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Prace se spektrometrem
SpectroVis Plus Vernier

Ales Marecek

Mérené Pristroj SpectroVis Plus umozni studovat viditelnou ¢ast spektra a ¢ast blizké infracerve-
veliciny né oblasti. Lze analyzovat jak svétlo vysilané externim zdrojem, tak absorbanci, transmi-
tanci ¢i fluorescenci.

Pro méfeni pfipojime spektrometr k pocitaci pomoci USB portu. Po spusténi programu
Loger Pro provedeme nastaveni parametrd méreni.

Ke studiu zareni vysilaného externim zdrojem je tfeba pouzit opticky kabel Spectrovis
Optical Fiber Vernier, ktery je mozno ke spektrometru dokoupit. Opticky kabel se pfipojuje
do otvoru pro kyvety tak, aby trojuhelni¢ek na optickém vlaknu ukazoval na trojuhelnic¢ek
na spektrometru.V menu Experiment—Zmeénit jednotky—Spektrometr 1 je pak tieba
zvolit polozku Intenzita.

Zkoumame-li absorbanci nebo transmitanci, budeme misto optického kabelu potiebovat
kyvety doddvané jako pfislusenstvi spektrometru. Vkladdme je do otvoru pro kyvety tak,
aby jejich hladka strana smérovala proti trojuhelnicku na spektrometru. Pro méreni fluo-
rescencniho spektra je tfeba kyvetu natocit hladkou stranou kolmo na trojuhelnicek (tedy
pootocit o 90°). Pro kazdé ze zvolenych méreni je treba v menu Experiment—Zmeénit
jednotky—Spektrometr 1 vybrat odpovidajici veli¢inu.

Data Analyza VloZit Mastaveni Stranka Mapovéda

| Spustit sbér dat <Space> |Gy Eﬁ\u Q, Q "{; s Js{z dl

o
1]

Poznamka k méreni d

Pripojit rozhrani 4

Odstranit rozhrani 4

Mastaveni senzord 4

Pridat offline rozrani 3

Sbér dat... Ctrl+D

Vzdalena zafizeni 3

Zménit jednotky » Spectrometer: 1 P %aTransmittance

| Kalibrovat » Intenzita

Fluorescence 405 nm
Fluorescence S00 nm

Absorbance
e 99
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Po pfipojeni pristroje zvolime v zakladni nabidce Experiment—Nastaveni senzorti a vy-
bereme polozku Spektrometr 1. Na dal$im panelu mizeme nastavit hodnoty: Vzorko-
vaci ¢as, Vyhlazeni vinovych délek, Zpriimérnovani vzorku, Vybér vinovych délek.

Data Analyza VYioZit Mastaveni Stranka MNapovéda

A Q LD

Spustit sbér dat <Space=

Poznamka k méfeni d

PFipojit rozhrani >
Odstranit rozhrani >

Zobrazit vEechna rozhrani
PFidat offline rozrani > Skryt wiechna rozhrani
Sbér dat... Ctrl+D Autodetekce senzord

Vzdalena zarizeni > Spectrometer: 1

Zménit jednotky
Kalibrovat

24 Spectrometer: 1 g]

Spektrometr

Type: Vermier Spectrovis Plus

0S5 Yersion: 1.71
Sériové cislo: SP_00018338
Vzorkovaci éas [15to 1000]; |94 | ms

vyhlazeni vinovych délek [0 to 10] : ‘ 5

Zprimeérovani vzorki [1 to 20]: [E; WVJ

Vipbér vinovich délek [380 to 950] : | 380 5 900 nm

Vzorkovaci €as si spektrometr upravi pfi kalibraci, ale je mozno jej i ménit. Pro méreni
spekter i kalibracnich kfivek je dobré ponechat automatickou volbu vzorkovaciho ¢asu
na spektrometru.

