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ИЗМЕРЕНИЕ СПЕКТРОВ ПОГЛОЩЕНИЯ С ПОМОЩЬЮ СПЕКТРОФОТОМЕТРА СФ-26 И ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОНЦЕНТРАЦИИ МЕДИ В ВОДНОМ РАСТВОРЕ МЕДНОГО КУПОРОСА НЕИЗВЕСТНОЙ КОНЦЕНТРАЦИИ

 Цели работы:

1. Ознакомление с техническими данными, принципом действия и порядком работы на спектрофотометре СФ-26.

2. Измерение спектра пропускания водного раствора медного купороса неизвестной концентрации.

3. Определение коэффициента молярной экстинкции иона Cu2+ в растворе медного купороса и определение содержания меди в водном растворе медного купороса неизвестной концентрации.

ВНИМАНИЕ!

В спектрофотометре СФ-26 для установки нуля применен потенциометр 54 (рис. 1) с двухступенчатой плавной и грубой регулировкой. Во избежание поломки потенциометра и выхода всего прибора из строя плавно вращайте потенциометр в пределах угла, ограниченного упорами.

Не прикладывайте значительных физических усилий при установке нуля.
I. Техническое описание и инструкция по эксплуатации СФ-26.

1. НАЗНАЧЕНИЕ

Спектрофотометр СФ-26 предназначается для измерения коэффициента пропускания жидких и твердых веществ в области спектра от 186 до 1100 нм.

2. ТЕХНИЧЕСКИЕ ДАННЫЕ

Спектральный диапазон, нм





от 186 до 1100

Относительное отверстие монохроматора



           1:11

Диапазон показаний шкалы коэффициентов пропускания, %
от 0 до 110

Возможна растяжка на всю шкалу: 10% от любого целого числа десятков процентов и 1% в области от 0 до 10%.

Диапазон измерений коэффициента пропу​скания (%)                      от 3 до 100

Основная погрешность измерений коэффициента пропускания 
в области спектра от 190 до 1100 нм, % абс., не более                                              1.

Среднее квадратическое отклонение измерений коэффициента пропускания, 
% абс., не более:

по шкале стрелочного прибора 0—110%



0,25

по шкалам-растяжкам на  стрелочном приборе


0,1

по табло цифрового вольтметра




0,1

Основная погрешность градуировки шкалы длин волн, нм, не более:

в области 186—300






0,1

в области 300—350






0,2

в области 350—400






0,3

в области 400—550






0,5

в области 550—1000





1,0

в области 1000—1100





5,0

Величина рассеянного излучения, % абс., не более:

при длине волны 200 нм
        


 
                          1

в видимой и ближней инфракрасной областях спектра
             
0,2

Источник питания — сеть                                                          220±22 В, 50 Гц.

Потребляемая мощность, B
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Габаритные размеры спектрофотометра, мм

            
930
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3. ПРИНЦИП ДЕЙСТВИЯ И СХЕМЫ СПЕКТРОФОТОМЕТРА

3.1. Принцип действия

Спектрофотометр СФ-26 рассчитан для измерения коэффициента пропускания исследуемого образца T, равного отноше​нию интенсивности потока излучения I, прошедшего через измеряемый образец, к интенсивности потока излучения I0. падаю​щего на измеряемый образец (или прошедшего через контрольный образец, коэффициент пропускания которого принимается за единицу), и выражаемого формулой
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Измерение производится по методу электрической автокомпенсации.

В монохроматический поток излучения поочередно вводятся контрольный и измеряемый образцы. При введении контрольного образца стрелка измерительного прибора устанавливается на деление 100% регулировкой ширины щели, и величину установившегося при этом светового потока принимают за 100% пропускания. При введении в поток излучения измеряемого образца стрелка измерительного прибора отклоняется пропорционально изменению потока, величина коэффициента пропускания отсчитывается по шкале, отрегулированной в процентах пропускания или единицах оптической плотности.
4. УСТРОЙСТВО СПЕКТРОФОТОМЕТРА СФ-26

Спектрофотометр (рис. 1) состоит из монохроматора 14 с измерительным прибором 15, кюветного отделения 16, камеры 17 с фотоприемниками и усилителем и осветителя 18 с источниками излучения и стабилизатором.
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Рис. 1

4. ПОДГОТОВКА К РАБОТЕ

Установите в рабочее положение фотоэлемент и источник излучения, соответствующие выбранному спектральному диапа​зону измерений.

Закройте фотоэлемент, поставив рукоятку 53 (см рис. 1) шторки в положение ЗАКР, и рукояткой 30 установите ширину щели примерно 0,1 мм.

Включите тумблер СЕТЬ, после чего должны загореться сигнальная лампа СЕТЬ и сигнальная лампа Д или сигнальная лампа Н в соответствии с выбранным источником (при выполнении этой работы используется  лампа  накаливания и фотоэлемент для спектрального диапазона 600 – 1100 нм.).

Для включения после лампы накаливания дейтериевой лампы переключите конденсор рукояткой 34 (см. рис. 1), после минутного прогрева лампа автоматически загорается, одновременно загорается индикаторная лампа Д на передней панели.

