Analiza spektralna i pomiary spektrofotometryczne
Zagadnienia:

1. Absorbcja swiatta.

2. Wspotrzedne tréjchromatyczne barwy, Prawa Gassmana.
3. Tréjkat barw. Trojkat nasycen.

4. Rozpraszanie $wiatfa.

5. Filtry interferencyjne.

6. Siatka dyfrakcyjna.

7. Fotoogniwa,fotokomorki.

8. Spektrofotometr jednowigzkowy Spekol — budowa i dziatanie.
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Instrukcja wykonania ¢wiczenia

Cel éwiczenia:

Przedmiotem (¢wiczenia jest zapoznanie z budowg i zasadg dziatania spektrofotometru
jednowigzkowego SPEKOL. Wykonywane pomiary spektrofotometryczne postuzg do wyznaczania
wspotrzednych tréjchromatycznych barwy w cz. A ¢wiczenia, oraz okreslania stezen roztworow w cz. B
¢wiczenia.

Budowa spektrofotometru:

Na fotografii ponizej przedstawiono spektrofotometr Spekol z wyposazeniem:

Fot.1 Spektrofotometr Spekol

W sktad spektrofotometru Spekol wchodzi:

1. Jednostka centralna spektrofotometru.

2. Zasilacz zewnetrzny spektrofotometru ZV.

3. Lampa oswietlajgca z zaréwka wolframowg wraz z zasilaczem.

4. Przystawka pomiarowa EK1 przeznaczona do pomiardw ekstynkcji i transmisji swiatta.

5. Detektor — fotokomorka czuta na swiatto w zakresie 340-850nm.

Fot.2 zasilacz Spekol zv Fot.3 Spektrofotometr Spekol



Zasada pomiaru przy pomocy spektrofotometru

Spektrofotometr Spekol wigczyé na 15 min. przed rozpoczeciem pomiaréw.

Potencjometr wzmocnienia (A) na zasilaczu ustawi¢ w potozeniu 1.

Przy zastonietej fotokomérce (dZzwignia przestony (B) w potozeniu — 0) za pomoca
potencjometru zerowania (C) ustawi¢ wskazéwke miernika (D) w potozeniu zerowym $%-= 0.
Za pomocg bebna nastawy dtugosci fali (E) wybrac dtugosé fali swiatta, dla ktdrej zostanie
wykonany pomiar wspdtczynnika transmisji lub ekstynkcji.

Przy odstonietej fotokomorce (dZzwignia przestony w potozeniu 1) i umieszczonym w biegu
promieni wzorcem odniesienia ( filtr bezbarwny — dla pomiaréw transmisji filtréw barwnych,
kuweta kwarcowa z wodg destylowang — dla pomiaréw roztwordw) nastawi¢ za pomoca

potencjometru ,100”(F) wskazéwke miernika w potozeniu 9%= 100 .

Uwaga: W przypadku gdy nastawa miernika na pozycje %=100 bedzie niemozliwa nalezy uzy¢

pokretta potencjometru wzmocnienia (A)

6.

Wprowadzi¢ w bieg promieni $wietlnych badany filtr/prébke i odczytaé na skali przyrzadu
wartos¢ wspdtczynnika transmisji i/lub ekstynkcji.
Dla kazdej nowo wybranej dtugosci fali Swiatta nalezy powtdrzyé czynnosci opisane w

punktach 5-6.

Przebieg ¢wiczenia:

A. Woyznaczanie wspétrzednych tréjchromatycznych barwy

1. Przygotowac do pomiardw zestaw filtréw barwnych ( filtr czerwony , zielony i zétto -
zielony - GVK2). Powierzchnie filtréw doktadnie wymy¢ alkoholem i osuszy¢ przy pomocy
recznika papierowego lub delikatnego materiatu.

2. Postepujac wedtug opisu z Zasad pomiaru przy pomocy spektrofotometru zmierzy¢
zaleznos$¢ wspotczynnika przepuszczania oraz dziesietnej ekstynkc;ji filtru od dtugosci fali
w zakresie 380 -770nm co 10nm.

3. Pomiary te powtdrzyc dla dtugosci fal stosowanych dla metody wybranych 10-ciu
wspotrzednych obliczania wspétrzednych tréjchromatycznych barwy.

Uwaga 1: Pomiary w zakresie dfugosci fal 380- 620nm wykonujemy fotokomérka oznaczong
kolorem niebieskim, w zakresie dtugosci 620-850nm wykorzystujemy fotokomorke z
oznaczeniem czerwonym. Wprowadzenie odpowiedniej fotokomdrki w bieg promieni swiatta
odbywa sie za pomocg suwnicy pretowej znajdujacej sie w obudowie detektora.

Uwaga 2: Wartosci ekstynkcji mogg zostaé przeliczone na podstawie zmierzonej wartosci 9%.
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4. Do zapisu wynikdéw pomiarowych mozna wykorzystaé¢ gotowe szablony zataczone do
instrukcji ( forma drukowana) lub wpisywa¢ bezposrednio do dokumentu tekstowego
lub arkusza kalkulacyjnego.

5. Dla wszystkich analizowanych filtréw sporzadzi¢ wykresy zaleznosci 9%=f(A) oraz E=f(A).

6. Na podstawie zmierzonych wspdtczynnikdw przepuszczania wyliczy¢ wspotrzedne
tréjchromatyczne zbadanych ciat:
a) metoda réwnych przedziatéw
b) metodg wybranych 10-ciu wspotrzednych

Wyniki nanie$é na zataczony do instrukcji trojkat barw, stwierdzi¢ czy zmierzone barwy
mieszczg sie w obszarze barw dopuszczonych do sygnalizacji drogowej.

