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Zakres zagadnien obowiazujacych do ¢wiczenia
1. Zastosowanie spektrofotometrii  absorpcyjnej w  zakresie promieniowania
widzialnego w analizie chemicznej.
2. Podstawowe rownania kinetyczne.

3. Metody wyznaczania rzedu reakcji.
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Celem ¢wiczenia jest zbadanie Kkinetyki rozpadu kompleksowego anionu
szczawianu manganu [Mn(C;04)s]° w oparciu o wybrana postaé réwnania

kinetycznego, a nastepnie wyznaczenie stalej szybkosci tej reakcji.

Proces redukcji KMnO, za pomocg kwasu szczawiowego (H,C,0,) zachodzi
bardzo szybko w roztworze zawierajagcym MnSO, i towarzyszy temu powstanie
barwnego jonu kompleksowego [Mn(C,04)3]*"

AMn?* + MnO; + 8H" + 15C,0,” — 5[Mn(C204)s]* + 4H,0

Utworzony barwny anion rozpada si¢ nastepnie na bezbarwne produkty wg réwnania:
3- 2+ 5 2-
[M n(C204)3] —> Mn“" + E C,04 + COy

Jest to jednoczes$nie najwolniejszy etap, decydujacy o kinetyce reakcji redukcji.
Kinetyke rozpadu barwnego anionu mozna S$ledzi¢ spektrofotometrycznie poprzez
pomiar zmian absorpcji A w czasie zakladajac, ze jest to reakcja pierwszego rze¢du,

a nastepnie weryfikujac doswiadczalnie przyjete zatozenie.

Uklad pomiarowy
Absorpcje promieniowania w widzialnej czesci widma bada si¢ przy uzyciu
spektrofotometru absorpcyjnego jednowigzkowego typu ,,Spekol” (firmy Zeiss, Jena).

Rysunek 1 przedstawia schematycznie uktad optyczno—elektryczny takiego przyrzadu.
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Rys. 1. Schemat spektrofotometru typu ,,Spekol”



Zrodlo $wiatta (1) wysyla promienie, ktore po przejéciu przez kondensator (2),
przestone (3) i siatke dyfrakcyjna (4) przechodza przez kuwete (5) lub (5). Kuwety
umieszczone s3 w ruchomym tozu (6) i zawierajag odpowiednio badany roztwoér (5)
i rozpuszczalnik (5°) stanowiacy odnosnik. Po przejéciu przez szczeling (3) $wiatto
pada na fotoogniwo (7) ktorego sygnal rejestruje czuty galwanometr (8). Najczesciej
skala przyrzadu ma podziatke logarytmiczng, na ktorej odczytuje si¢ bezposrednio
warto$¢ absorpcji (w przyrzadach starszego typu jest zachowany symbol ekstynkcji E)
lub transmisji %T. W celu wyeliminowania btedow zwigzanych z rozproszeniem $wiatta
lub cze$ciowa absorpcja przez rozpuszczalnik, przyrzad zeruje sie, ustawiajac najpierw

na drodze promieni kuwete wypetniong czystym rozpuszczalnikiem.

Instrukcja obstugi spektrofotometru typu ,,Spekol”
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Rys. 2. Ptyta czotowa spektrofotometru typu ,,Spekol”.
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1. Aparat wlaczy¢ do sieci.

2. Przelacznik zasilacza (niewidocznego na rysunku) ustawi¢ w polozenie 1. Zapala si¢
lampa (7) stanowigca zrodto promieniowania. Odczekaé ok. 10 minut.

3. Za pomocg bebna (3) wybra¢ odpowiednig dlugos¢ fali (w naszym przypadku
analityczna dlugo$¢ fali wynosi 440nm).



5. 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. Przelgcznik (2) fotokomorki znajduje sie w potozeniu ,,0”

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

7. Przesuwajac toze, wprowadzi¢ na droge wigzki swiatta kuwete z odnosnikiem.

8. Przelacznik (2) przestawi¢ w pozycje ,,1”. W ten sposob otwarta zostaje przestona
1 wigzka $wiatla po przejéciu przez kuwete pada na fotoogniwo.

