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摘要：针对不同的红外样品类型和实验条件选择不同的制样方法和测试方法，是取得高质量

红外谱图的关键。KBr 压片法仍是目前应用最广泛的制样方法，适用于可以研细的样品，不

适用于不稳定的化合物、与 KBr 发生反应的样品。薄膜法用于测定浓度较低的一些溶液，

根据溶剂的特性和测试范围选择合适的红外窗片作为基底，将溶液均匀涂抹于基底上待溶剂

挥发进行测试。主机 ATR 克服了传统透射法的不足，部分替代压片和液体透射池，可用于

大部分凝聚态样品检测。显微红外光谱系统是以固体的微小样品或者大样品上的微小区域为

分析任务，以红外分析为核心内容。 
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现代红外光谱分析技术被广泛用于无机化合物和有机化合物的结构单元解析。在目前的

红外光谱制样技术中，关键是针对不同的样品类型和实验条件进行不同的制样方法和测试方

法。选择适合的制样方法和测试方法，要结合工作实际，从影响谱图质量的因素、样品的要

求、样品的预处理等方面进行对比。对不同的样品采用不同的制样方式和测试方法是现代红

外光谱研究中取得正确、可靠信息的关键，要注意到化合物红外谱图中的特征谱带频率、强

度和吸收峰形状因制样方法的不同而可能带来的变化。因此，选用合适的制样方法和测试方

法，要从被测样品和实验目的两个方面考虑。 

1 压片法 

KBr 压片法被广泛用于红外定性分析和结构分析，可以得到非常理想的高信噪比谱图，

使用非常普遍。取 1-2 mg 试样与 100-200 mg 溴化钾粉末充分混合并研磨，直到混合物的颗

粒尺寸小于 2.5 m （混合物颗粒对红外光产生散射，使谱图基线发生漂移。为了降低散射

现象，应使样品粒子直径小于入射光的最小波长，也就是中红外区的 2.5 m），极性较强的

样品可适当减少用量。将研磨好的混合物均匀地放入模具的顶模和底模中间的黑色垫片中，

小心放入柱塞，将样品压平，并轻轻向一个方向转动几圈，使粉末分布均匀。然后将模具放

入油压机中，在合适的压力下得到透明或者均匀半透明且厚薄均匀的压片，最后将压好的圆



片放入样品仓进行测试。此法适用于可以研细的样品，但对于不稳定的化合物，如发生分解、

异构化、升华等变化的化合物不宜使用压片法。其次，和稀释剂研磨会发生吸湿、离子交换、

置换、络合反应等固相反应的样品也不能使用压片法，会使吸收峰特征谱带引起变化。另外，

压片需要施加较大压力，造成样品的晶型发生变化，测得的红外谱图也不可用。压片法制样

复杂、干扰因素多：（1）样品与溴化钾混合研磨过程易吸收空气中水分，对含 N-H 和 O-H

基团的样品分析会造成干扰。（2）样品浓度和测试厚度要适当，太稀或者太薄时，一些弱峰

可能不出现；太浓或太厚时，可能会出现平头峰而无法确定峰位置。（3）样品颜色太深时，

样片透光性差，吸收峰强度很弱。一般来说，谱图中最大吸收峰在 10% T 左右，基线在 80% 

T 左右，且基线保持平直，没有杂峰的干扰，这样的谱图就是好图。 

 

 

图 1  质量较好的红外谱图 

2 薄膜法 

薄膜法是将固体样品溶解在合适的溶剂中，用移液枪滴在相应的窗片上，待溶剂完全挥

发生成一层只有样品的均匀薄膜（厚度要求在 10-30 m 之间）后，将带有样品薄膜的窗片

放入红外光谱仪中，采用透射模式进行扫描。根据实验所需的透光范围、溶剂性质选择合适

的窗片种类，水之外的溶剂最常用的是 KBr、NaCl 盐片，如果样品是水溶液则可选用 CaF2、

BaF2、KRS-5 等水不溶性窗片，但是上述窗片只能透 1000 cm-1 以上的红外光。如果溶剂为

水的样品其测试范围需要覆盖整个中红外区域，可以选择双面抛光的单晶硅晶体（红外光透

过率为 CaF2 窗片的 60%左右，信号会相对比较弱）作为基底进行测试。在成膜技术中最严

重的两个问题是薄膜厚度不均匀和溶剂残留。薄膜的厚度不均将导致谱图的非线性。而在薄

膜技术中应该时刻注意溶剂残留的问题，如果结果显示有溶剂残留，有时可通过继续加热去

除溶剂。 

 


