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Zakres zagadnien obowigzujacych do ¢wiczenia
1. Prawo Lamberta—Beera.
2. Zastosowanie spektrofotometrii UV 1 VIS w analizie chemiczne;.

3. Widma absorpcyjne a barwa substancji i jej struktura chemiczna.
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Celem ¢wiczenia jest spektrofotometrycze oznaczenie stezenia jonow Fe(III)

metoda rodankowa na podstawie uzyskanej krzywej wzorcowej absorancji

A= flc).

Uklad pomiarowy

Absorpcje promieniowania w widzialnej czg$ci widma wodnych roztworow
kompleksow zelazowo—rodankowych bada si¢ przy wuzyciu spektrofotometru
absorpcyjnego jednowiazkowego typu ,,Spekol” (firmy Zeiss, Jena). Rysunek 2

przedstawia schematycznie uktad optyczno—elektryczny takiego przyrzadu.
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Rys. 2. Schemat spektrofotometru typu ,,Spekol”

Zrédlo $wiatta (1) wysyla promienie, ktére po przejsciu przez kondensator (2),
przestone (3) i siatke dyfrakcyjna (4) przechodza przez kuwete (5) lub (5). Kuwety
umieszczone sa w ruchomym tozu (6) 1 zawieraja odpowiednio badany roztwoér (5) i
rozpuszczalnik (5°) stanowiacy odnosnik. Po przejéciu przez szczeling (3') $wiatto pada
na fotoogniwo (7) ktérego sygnat rejestruje czuty galwanometr (8). Najczesciej skala
przyrzadu ma podziatkg logarytmiczna, na ktérej odczytuje si¢ bezposrednio warto$é
absorpcji (w przyrzadach starszego typu jest zachowany symbol ekstynkcji E) lub
transmisji %7. W celu wyeliminowania blgdéw zwiazanych z rozproszeniem $wiatla lub
czesSciowa absorpcja przez rozpuszczalnik, przyrzad zeruje sig, ustawiajac najpierw na

drodze promieni kuwetg wypetniona czystym rozpuszczalnikiem.



Instrukcja obstugi spektrofotometru typu ,,Spekol”
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Rys. 3. Plyta czotowa spektrofotometru typu ,,Spekol”.
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1. Aparat wlaczy¢ do sieci.

2. Przelacznik zasilacza (niewidocznego na rysunku) ustawi¢ w potozenie 1. Zapala si¢
lampa (7) stanowiaca zrodto promieniowania. Odczeka¢ ok. 10 minut.

3. Za pomoca bebna (3) wybra¢ odpowiednig dtugo$¢ fali.

4. Nastawi¢ punkt zerowy transmitancji na mierniku (4). W tym celu gatka (6) ustawic¢
wskazowke miernika na podzialce tak aby wskazywala zero z lewej strony dolnej
skali przyrzadu. Przelqcznik (2) fotokomorki znajduje sie w potozeniu ,,0”

5. W przesuwanym tozu (1) ustawi¢ po prawej stronie kuwet¢ zawierajaca odnosnik
(woda), a po lewej stronie kuwete zawierajaca roztwor badany.

6. Przesuwajac toze, wprowadzi¢ na droge wiazki $wiatla kuwetg z odno$nikiem.

7. Przelacznik (2) przestawi¢ w pozycje ,,1”. W ten sposob otwarta zostaje przestona
1 wiazka §wiatla po przejs$ciu przez kuwetg pada na fotoogniwo.

8. Za pomoca gatki wzmacniacza (5) ustawi¢ wskazowke na podzialce ,,100”
znajdujacej si¢ po prawej stronie dolnej skali miernika. Dla aparatu oznacza to, ze
odnosnik jest przepuszczalny w 100 %

9. Przesunaé toze wprowadzajac w bieg wiazki §wiatta kuwet¢ z roztworem badanym.

10. Odczyta¢ warto$¢ absorpcji badanego roztworu na gérnej skali miernika.



Uwagi:

a.Fotoogniwo (2) moze by¢ otwarte tzn. znajduje si¢ w pozycji ,,1”, jedynie na czas
odczytu absorbancji

b. Po prawej stronie umieszczamy zawsze kuwete z odno$nikiem (woda)

c. Kuwety nalezy trzyma¢ w palcach po ich matowych stronach.

d. Do osuszania kuwet stuzy wylacznie lignina.

e. W celu uniknigcia zmian st¢zenia przygotowanych roztwordw, pipety nalezy
przeptukaé pobieranym roztworem. STOSOWAC PIPETY ZGODNIE Z
OZNACZENIEM

Odczynniki chemiczne i sprzet laboratoryjny:

roztwor o nieznanym stezeniu jonow Fe(Ill), roztwor wzorcowy jondw Fe(Ill) — 1 cm®
tego roztworu zawiera 0,1 mg Fe, 10% roztwoér KSCN, 32% roztwor HNOs,

6 kolbek miarowych (50 cm®), 1 pipeta (5 cm’) do roztworu rodanku, 3 pipety (1 cm®)
do roztwordéw: badanego, wzorcowego i kwasu azotowego, zlewka do wody

destylowanej (250 cm’).

