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CWICZENIE ANALIZA SPEKTRALNA I POMIARY
72A SPEKTROFOTOMETRYCZNE

Instrukcja wykonawcza
1. Wykaz przyrzadow
Spektroskop
Lampy spektralne
Spektrofotometr SPEKOL
Filtry optyczne
e Suwmiarka

2. Cel ¢éwiczenia
e Wyznaczenie optycznych widm emisyjnych i absorpcyjnych, identyfikacja pierwiastka
na podstawie znalezionych doswiadczalnie dtugosci fal linii widmowych tego pierwiastka,
sprawdzenie prawa Bouguera - Lamberta - Beera, wyznaczenie stezenia roztworu na
podstawie zmierzonych wartosci ekstynkcji.

3. Stanowisko pomiarowe
Cw. 72A/1 | zesiw 1

Analiza spektralna i pomiary spektrofotometryczne.

Lampy spektralne
z zasilaczami

Rys.1. Analiza spektralna i pomiary
spektrofotometryczne.

Spektrofotometr

Pomiar widm absorpcyinych za pomoca spektrofotometru

Cw. T2A ‘

Analiza spektralna i pomiary spekrofotometryczne.

Filtry

Zasilacz
spekola

Rys.2. Analiza spektralna i pomiary
spektrofotometryczne. Pomiar widm
absorpcyjnych za pomoca
spektrofotometru.



3. Przebieg pomiaréw
A. Analiza spektralna z wykorzystaniem spektroskopu

a)

b)

c)
d)
e)
f)
9)

h)

Lunete spektroskopu ustawi¢ na nieskoriczonos¢, tzn. na ostre widzenie bardzo odlegtych
przedmiotow. W tym celu nalezy najpierw ustawic¢ okular tak, by krzyz byt ostro widoczny,
potem wykreci¢ lunetke i nastawi¢ obiektyw na ostre widzenie odlegtych przedmiotow. W
tym potozeniu zablokowa¢ przesuw i wkrecic lunete
na poprzednie miejsce.

Oswietli¢ szczeline kolimatora swiattem spektralnej lampy helowej i regulujac szerokos¢
szczeliny oraz potozenie soczewki kolimatora wzgledem szczeliny doprowadzi¢ do
uzyskania w polu widzenia lunetki ostrych i cienkich prazkow.

Kolimator z oswietlong skalg ustawi¢ tak, aby w polu widzenia lunetki otrzymaé ostry
obraz skali obejmujacy cate widmo swiatta lampy spektralnej.

Odczyta¢ na skali potozenie kazdej linii widma helu ustawiajgc kolejno kazdg linie
na przecieciu krzyza.

Postugujac sie tabelg dtugosci fal przypisa¢ kazdej linii obserwowanego widma
odpowiednig dtugos¢ fali.

Zaobserwowac widma innych pierwiastkow i wyznaczy¢ potozenie ich linii spektralnych na
tle skali.

Oswietli¢ szczeline kolimatora $wiattem biatym i zaobserwowa¢ widmo ciggte emitowane
przez wtokno wolframowe.

Na oprawe zrodta s$wiatta natozy¢ filtr i odczytaé¢ na skali potozenia granic obszaréw, w
ktorych $wiatto jest przepuszczane. Pomiary powtdrzy¢ dla innych filtréw interferencyjnych
i absorpcyjnych.

UWAGA: Przy wymianie 2Zrdédet $Swiatla nie zmienia¢ polozenia kolimatora
ze szczeling, pryzmatu, ani kolimatora ze skala, aby nie rozregulowa¢é ukiadu.

B. Pomiar widm absorpcyjnych za pomocg spektrofotometru SPEKOL

a)
b)

c)

d)

Zapoznac sie z instrukcjg obstugi spekola.

Przygotowac filtry barwne oraz probke poréwnawczg (nie absorbujacg S$Swiatta)
do pomiaréow: doktadnie wymy¢ powierzchnie filtréw denaturatem i wypolerowac flanelka.
Wykona¢ pomiary wspétczynnika transmisji i ekstynkcji w zakresie dtugosci fal
od 400 nm do 700 nm co 20 nm. W obszarach silnych zmian przepuszczalnosci zagescic
punkty pomiarowe.