Выключение спектрофотометра производите тумблером СЕТЬ.

5. ПОРЯДОК РАБОТЫ

5.1. Подготовка к измерению

5.1.1. Включите спектрофотометр, как указано в разделе 4 настоящего описания.

5.1.2. Установите требуемую длину волны, вращая рукоятку 26 (см. рис. 1) в сторону увеличения длин волн. Если при этом шкала повернется на большую величину, то возвратите ее назад на 3-5 нм и снова подведите к требуемому делению.

5.2. Измерение коэффициента пропускания

5.2.1. Установите на пути потока излучения контрольный об​разец, перемещая каретку 40. При отсутствии образца сравне​ния величина потока, проходящего через свободное окно держа​теля фильтров, принимается за 100% пропускания.

5.2.2. Установите стрелку измерительного прибора на нуль рукояткой 54 НУЛЬ.

5.2.3. Откройте фотоэлемент, поставив рукоятку 53 шторки в положение ОТКР.

5.2.4.. Установите стрелку измерительного прибора на деление «!00%», вращая рукоятку 30 механизма изменения ширины щели.

5.2.5. Установите в рабочее положение измеряемый образец, перемещая каретку рукояткой 40,  снимите отсчет по шкале пропускания T (или по шкале оптической плотности D).

5.2.6. Выведите из потока излучения измеряемый образец и введите контрольный образец, при этом стрелка измерительного прибора должна вернуться к делению «100%»

6. Измерения спектра пропускания

раствора медного купороса.

6.1. Для измерения спектра пропускания на место  контрольного образца установите кювету с дистиллированной водой, а на место измеряемого образца - кювету с раствором медного купороса.

6.2. Из​мерения следует проводить в диапазоне 500 - 1100 нм с шагом 20 нм. Результаты заносятся в таблицу 1:
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 (нм) длина волны
	Т (%) пропускания
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	1100
	
	


Коэффициент поглощения 
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 рассчитывается по формуле:
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 - коэффициент пропускания (
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 (%)/100),

d - толщина образца в см ( в нашем случае толщина кюветы d= 1 см ).

6.3. На листе  миллиметровой бумаги постройте спектр поглощения водного  раствора медного купороса, то есть за​висимость 
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). Из полученной зависимости определите длину волны, соответствующую положению максимуму полосы поглощения..

7. Определение коэффициента молярной экстинции-

                            иона Cu 2+ в растворе CuSO4. 

7.1. Полосы поглощения, наблюдаемые в спектре поглощения CuSO4, обусловлены ионами Cu 2+. Интенсивность полос поглощения зависит от концентрации красящих ионов и их коэффициента молярной экстинции. Согласно закону Бугера-Ламберта - Бера:
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 - концентрация растворенного вещества,
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- коэффициент молярной экстинкции.

Таким образом - 
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 , по сути, удельная  поглощательная  способность вещества.

7.2. Для определения коэффициента молярной экстинкции постройте  зависимость  коэффициента  поглощения  (
[image: image22.wmf]l

K

) в максимуме полосы поглощения (при 
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 мах) от концентрации Cu 2+ . 

7.2.1. Измерьте величину коэффициента поглощения
[image: image24.wmf]l
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  в максимуме полосы поглощения двухвалентной меди (
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max) в диапазоне концентраций 0 - 0,20 моль/литр, например, при пяти различных концентрациях   (можно взять, например,: 0,20; 0,15; 0,10; 0,05; 0,025, 0,00 моль/литр). Химическая формула медного купороса, используемого в работе: Cu2SO4· 5 H2O ( для справки: удельные веса: Сu-64, S -32, H-1, 0-16). 
Для этого приготовьте  соответствующие  растворы  медного купороса в дистиллированной воде. Рекомендуется сначала приго​товить раствор с концентрацией 0,20 моль/литр в количестве 20 миллилитров,   а затем разбавлять его дистиллированной водой до следующих концентраций. Объём кюветы примерно 5 мл. (Весы,  разновесы, порошок CuSO4, дистиллированная вода, посуда прилагаются).

8. Обработка полученных результатов.

По полученным значениям 
[image: image26.wmf]l
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 и С требуется построить зависимость 
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(С),  которая в соответствии с  законом Ламберта-Бугера-Бера, должна иметь линейный характер.  Для построения прямой воспользуйтесь методом наименьших квадратов. Коэффициенты  а и b в уравнение y=ax+b определяются из выражений:
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, где

yi – измеренные значения коэффициента поглощения 
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; xi – концентрация ионов меди; n - число измерений. 

Дисперсия величин a и b:
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Полученное значение коэффициента  а в уравнении y=ax+b и есть искомое значения коэффициента молярной экстинкции 
[image: image35.wmf]l
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 для иона Cu 2+ в максимуме полосы поглощения. Определите концентрацию ионов Cu 2+ в  растворе медного купороса, спектр пропускания которого был измерен в начале данной работы.

Определите погрешность измеренных величин. Подумайте о физическом смысле параметра b.
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