Vyhlazeni vinovych délek - pro méreni spekter i kalibra¢ni kfivky je vhodné volit hodnotu 5.
Zprumérovani vzorki pii méreni kalibracnich kfivek nastavime na hodnotu v rozmezi 5
az 10. Pfi nizsich hodnotéach dochdzi k vétsimu kolisdni hodnot absorbance, vysoké hod-
noty prodluzuji dobu méfeni.

Vybér vinovych délek je mozné ménit podle sledované oblasti. Vétsinou mérime v celém
rozsahu.

Vzhledem k tomu, Ze spektra slouzi pro vyuku, je dobré ponechat v pozadi grafu barevnou
skalu (mozno zménit v menu Nastaveni—Nastaveni grafu, zaskrtavaci policko Zobrazit
viditelné spektrum). Zici vidi barvu absorbovanou a barvu vzorku.

fnalyza WYlozit I!EM Stranka Napovéda

. I Mastaveni grafu. .. ITIT
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Nastaveni grafu @

Mastaveni grafu | Nastaveni soufadnicovych os

|
1 MNazev
F— = =
; |I :J - { - Cerna ¥ 3
\
; Prohlizeni: Yzhled:
i [Jinterpolovat [ 7ednatlivé body Pozr'l_‘élll‘ndka:dChYIbOVéhﬁlgegkY
. a vzhled jednotlivych bodd
Poloha my3i a rozdily hodnot {c Spojovat body lze upr av]ov e ngstaveni
[Legenda [Histogram prisluénych sloupcd i
‘ = i
Mové hodnoty: Chybove Usecky ¥ |
Chybové dsecky ¥

["]PFidat nové datové Fady
Zobrazit viditelné spekkrum (arafy s vinovou délkou)

\
\
MFizka:
|
|

Styl hlavnich ‘77—";;&;&7:} |_ ﬂi - Seda ¥
Syl vedeich | T T Y

[ Hotovo ][ Zrusit ]

Kalibrace V nabidce Experiment zvolime Kalibrovat a vy¢kame zahiati lampy. Pak vlozime kyve-
spektrometru tu s vodou a stiskneme tla¢itko Dokonéit kalibraci. Pokyny nas sice nabadaiji ke vlozeni

prazdné kyvety, ale méfime-li vodné roztoky, je tfeba kalibrovat proti vodé. Pfistroj vlastni
kalibraci provede a zpfistupni ndm tlacitko OK, kterym kalibrace konci.

T P TEe Kalibrovat spektrometr - Vybér: 380,7 to 900,2 nm X]
Spustit shér dat <Space>  |By E AQ Q Cekejte 85 sekund, ne? se zahieje lamp...
[ zrusit kalibraci (pousit nevyhodnocena data)
-
Poznamka k méfeni d
Pﬁpojit - > Kalibrovat spektrometr - Vybér: 380,7 to 900,2 nm @
Qdstranit rozhrani » Zahiivéni dokoneno.
Mastaveni senzord L Vlozte prézdnou kyvetu: | Dokondit kalibraci
Pfidat offline rozrani L [T zrusit kalibraci {pousit nevyhodnocena data)
Sbér dat... Ctrl+D
,
Vzdalena zafizeni >
Zménit jednotky »
Kalibrovat » Spectrometer: 1

14 6teni VT -

Typickou ulohou ve spektroskopii je stanoveni koncentrace znamé chemické latky v roz-
Méfeni toku na zakladé absorbance nebo transmitance. K tomu je nutno ziskat kalibraéni kfivku
kalibraéni ¢ili zavislost absorbance na koncentraci.
krivky

1. Pfipravime nékolik roztoki mérené latky v rdznych znamych koncentracich.

2. Zméfime spektrum jednoho vzorku. Po ukonceni sbéru dat stiskneme tlacitko Konfi-
gurovat spektrometr.
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VleZit Mastaveni Stranka MNapovéda

ME[AQAXLZIETALLRNIR | o

[Konfigurovat spekirometr]