7. Woyznaczy¢ catkowity wspotczynnik przepuszczania " badanych ciat.

8. Woprowadzi¢ uzyskane dane pomiarowe do programu BARWY dostepnego na pracowni,
w programie odczytaé dtugosé fali barwy dominujgcej oraz czystos¢ kalorymetryczna.

Wyznaczanie stezenia roztworéow

1. Przygotowad do analizy roztwory wodne siarczanu miedzi o stezeniach 1,2,3,5,7,10,15%
oraz roztwdr o nieznanym stezeniu.

2. Postepujac wedtug opisu z Zasad pomiaru przy pomocy spektrofotometru dla roztworu
o najwiekszym stezeniu dokona¢ pomiaru wspoétczynnika transmisji i ekstynkcji w
zakresie dtugosci fal 380-850nm co 10nm.

3. Dla dtugosci fali, przy ktérej dla najbardziej stezonego roztworu wystepuje maksimum
absorpcji zmierzy¢ ekstynkcje wszystkich roztworéw o znanym i nieznanym stezeniu.

Pomiar dla kazdego z tych roztworéw odczytac 3-4 krotnie.

4. W zakresie dtugosci fal od 500-680nm dokona¢ pomiaru wspdtczynnika transmisji i
ekstynkcji pozostatych roztwordow.

UWAGA Przy zmianie roztworu doktadnie umy¢ kuwete alkoholem i wysuszy¢ przy pomocy
papierowego recznika lub delikatnego materiatu.

5. Sporzadzi¢ wykresy zaleznosci 9%=f(A) i E=f(A) dla badanych roztwordéw

6. Na podstawie danych uzyskanych w pkt.3 naszkicowac krzywa kalibracjii na jej
podstawie wyznaczy¢ stezenie nieznanego roztworu.



Zataczniki:

Wyliczanie wspétrzednych tréjchromatycznych filtru metoda rownych przedziatéw dla zrédta

Swiatta A
A[nm] t(A) e(A)x(A) e(Ax(A)t(A) | e(A)y(r) e(A)y(A)t(A) | e(A)z(A) e(A)z(A)t(A)
380 0.0010 0.0000 0.0048
390 0.0046 0.0001 0.0219
400 0.0193 0.0005 0.0916
410 0.0688 0.0019 0.3281
420 0.2666 0.008 1.2811
430 0.6479 0.0265 3.1626
440 0.9263 0.0609 4.6469
450 1.032 0.1167 5.4391
460 1.0207 0.2098 5.8584
470 0.7817 0.3624 5.1445
480 0.4242 0.6198 3.6207
490 0.1604 1.0398 2.3266
500 0.0269 1.7956 1.5132
510 0.0572 3.0849 0.9674
520 0.4247 47614 0.5271
530 1.2116 6.323 0.3084
540 2.3142 7.5985 0.1625
550 3.7329 8.5707 0.0749
560 5.5086 9.2201 0.0357
570 7.571 9.4574 0.0209
580 9.7157 9.2257 0.0170
590 11.5841 8.543 0.013
600 12.7103 7.546 0.0096
610 12.6768 6.3599 0.0044
620 11.3577 5.0649 0.0020
630 8.9999 3.7122 0.0000
640 6.5487 2.5587 0.0000
650 4.3447 1.6389 0.0000
660 2.6234 0.9706 0.0000
670 1.4539 0.5327 0.0000
680 0.7966 0.2896 0.0000
690 0.4065 0.1467 0.0000
700 0.2067 0.0744 0.0000
710 0.1108 0.0398 0.0000
720 0.0556 0.0195 0.0000
730 0.028 0.01 0.0000
740 0.0144 0.0062 0.0000
750 0.0063 0.0021 0.0000
760 0.0032 0.0011 0.0000
770 0.0011 0.0000 0.0000




Woyliczanie wspotrzednych tréjchromatycznych filtru metoda 10 wybranych wspétrzednych dla
zrodta swiatta A

A[nm] t(A) A[nm] t(A) A[nm] t(A)
517 508 425
561 530 436
576 544 444
587 555 451
597 566 457
605 577 463
614 588 469
623 600 477
635 615 488
656 640 508

Ua=10.99 U=10 Uc=3.558

Pomiar wspoétczynnika przepuszczania t(A) filtréw optycznych dla dtugosci fal wykorzystywanych w
obliczaniu wspétrzednych tréjchromatycznych metoda rownych przedziatéw oraz 10 wybranych

wspotrzednych
Filtr: Filtr: Filtr:
Alnm] t(A) Alnm] t(A) Alnm] t(A)
380 380 380
390 390 390
400 400 400
410 410 410
420 420 420
425 425 425
430 430 430
436 436 436
440 440 440
444 444 444
450 450 450
451 451 451
457 457 457
460 460 460
463 463 463
469 469 469
470 470 470
477 477 477
480 480 480
488 488 488
490 490 490
500 500 500
508 508 508
510 510 510
517 517 517




520 520 520
530 530 530
540 540 540
544 544 544
550 550 550
555 555 555
560 560 560
561 561 561
566 566 566
570 570 570
576 576 576
577 577 577
580 580 580
587 587 587
588 588 588
590 590 590
597 597 597
600 600 600
605 605 605
610 610 610
614 614 614
615 615 615
620 620 620
623 623 623
630 630 630
635 635 635
640 640 640
650 650 650
656 656 656
660 660 660
670 670 670
680 680 680
690 690 690
700 700 700
710 710 710
720 720 720
730 730 730
740 740 740
750 750 750
760 760 760
770 770 770
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