Praktikum III - dloha 17 Karel Kolar

1 Pracovni ukoly
Vybral jsem si tkoly ¢. 1 a 2:

1. Zméite absorpéni spektrum roztokt kalmagitu s koncentracemi cg, ¢o/2, ¢o/4 pii pH= 10
v celém oboru viditelného svétla. Zpracujte graficky. Pro tfi vybrané vinové délky zkontro-
lujte platnost Beerova zdkona. Zpracujte graficky.

2. Méfeni z bodu 1. pro koncentraci ¢g/2 doplitte proméfenim dvou roztokit kalmagitu téze
koncentrace, které navic obsahuji 5- 1075 mol/1 a 25-10~° mol/I siranu hote¢natého MgSOy.
Ziskana tfi spektra zpracujte graficky, urcete isobestické body.

2 Teoreticky uvod

Pro popis ztrat svétla pii pruchodu latkou se zavadi tzv. transmitance ¢, kterou definujeme jako
V== 1)

kde ®; je prosly svételny tok a @ je dopadajici svételny tok.
Mizeme-li zanedbat ztraty svétla zptisobené odrazem na povrchu latky, pak vnitini transmi-
tance 19; spliuje Lambert-Beerav zakon:

¥y =107 = emrnl, (2)

kde k, resp. k, je takzvany absorpéni koeficient (dekadicky, resp. pfirozeny). Zéporné vzaty loga-
ritmus ¢; se nazyva adsorbance A.

A= —log¥; = sl = kpllogy,e. (3)

Je-li adsorpce svétla v rozpoustedle na méfenych vinovych délkach zanedbatelnd, pak pro nizké
koncentrace ¢ (kdy nedochdzi k vzajemnému ovliviiovani adsorbujicich molekul) je adsorbance pro
danou tloustku materidlu ! pfimo Gmérna koncentraci. Vztah (2) pak mtzeme upravit na

9; = 107, (4)

kde ¢ je molarni adsorpéni koeficient a ¢ latkové mnozstvi. Je-li v roztoku N navzajem neovliviiu-
jicich se adsorpc¢nich center, pak vysledna adsorbance je

N
A=1 Z EiC; (5)

Adsorpcéni spektrum je vlastné zavislost adsorpce na vinové délce. Pro rovnovazny stav dvou
reagujicich latek A a B plati zdkon ptisobeni hmot

(4] [B]

T8 ©

kde K je je rovnovazna konstanta piislusné reakce a hranaté zavorky symbolizuji molarni koncen-
trace danych latek.

3 Meéreni

Pfi méfeni byla jako hlavni rozpousténa latka A pouzit kalmagit a jako druha latka B siran
hotec¢naty MgSO,. Jako rozpoustédlo byla vyuzita destilovana voda.
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Pro méfeni byl vyuzit spektrofotometr, na kterém jsem odecital pfimo transmitanci a adsor-
banci. Méfeni probéhlo v tiseku vlnovych délek 400 — 700 nm po 20 nm. Hodnota nulové adsorbance
byla pro kazdou vlnovou délku urcéena pomoci kyvety naplnéné destilovanou vodou - tim se omezil
jednak vliv rozpoustédla, ale také i odrazy na rozhranich.

Nejdfive jsem si pripravil vSech 5 roztokt, které jsem nalil do kyvet. Kyvety byly oznaceny
po fadé 1 (kalmagit s koncentraci ¢g), 2 (koncentrace cy/2), 3 (koncentrace ¢g/4), 4 (koncentrace
kalmagitu cg/2 + 5-1075 mol/1 MgSO,) a 5 (koncentrace kalmagitu co/2 + 25-107° mol/1 MgSOy).
Naméfené hodnoty pro vSechny roztoky jsou v tabulce ¢. 1.

Tabulka 1: Namérené hodnoty svételnych toku

)\/nm q)() ¢’1 (I)Q @3 <I)4 (135

400 86 405 61 73 63 64
420 100 53 74 88 725 73
440 100 54 745 885 69 68
460 100 52 73 86 62 60
480 100 485 70 84 525 49
500 100 36,5 62 795 38 345
520 100 23,5 52 73 30 265
540 100 16 44 69 29 26,5
560 100 12 41 675 41 40
580 100 10 38 67 59 64
600 96 8 35 63 69 785
620 96 8 365 64,5 745 86
640 91 11 39 64 74 855
660 99 22 535 76 835 94
680 100 47 72 87 91 97
700 100 73 87 945 95 985
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Obrazek 1: Nameétfena adsorpcni spektra - vliv koncentrace kalmagitu
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Obrazek 2: Ovéreni Lambert-Beerova zakona
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Obrazek 3: Namétend adsorpéni spektra - vliv primési MgSOy,

