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Το περιεχόμενο του μαθήματος διατίθεται με άδεια Creative Commons εκτός και αν αναφέρεται διαφορετικά
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Το έργο υλοποιείται στο πλαίσιο του Επιχειρησιακού Προγράμματος «Εκπαίδευση και Δια Βίου Μάθηση» και συγχρηματοδοτείται από την Ευρωπαϊκή Ένωση (Ευρωπαϊκό Κοινωνικό Ταμείο) και από εθνικούς πόρους.


Φασματοφωτομετρία υπεριώδους: Προσδιορισμός κινίνης σε ποτά με φασματοφωτόμετρο διπλής δέσμης
Περιγραφή:

•
ηλεκτρομαγνητική ακτινοβολία υπεριώδους

•
οπτικές μέθοδοι ανάλυσης

•
πηγές ακτινοβολίας, ανιχνευτές, ενισχυτές

•
ποσοτική – ποιοτική φασματοφωτομετρία

•
νόμος Lambert-Beer

•
αποκλίσεις από το νόμο Lambert-Beer

•
φασματοφωτόμετρα διπλής δέσμης

•
σφάλματα φασματοφωτομετρίας

•
εφαρμογές της φασματοφωτομετρίας
Σκοπός: Εκμάθηση των βασικών αρχών της φασματοφωτομετρίας υπεριώδους και κατανόηση της λειτουργίας των αντίστοιχων οργάνων διπλής δέσμης.
Στόχοι: Εξοικείωση με την λειτουργία των φασματοφωτομέτρων διπλής δέσμης, υπολογισμός του μοριακού συντελεστή απορρόφησης ή απόσβεσης.
Περίληψη: Η κινίνη (6-μεθοξυ-κιγχονίνη) αποτελεί το κύριο συστατικό του φυτού κιγχόνης και είναι το σπουδαιότερο αλκαλοειδές. Αλκαλοειδή ονομάζονται τα αζωτούχα σώματα που περιέχουν άζωτο ετεροκυκλικά ενωμένο και δίνουν βασική αντίδραση. Χρησιμοποιείται για την πρόληψη και θεραπεία της ελονοσίας, ως αντιπυρετικό και στη βιομηχανία ποτών ως τονωτικό πρόσθετο στα ποτά κυρίως με τη μορφή της υδροχλωρικής κινίνης (Fennema, 1996).

Ο προσδιορισμός της κινίνης στα διάφορα ποτά σύμφωνα με τον Κώδικα Τροφίμων-Ποτών και Αντικειμένων Κοινής Χρήσεως (1976) γίνεται με μέτρηση της απορροφήσεως στο υπεριώδες (λ = 350 nm, E1%1cm = 165).

Παίρνουμε 50 ml δείγματος με σιφώνιο και το βάζουμε στη διαχωριστική χοάνη των 250 ml. Προσθέτουμε διάλυμα πυκνής αμμωνίας για να γίνει το διάλυμα αλκαλικό. Προσθέτουμε 25  ml χλωροφόρμιο και εκχυλίζουμε. Παραλαμβάνουμε τη χλωροφορμική στοιβάδα, η οποία βρίσκεται στο κάτω μέρος της διαχωριστικής χοάνης (εξαιτίας της μεγαλύτερης πυκνότητας του χλωροφορμίου) σε ποτήρι ζέσεως και εκχυλίζουμε την υδατική στοιβάδα ακόμη μια φορά με 25 ml χλωροφόρμιο. Μεταφέρουμε τα ενωμένα χλωροφορμικά εκχυλίσματα σε διαχωριστική χοάνη και ξεπλένουμε δύο φορές με 10 ml με αποσταγμένο νερό. Απομακρύνουμε το χλωροφόρμιο με εξάτμιση μέχρι ξηρού σε ατμόλουτρο (στον απαγωγό) και το υπόλειμμα το μεταφέρουμε με διάλυμα H2SO4 σε ογκομετρική φιάλη των 50 ml.