3. Zobrazi se spektrum mérené latky. V nabidce na levé strané okna zatrhneme Abs vs
Koncentrace.

>
N
o

Méd:
© Abs vs vinova délka

N

Abs vs éas
Abs vs Koncentrace
@
§
[koncentrace =l 2
S
&
£ 1
fconc =1 [mor =

2
o

n
e e Ty seno Py angt Loy poioa Fog e i )

€ vinové délky

ovat souvislé vinové delky

o

T T ¥ T
500 700 900
ViInova délka (nm)

Zrusit vy Celé spektrum ﬁIQ o
Népovéda [I] Stomo.

w
=1
=)

Fotometr vypise nékolik vinovych délek, pfi nichz je absorpce nejvyrazné;jsi. Oznacena je vino-
va délka s maximalni absorbanci, pfi které bude fotometr méfit automaticky. Zatrzenim jiného
policka na levé strané nabidky vinovych délek viak mizeme zvolit i vinovou délku jinou.

Pozn.: Je dobré si pred laboratorni praci proméfit spektra nékolika rdzné koncentrovanych
roztok(i zkoumané latky a nechat si pfistrojem nabidnout vinovou délku méreni. Casto se
mohou automaticky nabizené vinové délky pro rGzné koncentrace lisit. V tomto pfipadé
proméfime vzorky pro kalibra¢ni kfivku na vdech navrzenych vinovych délkach. Pro dalsi
méfeni, které budou provadét zaci, pouzijeme (se zdlvodnénim) vinovou délku, na které
kalibra¢ni kfivka nejlépe spojuje namérené hodnoty absorbance. V nékterych pfipadech
bude nejlépe vyhovovat vinova délka, kterou jsme naméfili pfi vysoké koncentraci roztoku.

Po volbé vhodné vinové délky stiskneme tlacitko OK.

4. Nasleduje dotaz na uloZeni dat pfed zapocetim rezimu sbéru dat. Zvolime Ne.

\ Chcete uloiit posledni méfeni pied zménou sbérového rezimu?
S (Odpovéd "Ne" vymaze data).

Ao | Neh_] [ stomo

5. Kliknutim na Sbér dat zahajime méreni.

6. Jakmile pfistroj zméfi absorbanci v prvni kyveté, stiskneme tlac¢itko Zachovat
ado okna, které se objevi, zapiseme hodnotu koncentrace méreného roztoku. Po stisk-
nuti OK mUzeme vlozit dalsi vzorek a méreni opakovat.

r N
LWzt @ zachout Udslosti a hodnoty [
VloZzené hodnoty odpovidaji sesbiranym hodnotém.
Koncentrace ﬁw moliL
Napovéda [ ok ][ stmo |
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Stanoveni
koncentrace
neznamych
vzorku

Prace se spektrometrem SpectroVis Plus Vernier

7. Po proméreni posledniho vzorku stiskneme tlacitko Zastavit. Ziskanymi body prolozi-

1.

me pfimku (tla¢itko Prolozit primku) a kalibra¢ni kfivka je hotova.

nka Napovéda

L LI i |

Po vloZeni kyvety s roztokem o neznamé koncentraci stiskneme opét tlacitko Sbér
dat. Objevi se nabidka, z niz zvolime P¥idat na konec.

Vymazat data?

Nové méfeni by zplisobilo ztrétu ji2 naméfenich dat. Co cheete provést?

[JIoiil poslednl’mél"'en“ Neukladat J[ Pridat na konec ] [ Stormo J

Poté, co se v grafu objevi bod, ktery pfislusi méfenému vzorku, zaddme v menu Ana-
lyza povel Interpolace (pozor! spodnim tla¢itkem - jsou tam dvé). Program zobrazi
okno s udajem o koncentraci.

rivka 1*
ata RUELEER VioZit Mastaveni Strédnka Mapo

ka .
726

= Odedet hodnot Ctrl+E —
_ Interpolace -
5 Tedna

— 1 Integrdl

74y Integrace pomoci maxim. ..