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

10. Przesuna¢ toze wprowadzajac w bieg wigzki $wiatta kuwete z roztworem badanym.

11. Odczyta¢ warto$¢ absorpcji badanego roztworu na goérnej 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 odnos$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

przeptuka¢ pobieranym roztworem.

Odczynniki chemiczne i sprzet laboratoryjny:

MnSO, (c = 0,1 mol dm™), kwas szczawiowy H,C,04 (c = 0,1 mol dm™®), roztwoér
KMnOj, (¢ = 0,01 mol dm),

2 kuwety kwarcowe (1 cm), 2 erlenmajerki (100 cm®), 1 pipeta (2 cm?), 1 pipeta (5cm®),

1 pipeta (10 cm®), 1 pipeta (25 cm®).

Wykonanie ¢wiczenia i przedstawienie wynikéw pomiaréw
Uzyskanie prawidtowych wynikow uzaleznione jest przede wszystkim od sprawnego
pomiaru absorpcji w krotkich odstepach czasu. W tym celu przed przystgpieniem do

wykonania ¢wiczenia nalezy doktadnie zapoznaé sie z instrukcjq obstugi przyrzqdu.



Kuwety nalezy trzymac¢ w palcach tylko po ich matowych stronach. Do suszenia kuwety

(po stronie zewnetrznej) stuzy wylgcznie lignina.

1.

Kuwete napelniong woda destylowang umieszczamy w tozu spektrofotometru po

prawej stronie.

. Za pomocg bebna wybra¢ dhugos¢ fali odpowiadajaca 440 nm, przy ktorej

obserwuje si¢ maksimum absorpcji dla roztworu badanego zwigzku chemicznego.

. Do erlenmajerki o pojemnosci 100 cm® odmierzy¢ 4 cm® roztworu MnSO,

o stezeniu ¢ = 0.1 mol dm™ i 28 cm® roztworu kwasu szczawiowego H,C,04
o stezeniu ¢ = 0.1 mol dm™. Przygotowany roztwor jest roztworem podstawowym
dla trzech serii pomiarow.

Do 8 cm® otrzymanego w ten sposOb roztworu podstawowego dodaé 2 cm®
roztworu KMnO,4 o stezeniu ¢ = 0.01 mol dm™. Calo$¢ wymieszaé i szybko

napehni¢ kuwete.

. Zmierzy¢ absorpcje roztworu A; (uznajemy, ze pierwszy odczyt nastgpit po uptywie

0.5 min od zmieszania roztworow). Nastepne pomiary prowadzi¢ co 0.5 min do
25-tej minuty czasu trwania reakcji Przeprowadzi¢ trzy serie pomiardw w celu
znalezienia wartosci: Az, Ay, As.

Pomiedzy kolejnymi seriami nalezy skontrolowaé ustawienie punktéow 0 i 100% na

skali transmisji (punkty 4-8 opisu obstugi aparatu).

. Pomiary przerwac¢, kiedy warto$¢ absorpcji spada ponizej 0.1.

. Otrzymane wyniki pomiarow przedstawi¢ w tabeli.

Opracowanie i dyskusja wynikéw pomiaréw

1.

2.

3.

Na podstawie uzyskanych wartosci absorbancji promieniowania A w funkcji czasu t
sporzadzi¢ wykres zalezno$ci In A = f(t) dla trzech serii pomiarow.
Wartos¢ statej szybkosci k badanej reakcji obliczy¢ metodg najmniejszych
kwadratéw poprzez okreslenie wspoOlczynnika kierunkowego prostej wyrazonej
roéwnaniem:

InA = InA, — kt
Obliczenia wykona¢ dla kazdej z trzech serii pomiarow, a nastepnie obliczy¢

warto$¢ srednig K .



4. WartoSci statej szybko$ci k oraz warto$¢ $rednig k podaé réwniez w [s‘l].

5. Zinterpretowac uzyskane rezultaty badan. Do sprawozdania dotaczy¢ wykres.

Tabela wynikow pomiarow:
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Tabela wynikow obliczen
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