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ΕΡΓΑΣΤΗΡΙΟ ΓΕΩΡΓΙΚΗΣ ΧΗΜΕΙΑΣ
ΑΣΚΗΣΗ 8η:
Φασματοσκοπία ορατής ακτινοβολίας
Ονοματεπώνυμα των μελών της ομάδος: ……………………………… …………………………………………………………………………….

Ημερομηνία: ………………………

ΠΕΙΡΑΜΑ 8ο 
Εύρεση και επιλογή μήκους κύματος μέγιστης απορρόφησης και λήψη φάσματος απορρόφησης υπερμαγγανικού καλίου (KMnO4).
Α.
Εύρεση του λmax (nm): Παρασκευάζουμε πρότυπο υδατικό διάλυμα 50 ml KMnO4.συγκέντρωσης 60ppm (από πυκνό διάλυμα 0.5%w/v). Παρασκευάζουμε το τυφλό δ/μα προσθέτοντας σε ογκομετρική φιάλη των 50 ml απιονισμένο νερό. Ετοιμάζουμε δύο όμοιες κυψελίδες, μία με το τυφλό και μία με το δείγμα (KMnO4.60ppm). Θέτουμε σε λειτουργία το φασματοφωτόμετρο (Hitachi). Τοποθετούμε το μήκος κύματος στα 450 nm. Ρυθμίζουμε την απορρόφηση (ABS, Absorbance) με το τυφλό στο 0.000 (Μηδενισμός απορρόφησης τυφλού δείγματος). Τοποθετούμε την κυψελίδα με το δείγμα και μετράμε την απορρόφηση του δείγματος στα μήκη κύματος από 450 έως 600nm αυξάνοντας το μήκος κύματος απορρόφησης λ ανά 10 nm (Επίδειξη από εξειδικευμένο επιβλέποντα συνεργάτη). Στην περιοχή της αναμενόμενης μεγαλύτερης απορρόφησης (λ=520 ± 30nm), η μέτρηση γίνεται ανά 5 nm. Επισημαίνεται ότι κάθε φορά που αλλάζουμε το μήκος κύματος, επαναλαμβάνουμε τη ρύθμιση του μηδενισμού της απορρόφησης με το τυφλό. Αφού καταγράψετε στον Πίνακα 1. (βλ. παρακάτω) όλες τις μετρήσεις απορρόφησης, κατασκευάστε την καμπύλη απορρόφησης σε συνάρτηση με το μήκος κύματος ΑBS=F(λ) και εντοπίστε ποιο είναι το μήκος κύματος, όπου έχουμε τη μέγιστη απορρόφηση λmax.
Πίνακας 1: 
Απορροφήσεις του διαλύματος KMnO4 60ppm σε διαφορετικά μήκη κύματος λ (nm).
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Γράφημα 1. Παράδειγμα αναμενόμενου γραφήματος που θα πρέπει να κατασκευάσετε με τα δεδομένα σας από το Πείραμα (Α).

Β.
Δημιουργία προτύπου βαθμονόμησης με γνωστές συγκεντρώσεις KMnO4 
Παρασκευάζουμε πρότυπα δ/τα KMnO4 ως ακολούθως με βάση το το δ/μα 100ppm KMnO4.:

Αραιώνουμε το δ/μα υπερμαγγανικού καλίου 100ppm με απιονισμένο νερό, ώστε να σχηματίσουμε τα παρακάτω έξι διαφορετικά δ/ματα:

-0.1ml KMnO4.(100ppm)
 + 
9.9ml H2O = 

1ppm
-1ml KMnO4. (100ppm)
+ 
9ml H2O = 

10ppm
-2ml KMnO4. (100ppm)
+ 
8ml H2O = 

20ppm
-4ml KMnO4. (100ppm)
+ 
6ml H2O = 

40ppm
-6ml KMnO4. (100ppm)
+ 
4ml H2O = 

60ppm
-8ml KMnO4. (100ppm)
+ 
2ml H2O = 

80ppm
-10ml από το δ/μα 

100ppm KMnO4.
Θέτουμε σε λειτουργία το φασματοφωτόμετρο. Τοποθετούμε το μήκος κύματος λmax που επιλέξαμε από το 1ο πείραμα. Ρυθμίζουμε το μηδενισμό της Απορρόφησης με το τυφλό στο 0,000 (ABS). Πληρώνουμε την κυψελίδα με το πρότυπο δ/μα μικρότερης συγκέντρωσης (1ppm) και μετράμε την απορρόφηση (ΑBS) αυτού. Συνεχίζουμε τις μετρήσεις απορρόφησης με τα άλλα πρότυπα δ/ματα από το αραιότερο προς το πυκνότερο, χρησιμοποιώντας την ίδια κυψελίδα. Κάθε φορά ξεπλένουμε την κυψελίδα με το δ/μα που πρόκειται να μετρήσουμε. Επειδή δεν αλλάζουμε μήκος κύματος, δεν είναι απαραίτητος ο μηδενισμός της απορρόφησης με το τυφλό δείγμα (καθαρός διαλύτης) κάθε φορά, αλλά περιοδικά μετά από μερικές μετρήσεις. 

Πίνακας 2: Απορροφήσεις στο λmax των προτύπων δ/των KMnO4 σε διαφορετικές συγκεντρώσεις

	Διάλυμα
	Συγκέντρωση (ppm)
	Απορρόφηση (ABS)

	1
	1ppm
	

	2
	10ppm
	

	3
	20ppm
	

	4
	40ppm
	

	5
	60ppm
	

	6
	80ppm
	


Από τις τιμές του Πίνακα 2, κατασκευάζεται καμπύλη αναφοράς/βαθμονόμησης (βλέπε παρακάτω, Γράφημα 2) της απορρόφησης σε συνάρτηση με τις συγκεντρώσεις των προτύπων δ/των KMnO4. Από αυτή την καμπύλη αναφοράς, βρίσκουμε τη συγκέντρωση του άγνωστου δ/τος (βλ. Πείραμα Γ).
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Γράφημα 2. Παράδειγμα αναμενόμενου γραφήματος που θα πρέπει να κατασκευάσετε με τα δεδομένα σας από το Πείραμα (Β).
Γ.
Εύρεση συγκέντρωσης άγνωστου δ/τος KMnO4: 
Τέλος, μετρήστε την απορρόφηση του άγνωστου συγκέντρωσης δ/τος (επιλογή ένα ανά φοιτητή) και καταχωρήστε τις τιμές στον Πίνακα που ακολουθεί. Αφού υπολογίσετε τη συγκέντρωση θεωρητικά υπολογίστε την άγνωστη αυτή συγκέντρωση του διαλύματός σας με βάση την πρότυπη καμπύλη του πειράματος (Β) (Γράφημα 2). Αιτιολογήστε την απάντησή σας.
	Διάλυμα
	ml Πυκνού  KMnO4.Συγκέντρωσης (ppm) + ml H2O
	Τελική νέα συγκέντρωση 
	Απορρόφηση (ABS)

	1
	-5,5ml 100ppm + 4,5ml H2O
	
	

	2
	-6,5ml 100ppm + 3,5ml H2O
	
	

	3
	-4,5ml 100ppm + 5,5ml H2O
	
	

	4
	-3,5ml 100ppm + 6,5ml H2O
	
	

	5
	-2,5ml 100ppm + 7,5ml H2O
	
	

	6
	-1,5ml 100ppm + 8,5ml H2O
	
	


Απαιτούμενα Όργανα-Σκεύη-Αντιδραστήρια:
1. Ογκομετρικές φιάλες των 50 ml
2. Σιφώνιο μέτρησης των 10 ml
3. Ελαστικό πουάρ

4. Υδροβολέας
5. Πρότυπα δ/τα υπερμαγγανικού καλίου (KMnO4)
6. Φασματοφωτόμετρο ορατής ακτινοβολίας (HITACHI)
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