84| statistika

56 ProloZit pFimku

ProloZit kfivku... = -
24 Model Nastaveni interpolaci E]
] [

Legenda Lineérni fit pro Posledni méFeni| Absorbance at 426,6 rjid ‘

PibliZit graf {Zoom In) Cirl++ Posledni méFeni | Absorbance at | 0,6979

Oddalit graf {Zoom Out)  Chrl+-
Automatické méfitko » Posledni méfeni | Koncentrace | 0,002601897

Makreslit predpovéd’
e

Po stisknuti tlacitka OK panel zmizi a az po zastaveni méfeni se v grafu objevi zjistény
udaj o koncentraci.

=
Interpolacs
Linearnifit pro Posledni m&feni|Absorbance at395,7 nm
Posledni méfeni | Absorbance at 395,7 nm: 0,7258
Posledni méfeni| Koncentrace: 0,051551082 mol/L

Pro méreni koncentracnich zavislosti, u kterych ocekdavame kvantitativni vysledek (sta-
noveni koncentrace), je tfeba volit koncentracni rozpéti, pro které nebude (alesporn ne
o velkou hodnotu) absorbance pfesahovat hodnotu 1 — porovnejte nasledujici obrazky.
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Absorbance at 426,6 nm

Absorbance at 426,6 nm

Prace se spektrometrem SpectroVis Plus Vernier
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X °
1,0 Prolozeni pfimky pro:
Posledni méreni | Absorbance at 426,6 nm
Abs-426,6 = mx+b
— m (smérnice): 258,2
b (prasecik s Y): 0,02608
Correlation: 0,9971 °
— RMSE: 0,03090
)
0,5
]
0.0 ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
0,000 0,001 0,002 0,003 0,004
(0,000366891, 0,9560) Koncentrace (mol/L)
— /I I o
s /4
. Automaticky prolozit kiivku pro:
Posledni méteni | Absorbance at 426,6 nm
B Abs-426,6 = AxA2+Bx+C
| A:-285,5+/-104,4
B: 20,74 +/-5,305
10 C: 1,383 +/-0,05815
! RMSE: 0,02089
0,5
0,0 | | | | | | | | | | | |
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04

(0,024167, 0,6566)

Koncentrace (mol/L)
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Méreni
transmitance

Prace se spektrometrem SpectroVis Plus Vernier

5 ey

= .
Prolozeni pfimky pro:

— Posledni méreni | Absorbance at 426,6 nm
Abs-426,6 = mx+b

m (smérnice): 6,460

1,70 b (prisecik sY): 1,526

Correlation: 0,9217

1,75

£ B RMSE: 0,04300
© -
g R
< B Automaticky prolozit kfivku pro:
= - Posledni méreni | Absorbance at 426,6 nm
g Abs-426,6 = AxA2+Bx+C
c 1,65 A:-285,5 +/-104,4
2 [ B:20,74 +/-5,305
H C: 1,383 +/-0,05815
28 — RMSE: 0,02089
< —

1,60

/e
155 L | | | | | |

0,01 0,02 0,03 0,04

Koncentrace (mol/L)

Absorbance vyssich koncentraci neodpovida presné Lambert-Beerovu zakonu.

Vlastni méfeni proto budeme vétsinou provadét pro velmi nizké koncentrace. To je vyhod-
né z hlediska finan¢nich nakladd, ale i proto, ze mGzeme Zaky nechat pracovat s latkami,
jako je naptiklad chroman a dichroman. Roztok pro nasledné fedéni by v3ak v téchto pfi-
padech mél pripravit ucitel.