Zmierzy¢ suwmiarkg grubos$¢ badanych filtrow.

C. Sprawdzenie prawa Bouguera — Lamberta pochfaniania swiatta, wyznaczenie wspotczynnika
pochtaniania oraz grubosci warstwy absorbujacej

a)

b)

Przygotowa¢ do pomiaréw zestawy filtrow barwnych o réznych grubosciach: niebieskich N
(wykonanych ze szkta zawierajacego kobalt) i rézowych R (wykonanych ze szkla
zawierajgcego mangan). Zmierzy¢ grubos¢ filtrow za pomocg suwmiarki. Nastepnie
powierzchnie filtrow doktadnie wymy¢ denaturatem i wypolerowac flanelka.

Dla jednego z filtréw N i jednego z filtrow R wykonac¢ pomiary wspétczynnika transmisji i
ekstynkcji w zakresie dtugosci fal od 400 nm do 700 nm, co 20 nm.
W obszarach silnych zmian przepuszczalnosci zagesci¢ punkty pomiarowe.

Dla dtugosci fali odpowiadajacej minimum transmisji, a maksimum absorpcji wykonac¢
pomiary wspotczynnika transmisji i ekstynkcji dla wszystkich prébek R oraz N, tych
0 znanej grubosci i nieznanej (obudowanych).



D. Sprawdzenie prawa Bouguera - Lamberta - Beera i wyznaczenie koncentracji roztworu

a) Przygotowa¢ do pomiaréw kuwety z roztworami wodnymi siarczanu miedzi i kuwete
wypetniong woda destylowana, ktdra stanowi probka poréwnawcza. Powierzchnie kuwet
wymy¢ doktadnie denaturatem i wypolerowac flanelka.

b) Dla jednego z roztwordow o znanym stezeniu wykonac¢ pomiary wspoétczynnika transmisji i
ekstynkcji w zakresie dtugosci fal od 400 nm do 700 nm co 20 nm.
W obszarach silnych zmian przepuszczalnosci zagesci¢ punkty pomiarowe.

c) Dla dlugosci fali, przy ktorej wystepuje maksimum absorpcji zmierzy¢ ekstynkcje
wszystkich roztworéw o znanych i nieznanych stezeniach.

5. Opracowanie wynikow

A. Analiza spektralna z wykorzystaniem spektroskopu

a) Wykresli¢ krzywg skalowania spektroskopu przez odkfadanie na osi odcietych potozenia na
skali poszczegdlnych linii widmowych $wiatta wzorcowego (He), a na osi rzednych
odpowiadajgcych im diugosci fal.

b) Korzystajac z krzywej skalowania przypisa¢ dtugosci fal poszczegélnym prazkom widm
liniowych innych pierwiastkéw i zidentyfikowac te pierwiastki.

c) Na podstawie krzywej skalowania spektroskopu okresli¢ spektralne przedziaty
przepuszczalnosci filtréw interferencyjnych i absorpcyjnych

Analiza spektralna z wykorzystaniem spektroskopu
a) Przedstawic¢ na wykresach zaleznos¢ wspotczynnika transmisji i ekstynkcji od diugosci fali.
b) Korzystajac ze wzoru
E=0,4343k -1 (1)
w ktérym E oznacza ekstynkcje, a / grubosc¢ filtru wyznaczy¢ wartosci wspotczynnika k dla
réznych ditugosci fali z badanego obszaru spektralnego.
c) Wykresli¢ krzywgq zaleznosci k (4).

Sprawdzenie prawa Bouguera - Lamberta pochtanianie $wiatta, wyznaczenie wspoétczynnika

pochtaniania oraz grubosci warstwy absorbujacej

a) Sporzadzi¢ wykresy przedstawiajgce zaleznos$¢ wspoétczynnika transmisji i ekstynkcji od
dtugosci fali.

b) Korzystajac z definicji ekstynkcji E = log(I,/I) oraz zaleznosci I =1, - e
( I'i I, oznaczajg odpowiednio natezenie $Swiatta po przejsciu przez prébke i padajacego na
probke, | jest gruboscig warstwy pochtaniajacej swiatto a k wspdtczynnikiem absorpcji)
wyprowadzi¢ réwnanie E = 0,4343 k - |, z ktérego wynika, ze iloczyn 0,4343 - k jest
wspotczynnikiem kierunkowym liniowej zaleznosci E=f(/). Przedstawi¢ na wykresach
zaleznos$¢ ekstynkcji od grubosci warstwy pochtaniajacej swiatto dla filtrdw N i R i na
podstawie wykreséw wyznaczy¢ wspotczynniki absorpcji  k centréw  barwnych
rozproszonych w szkfach N i R.

