을 사용하여 
베이스라인 보정을 적용했습니다.
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참고: 400°C 이상 높은 온도에서의 측정은 UV-Vis 영역에서만 
가능합니다. Cary 5000의 PbS 검출기는 NIR 방출에 민감하며 
400°C 이상의 온도에서 포화되어 NIR 영역에서 유용한 정보를 
제공하지 않습니다. 
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그림 5. RT에서 300°C까지 다양한 온도 지점에서 측정된 SiO2의 확산 반사 
스펙트럼입니다. 점선은 시료를 실온으로 식힐 때 수집된 트레이스를 나타냅니다.
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그림 6. (A) 25, 100 및 150°C에서 측정된 NiSO4·6H2O의 확산 반사 스펙트럼. (B) NiSO4·6H2O는 가열 시 노란색 무수 NiSO4로 변환됩니다.

NiSO4·6H2O의 고온 탈수
NiSO4·6H2O는 고온에서 탈수되는 청록색 염입니다. 탈수로 인해 
노란색 무수 NiSO4가 형성됩니다. 색상 변화는 육안으로 명확하게 
볼 수 있습니다. 그림 6A는 최대 150°C까지 다양한 온도 지점에서 
기록된 NiSO4·6H2O의 스펙트럼을 보여줍니다. RT에서는 가시 
스펙트럼의 녹색 영역에 있는 490nm 스펙트럼에서 피크를 볼 
수 있습니다. 시료가 가열됨에 따라 490nm의 피크는 강도가 
감소하고 노란색 영역의 570nm에서 새로운 피크가 형성되어  
무수 NiSO4의 형성을 확인했습니다(그림 6).
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결론
Praying Mantis 확산 반사 액세서리를 장착한 Agilent Cary 5000 
UV-Vis-NIR 분광 광도계를 사용하여 SiO2 및 NiSO4·6H2O의 온도 
유도 탈수를 연구했습니다. 

Cary 5000의 넓은 동적 범위와 우수한 신호대 잡음비가 결합되어 
소량의 분말형 시료에서 온도로 인한 변화를 연구하는 데 적합한 
솔루션이 구현됩니다. 열적으로 안정적인 SiO2에서는 표면에 
결합된 물 분자가 탈수됩니다. NiSO4·6H2O의 녹청색은 고온에서 
노란색 무수 분말로 변환되며, 이는 490nm에서 570nm로의 파장 
이동에 해당합니다.

이러한 결과는 온도 조절 챔버와 결합된 확산 반사 분광기(DRS)가  
분말 및 표면이 거친 고체와 같은 고체 물질의 온도 유도 변화를 
연구하는 효과적인 분석법을 제공한다는 사실을 보여줍니다. 
이 기기 구성은 지원되는 전이 금속 이온의 d-d 및 전하 이동 
전이를 모두 조사할 수 있기 때문에 이종 촉매를 연구하는 데에도 
유용합니다.
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