Ρυθμίζουμε το φασματοφωτόμετρο σύμφωνα με τις οδηγίες χρήσεως του κατασκευαστή. Η μέτρηση γίνεται στα 350 nm υπεριώδες και ο μηδενισμός του οργάνου (το τυφλό) γίνεται με H2SO4.
[image: image3.png]Mirror

D, lamp | Tungstenlamp Reference

Minog Photo diode
Data readout
Data
Processing
Z
Wavelength (nm)
Photo diode
Beam
litter Sample
Monochromator P




“Schematic of UV- visible spectrophotometer”, από geralt  διαθέσιμο ως κοινό κτήμα
Λέξεις-κλειδιά: Ηλεκτρομαγνητική ακτινοβολία, απορρόφηση (absorption), εκπομπή (emission), ειδικός συντελεστής απορρόφησης, πηγές ακτινοβολίας υπεριώδους, φασματοφωτόμετρα, φωτόμετρα διπλής δέσμης, επιλογέας μήκους κύματος, μονοχρωμάτορας, ανιχνευτής, ενισχυτής, μετρητής – καταγραφέας, κυψελίδες, τυφλό (λευκό) διάλυμα, διάλυμα μάρτυρας, εκχύλιση.
Ερωτήσεις - Απαντήσεις: 

1.) Που οφείλεται η απορρόφηση της ηλεκτρομαγνητικής ακτινοβολίας στην υπεριώδη (UV) περιοχή του Η/Μ φάσματος; 

Οι απορροφήσεις της ηλεκτρομαγνητικής ακτινοβολίας στην υπεριώδη (UV) περιοχή του Η/Μ φάσματος είναι αποτέλεσμα των ενεργειακών μεταβολών στην ηλεκτρονική δομή των μορίων. Τα ηλεκτρόνια των εξωτερικών στοιβάδων είναι εκείνα που με την ανύψωση ή την πτώση τους από την μια τροχιά στην άλλη προκαλούν απορρόφηση ενέργειας σε διακεκριμένες (κβαντωμένες) ποσότητες. Οι αλλαγές που συμβαίνουν στην ηλεκτρονική ενέργεια του μορίου μιας χημικής ενώσεως, προκαλούν μεταβολές της διπολικής του ροπής. Οι μεταβολές αυτές είναι υπεύθυνες για την αλληλεπίδραση του μορίου και της ηλεκτρομαγνητικής ακτινοβολίας.

2.) Γιατί πρέπει να κάνουμε διαδοχικές εκχυλίσεις;

3.) Να δώσετε το συντελεστή απορρόφησης του νόμου Lambert – Beer.

4.) Τι είναι το τυφλό;

5.) Ποιες οι πηγές ακτινοβολίας ενός φασματοφωτομέτρου διπλής δέσμης;
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Σχετικές Ιστοσελίδες:

http://www.spectroscopynow.com/Spy/basehtml/SpyH

http://www.chem.vt.edu/chem-ed/spec/uv-vis/uv-vis.html

http://webbook.nist.gov/chemistry/

http://specinfo.wiley.com/specsurf/html/i-guide.html
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· Το παρόν εκπαιδευτικό υλικό έχει αναπτυχθεί στα πλαίσια του εκπαιδευτικού έργου του διδάσκοντα.

· Το έργο «Ανοικτά Ακαδημαϊκά Μαθήματα στο ΤΕΙ Αθήνας» έχει χρηματοδοτήσει μόνο τη αναδιαμόρφωση του εκπαιδευτικού υλικού. 

· Το έργο υλοποιείται στο πλαίσιο του Επιχειρησιακού Προγράμματος «Εκπαίδευση και Δια Βίου Μάθηση» και συγχρηματοδοτείται από την Ευρωπαϊκή Ένωση (Ευρωπαϊκό Κοινωνικό Ταμείο) και από εθνικούς πόρους.
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Σημειώματα

Σημείωμα Αναφοράς

Copyright ΤΕΙ Αθήνας, Αρχοντούλα Χατζηλαζάρου, 2014. Αρχοντούλα Χατζηλαζάρου. «Ενόργανη Χημική Ανάλυση (Ε). Ενότητα 2: Φασματομετρία υπεριώδους (α’ μέρος)». Έκδοση: 1.0. Αθήνα 2014. Διαθέσιμο από τη δικτυακή διεύθυνση: ocp.teiath.gr.
Σημείωμα Αδειοδότησης