c) Wyznaczy¢ grubos$¢ obudowanych filtrdw N wykorzystujac do obliczen znaleziong wartosé
wspotczynnika absorpcji k.

d) Zmierzone wartosci wspoétczynnika transmisji T dla szkiet N i R o réznych grubosciach
wykorzysta¢ do wyznaczenia wspoétczynnikow absorpcji bioragc pod uwage zaleznosci

Ilt((ll)) _ 1T((|I)) _e k() (2)

t\'o (0]
gdzie: I( I, ) i Iy | ) oznaczajq natezenie Swiatta przechodzacego przez warstwy o
grubosciach /, i /.
Po przeksztatceniu powyzszego rownania otrzymujemy

-kl




in ¥ (o)

= (3)

Niech /, oznacza grubos¢ najcienszego z filtrow.

UWAGA: Przy badaniu zaleznosci ekstynkcji E od grubosci warstwy / absorbujacej
$wiatto nie pomija¢ wartosci E=0dla/l = 0.

D. Sprawdzenie prawa Bouguera - Lamberta - Beera i wyznaczenie koncentracji roztworu
a) Przedstawi¢ na wykresach zaleznosci wspétczynnika transmisji i ekstynkcji od dtugosci

fali.

b) Sporzadzi¢ wykres zaleznosci ekstynkcji od stezenia roztworu i na podstawie wykresu

ZAS

5

N

a

wyznaczy¢ molowy wspoétczynnik ekstynkcji ¢ . Zauwazy¢ przy tym, ze w réwnaniu

E =¢&-c-I (c oznacza stezenie roztworu wyrazone w molach na litr, a / jest gruboscig
probki wyrazong w centymetrach) iloczyn ec jest wspodtczynnikiem kierunkowym
zaleznosci liniowej E = f (/).

Obliczong warto$¢ molowego wspotczynnika ekstynkcji wykorzysta¢ do wyznaczenia
nieznanych stezen roztworéw.

ADA POMIARU PRZY POMOCY SPEKTROFOTOMETRU
- spektrofotometr (spekol)
1 - lampa oéwietlajaca
[ - zasilacz (6V, 6A)
- miernik
- kasetka filtrow
- beben dtugosci fal
- potencjometr zerowania
- potencjometr
wzmocnienia
9 - dzwignia przestony
10 - wylacznik zasilania

oNOTU P, WNH

11 - przewody zasilajace
: spektrofotometr i lampe
\ o$wietlajaca
9

) Spekol witaczy¢ na 15 min. przed rozpoczeciem pomiaréw

b) Potencjometr wzmocnienia (8) ustawi¢ w lewym skrajnym potozeniu.

C

) Do kasety filtrow wtozy¢ z jednej strony filtr bezbarwny, z drugiej filtr badany.

d) Przy zastonietej fotokomorce - dzwignia przestony (9) w potozeniu ,0” - za pomocg

potencjometru zerowania (7) ustawi¢ wskazowke miernika w lewym zerowym
potozeniu.

e) Za pomocg bebna dtugosci fal (6) wybra¢ dtugosc¢ fali Swiatta, dla ktérej zostanie

wybrany pomiar wspétczynnika transmisji lub ekstynkcji.

f) Przy odstonietej fotokomorce - dzwignie (9) w potozeniu ,I” i umieszczonym w biegu

promieni filtrem bezbarwnym za pomoca potencjometru wzmocnienia (8) ustawic
wskazéwke miernika w potozeniu ,,100 %" .



tczynnika transmisji lub ekstynkcji.
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opisane
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orzyC Czynnosci

7
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sSwia

7

fali

dtugosci

nowo wybranej

$¢ wspo

7

w punktach f ig.

warto

g) Wprowadzi¢ w bieg promieni $wietlnych badany filtr i odczyta¢ na skali przyrzadu
h) Dla kazdej
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