Pfistroj je mozné vyuzit i pro méreni transmitance. Pro méfeni volime Experiment—
Zmeénit jednotky—Spektrometr 1—%Transmitance. Po proméfeni vzorkd (stejnym
zpUsobem jako u kalibra¢ni kiivky pro absorbanci) je nutno prolozit namérenymi hodno-
tami krivku (ikona Prolozit kiivku). Kalibra¢ni kfivka zavislosti transmitance na koncent-

raci neni linearni. ';tj,‘

Nepojmenovany

FGEENERE Data Analyza  WioZit  Mastaveni  Stranka  MNapovéda
Spustit shér dat <Space>
R sEBrmiet = IEJ AL L8N AL

sak macledni r n

Poznamka k méfeni d

PFipoijit rozhrani

>
Odstranit rozhrani >
Mastaveni senzord 4
Pfidat offline rozrani 4
Shér dat... Ctrl+D
Vzdalena zafizeni 4
Zmenit jednotky 4 Spectrometer: 1 »

Kalibrowvat 4 Intenzita
Mul t Fluorescence 405 nm

Fluorescence S00 nm
absorbance

v Cteni v redlném case

LA as
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Sledovani
prabéhu
reakce

Prace se spektrometrem SpectroVis Plus Vernier

Pokud jsou koncentrace presné pripraveny, bude vyhovovat prolozeni nejlépe funkce
Mocninna.

Prolozeni kiivky <
_ A Aproximace
E % (& Automatickd () Manualni
40 . []wytvorit dopoditévany sloupec
< f
_ o Koeficienty
40 g 20 Ax™B
=]
= E
= SR T T T i A |0,01621 E
E = 0 0,001 0,002 0,003 0,004 =
© Koncentrace (moliL) B |-1,180 = ]
©
N Rovnice
ol ~
© O Ax~2+Bx+C Kvadraticka
Q O A+Bx+Cx"24Dx"3 Kubické
s O A+Bx+Cx 2+Dx F+Ex"4 Ctvrtého stupné
= O A+BX+Cx~2+Dx3+Ex~4+Fx~S Patého stupné
§ 20— ® ax~B Mocninna
é Oax~n M-tého stupné ™
. ie
] Posunuti asu Definovat Funkci RMSE: 2,25087
Status:
Napovéda [ OK ] [ Storno ]

Méreni neznamé koncentrace pak provadime stejnym zpUsobem jako pfi méreni absor-
bance. Je dobré nechat zaky proméfit obé zavislosti a nechat je porovnat hodnoty ziskané
pfi méreni kalibracni kfivky pro zavislost absorbance na koncentraci a transmitance v za-
vislosti na koncentraci roztoku.

Pfi méfeni je mozno zaddvat misto molérni koncentrace v mol/I napfiklad i koncentraci
v g// - viz ikona Konfigurovat spektrometr I] .

Na spektrometru je mozno méfit i absorbanci (transmitanci) v zdvislosti na dél-
ce pribéhu reakce (tedy na case). V hlavni nabidce zvolime po nasnimani spektra
Experiment—Sbér dat a v okné, které se otevie, Méd ¢asova zavislost. Parametry nasta-

vujeme podle délky pribéhu mérené reakce.

Sbhér dat Trigger

Méd: ~| Oopak.
i MEFit ihned
Délka: | 10 sekundy — o
Trigger je vypnuty
[InepFerugeny sbér dat

Yzorkovaci frekvence

5 | wvzorkdfsekunda 1 sekundyjvzorek
[CIPramérovani Celkem bude mé&Feno: 11
Spectrometer: 1 dokaZe zaznamendvat data s maximalni ~
vzorkovaci frekvenci 0,6083 vzorkifs.
Spectrometer: 1 nemiZe zaznamenavat data s udanou
v
(e ) (o ]

Kopirovani Ke kopirovani naméfenych spekter do vyukovych materidlt postaci kliknout do spektra

spektra a pouzit klavesovou zkratku Ctrl + C. Pro vloZeni do potizovaného materidlu pak zkratku

Ctrl + V.
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