Wykonanie ¢wiczenia i przedstawienie wynikéw pomiaréw
Wyznaczanie analitycznej diugosci fali dla roztworu o nieznanym stezeniu jonow Fe(Ill)
w mg cm” na podstawie zaleznosci A =f(J)

1. Do kolbki miarowej o pojemnosci 25 cm’ odmierzy¢ 0,5 cm’ roztworu o nieznanym
stezeniu (przygotowanego wczesniej przez rozpuszczenie alunu
Fe(NH4)(S04),02H,0 w wodzie z dodatkiem kwasu siarkowego). Nastgpnie dodac
1 cm® 32% roztworu kwasu azotowego oraz 5 cm® 10% roztworu rodanku potasu i
dopehic¢ roztwor w kolbce miarowej woda destylowana do kreski.

2. Przygotowanym roztworem napelni¢ kuwetg 1 umiesci¢ z lewej strony loza.
Analogicznie, druga kuweta napetlniona woda destylowana powinna znajdowac sig
po prawej stronie toza.

3. Korzystajac z instrukcji obstugi spektrofotometru typu SPEKOL zmierzy¢ warto$¢
absorbancji 4 probki wzglegdem wody jako odnosnika w kuwecie o grubosci
warstwy / = 1 cm, zmieniajac dtugos$¢ fali od 410 nm do 590 nm co 10 nm. Dane

zamie$ci¢ w tabeli wynikéw nr 1.



4. Sporzadzi¢ wykres widma, bedacy graficznym przedstawieniem zalezno$ci
A=fA).
5. Znalez¢ dhugos¢ fali A, (W zakresie od 460 nm do 490 nm), odpowiadajaca

maksimum absorbancji dla roztworu badanego. Warto$¢ absorbancji tego roztworu

A, oraz A, zamiesci¢ w tabeli wynikow nr 1.

Tabela wynikow nr 1.

A [nm] A
410
590

Amax= Ax -

Wyznaczanie krzywej wzorcowej A = f (c,)

Dla analitycznej dtugosci fali A, zbadaé zalezno$¢ absorbancji 4 od st¢zenia jonéw
Fe(Ill), obecnych w roztworach sporzadzonych z roztworu wzorcowego, ktory zwiera
0,1 mg Fe(Ill) w 1 cm’ roztworu.

1. Do 5 kolbek miarowych o pojemnosci 25 cm® odmierzyé kolejno nastepujace ilosci
roztworu wzorcowego: 1,1 cm3; 1,0 cm’ ;0,9 cm3; 0,8 cm’ i 0,7 cm’. Nastepnie,
doda¢ po 1 em® 32% HNO; oraz po 5 cm’ 10% KSCN. Roztwory w kolbach
dopehic¢ do kreski woda destylowana i wymieszac.

2. Zmierzy¢ absorbancje poszczegoélnych roztworéw wzgledem wody destylowanej
jako odnos$nika dla analitycznej dtugosci fali.

3. Uzyskane rezultaty badan zamiesci¢ w tabeli wynikéw nr 2.

Opracowanie i dyskusja wynikow pomiarow
1. Obliczy¢ stezenie jondéw Fe(Ill) ¢, wyrazone w mg cm™ we wszystkich roztworach
uzyskanych z roztworu wzorcowego.
2. Wykresli¢ krzywa wzorcowa, czyli zalezno$¢ absorbancji $wiatta od st¢zenia jonow
zelaza dla poszczegodlnych roztworéw 4 = £ (c,,)
3. Na podstawie uzyskanego wykresu, odczytaé stgzenie roztworu o nieznanym

stgzeniu, odpowiadajace wartosci 4,, (Wyznaczonej w pierwszej czgsci ¢wiczenia).




4. Obliczy¢ stezenie molowe ¢ jonéw Fe(Ill) w mol dm™ we wszystkich roztworach
uzyskanych z roztworu wzorcowego.

5. Wykresli¢, zgodnie z prawem Lamberta—Beera, zalezno$¢ absorbancji 4 w funkcji
stgzenia molowego ¢ roztworow.

6. Korzystajac z uzyskanej zaleznosci A = f{c) wyznaczy¢ graficznie molowy wspot-

czynnik absorpcji £.

Tabela wynikéw nr 2.

Zawarto$¢ jonow zelaza Fe(IIl) w roztworze Grubosé | Molowy wspolezynnik

Nr badanego | Absorbancja

.. Stezenie molowe | kuwety / absorpcji £
roztworu A Stezenie roztworu ¢, 3 ALl
3 roztworu ¢ [em] [dm” mol”cm™]
[mg em™] [mol dm™]

Roztwor o nie-
znanym stgzeniu