Το παρόν υλικό διατίθεται με τους όρους της άδειας χρήσης Creative Commons Αναφορά, Μη Εμπορική Χρήση Παρόμοια Διανομή 4.0 [1] ή μεταγενέστερη, Διεθνής Έκδοση.   Εξαιρούνται τα αυτοτελή έργα τρίτων π.χ. φωτογραφίες, διαγράμματα κ.λ.π., τα οποία εμπεριέχονται σε αυτό. Οι όροι χρήσης των έργων τρίτων επεξηγούνται στη διαφάνεια  «Επεξήγηση όρων χρήσης έργων τρίτων». 

Τα έργα για τα οποία έχει ζητηθεί άδεια  αναφέρονται στο «Σημείωμα  Χρήσης Έργων Τρίτων». 



[1] http://creativecommons.org/licenses/by-nc-sa/4.0/ 
Ως Μη Εμπορική ορίζεται η χρήση:
· που δεν περιλαμβάνει άμεσο ή έμμεσο οικονομικό όφελος από την χρήση του έργου, για το διανομέα του έργου και αδειοδόχο
· που δεν περιλαμβάνει οικονομική συναλλαγή ως προϋπόθεση για τη χρήση ή πρόσβαση στο έργο
· που δεν προσπορίζει στο διανομέα του έργου και αδειοδόχο έμμεσο οικονομικό όφελος (π.χ. διαφημίσεις) από την προβολή του έργου σε διαδικτυακό τόπο
Ο δικαιούχος μπορεί να παρέχει στον αδειοδόχο ξεχωριστή άδεια να χρησιμοποιεί το έργο για εμπορική χρήση, εφόσον αυτό του ζητηθεί.

Επεξήγηση όρων χρήσης έργων τρίτων
	©
	Δεν επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου, παρά μόνο εάν ζητηθεί εκ νέου άδεια από το δημιουργό.

	διαθέσιμο με άδεια CC-BY
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου και η δημιουργία παραγώγων αυτού με απλή αναφορά του δημιουργού.

	διαθέσιμο με άδεια CC-BY-SA
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου με αναφορά του δημιουργού, και διάθεση του έργου ή του παράγωγου αυτού με την ίδια άδεια.

	διαθέσιμο με άδεια CC-BY-ND
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου με αναφορά του δημιουργού. Δεν επιτρέπεται η δημιουργία παραγώγων του έργου.

	διαθέσιμο με άδεια CC-BY-NC
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου με αναφορά του δημιουργού. Δεν επιτρέπεται η εμπορική χρήση του έργου.

	διαθέσιμο με άδεια CC-BY-NC-SA
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου με αναφορά του δημιουργού και διάθεση του έργου ή του παράγωγου αυτού με την ίδια άδεια. Δεν επιτρέπεται η εμπορική χρήση του έργου.

	διαθέσιμο με άδεια CC-BY-NC-ND
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου με αναφορά του δημιουργού. Δεν επιτρέπεται η εμπορική χρήση του έργου και η δημιουργία παραγώγων του.

	διαθέσιμο με άδεια CC0 Public Domain
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου, η δημιουργία παραγώγων αυτού και η εμπορική του χρήση, χωρίς αναφορά του δημιουργού.

	διαθέσιμο ως κοινό κτήμα
	Επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου, η δημιουργία παραγώγων αυτού και η εμπορική του χρήση, χωρίς αναφορά του δημιουργού.

	χωρίς σήμανση
	Συνήθως δεν επιτρέπεται η επαναχρησιμοποίηση του έργου.


Διατήρηση Σημειωμάτων

· Οποιαδήποτε αναπαραγωγή ή διασκευή του υλικού θα πρέπει να συμπεριλαμβάνει:

· Το Σημείωμα Αναφοράς

· Το Σημείωμα Αδειοδότησης

· Τη δήλωση Διατήρησης Σημειωμάτων 

· Το Σημείωμα Χρήσης Έργων Τρίτων (εφόσον υπάρχει) μαζί με τους συνοδευόμενους υπερσυνδέσμους.