V obr. ¢é. 1 jsou tfi spektra pro srovnéani absorpce svétla v roztoku pro rtzné koncentrace
kamagitu v roztoku. V obr. ¢. 2 je ovéfené Lambertova-Beerova zdkona pro tfi vybrané hodnoty
vlnovych délek. V ramci chyby méfeni se opravdu podafilo ovérit Lamberttv-Beeram zakon. V obr.
¢. 3 jsou pak vzorky 2, 4 a 5 a mizeme zde vidét vliv MgSO,. Pro méreni byl vyuzit pfistroj,
ktera mél tfidu presnosti 2. Vzhledem k tomu, Ze pro pomér transmise byly méfena vzdy dveé
hodnoty, tak chyba ¢; kazdého bodu je /0,022 + 0,022 = 0,028, coZ je jen o néco vice nez rozmeér
znézornéného bodu (a pro prehlednost znacek v grafu do néj nejsou umistény chybové tsecky).

S pridavanim MgSO, se bude ménila reakéni rovnovdha ve prospéch komplexu AB (pfi zacho-
véan{ koncentrace [A] 4+ [AB]). Adsorpéni spektrum se pfi pfiddvani B do roztoku méni od spektra
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samotné latky A ke spektru slouc¢eniny AB. Body, ve kterych se vSechna spektra protinaji, se nazy-
vaji izobestické body. Izobestické body se daji jednoduse urcit z grafu — lezi zhruba na hodnotéach
vinové délky Ay = (420 +10) nm a Az = (560 £ 10) nm. Pfesnost uréeni izobestickych bodu je
dana zejména diskrétnim krokem pii méteni

4 Diskuse

Naméfena spektra odpovidaji ramcové i tomu, co se dalo pozorovat pouhym okem - a to, Ze vzorky
1, 2 a 3 byly modré az modrofialové, kdezto vzorky 4 a 5 byly zhruba rizové. Také od pohledu
bylo poznat, Ze vzorek 1 je tmavsi nez vzorek 2 a ten zase nez vzorek 3.

Chyby meéfeni jsem se mohl dopustit uz pfi namichavani roztoku a to jednak kvili tomu, ze
mohly byt nadobky na roztoky a kyvety nedostatecné vymyté a mohly v nich ztistat slouceniny
reagujici s kalmagitem a mohly by tak zkreslit namérené spektrum. Tomu jsem se snazil zabranit
tim, Zze jsem nadobky pred namichanim roztok® vymyl v destilované vodé, ktera slouzila i jako
rozpoustédlo. Dalsim vlivem mohlo byt nepfesné odméreni ¢asti roztokd pipetou.

Chybu méfeni svételného toku jsem odhadl podle t¥idy presnosti pristroje. Chybu v urceni
vlnové délky, na které métreni probihalo jsem povazoval v ramci uréovani chyb za nulovou, ale ve
skutecnosti je zde urcité néjaka chyba - minimélné spojend s tim, ze pomoci Stérbiny na vzorek
dopada tuzky svazek, kde jsou ovSem zastoupeny spojité sousedni frekvence a je otdzka, jakou pres-
nou spektralni sifi ma zafeni dopadajici na vzorek a také, jestli je pristroj dokonale zkalibrovany
na frekvence, Ze stied této Sife je presné na frekvenci urcené otacecim koleCkem na pristroji. Pro
méfeni jsem pak pouzival diskrétné nastavené hodnoty frekvenci na pfistroji s rozteéi 20 nm, coz
bylo limitujicim faktorem pro uréeni polohy izobestickych bodii.

Méfenim se ale podarilo ovérit Lambert-Beertiv zakon a spektra vypadaji viceméné hladka a
polohy izobestickych bodd vypadaji dobie uréitelné (tj. vSechny tii spektra se protinaji blizko sebe
- idealné by se méla protinat v jednom bodé&). Z toho se d4 usuzovat, ze méfeni nebylo zatiZeno
hrubou chybou (namichéni roztoku, $patné odec¢tend hodnota).

5 Zavér

Zmétil jsem absorpcni spektra kalmagitu pro rtizné hodnoty koncentrace v celém oboru viditelného
spektra a spektra jsem graficky znazornil. Ovéril jsem pro 3 vlnové délky platnost Labertova-
Beerova zakona. Tato data jsem doplnil promérenim dalsich dvou roztokd s primési MgSOy a ty
jsem také graficky zpracoval.
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