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ZADATAK ZAVRSNOG RADA

Izvagati krutine bakrovog(Il) klorida dihidrata, CuCl,-2H,0, te kobaltovog(Il)
klorida heksahidrata, CoCl,-6H,0 na analitickoj vagi.

Pripremiti vodene otopine bakrovog(ll) klorida dihidrata razli¢itih pocetnih
koncentracija (0,962 mmol dm®, 2,511 mmol dm®, 6,089 mmol dm=,
11,966 mmol dm™®, 20,084 mmol dm®, 30,021 mmoldm™® te 40,110
mmol dm™).

Pripremiti vodene otopine kobaltovog(ll) klorida heksahidrata razli¢itih pocetnih
koncentracija (1,034 mmol dm™, 2,463 mmol dm, 6,052 mmol dm?, 12,188
mmol dm, 20,157 mmol dm™, 30,009 mmol dm te 40,180 mmol dm™).
Odrediti valnu duljinu pri kojoj ¢e biti potrebno izvrSiti mjerenja na
spektrofotometrima marke Perkin Elmer (Lambda 25 te Lambda EZ 201).

Izraditi krivulje umjeravanja za oba spektrofotometra.



SAZETAK

U ovom zavr$nom radu usporedena je izrada krivulja umjeravanja za dva razlicita
spektorofotometra proizvodaca Perkin Elmer: Lambda 25 i Lambda EZ 201.
Pripremljene su vodene otopine bakrovog(ll) klorida dihidrata te kobaltovog(ll) klorida
heksahidrata kojima su izmjerene odgovaraju¢e apsorbancije te izradene krivulje
umjeravanja. Iako se radi o dva razli¢ita modela, linearno dinamic¢ko podrucje je za obje
krivulje umjeravanja identi¢no. S obzirom da je spektrofotometar Perkin EImer Lambda
25 novije generacije, rad na njemu je precizniji. Osim toga, njime se upravlja uz pomo¢

programske podrske te nudi mogucnost pohrane krivulje umjeravanja.

Kljucne rijeci: spektrofotometar, Perkin Elmer, Lambda 25, Lambda EZ 201,
bakrov(I1) klorid dihidrat, kobaltov(Il) klorid heksahidrat



SUMMARY

In this bachelor thesis, a comparison of making of calibration curves for two different
spectrophotometers manufactured by Perkin Elmer: Lambda 25 and Lambda EZ 201
was examined. Aqueous solutions of copper(ll) chloride dihydrate and cobalt(ll)
chloride hexahydrate were prepared and the corresponding absorbances were measured
and calibration curves were constructed. Although these are two different models, linear
dynamic range of both calibration curves obtained are identical. Since the Perkin Elmer
Lambda 25 spectrophotometer is of a newer generation, the work on it is more accurate.
In addition, it is managed by software and offers the ability to store the calibration

curve.

Keywords: spectrophotometer, Perkin Elmer, Lambda 25, Lambda EZ 201, copper(Il)
chloride dihydrate, cobalt(ll) chloride hexahydrate



SADRZAJ

UNVOD ...ttt sttt sttt b et s bbbt bt R et et e neere s 1
Lo OPCIDIO ...ttt 3
1.1, SPEKTROSKOPIIJA ... oottt 4
1.1.1.  POVIJeSt SPEKIrOSKOPIE. ....cuviieieiiiiieiieiieiee e 4
1.1.2. SPEKIIOSKOPIJA. .. eeeeiieiieiieieie ettt 4
1.1.2.1. Elektromagnetski SPEKLAr...........cccvoiiiieiiiiece e 4
1.1.2.2. Osnovni pojmovi i nazivlje u apsorpcijskoj spektroskopiji.........cccccvvvvervaennnn, 5
1.1.2.3. BEEIOV ZAKON.......ciiiiiie ittt sttt sttt e sneenne s 6
1.2, UV/VIS SPEKTROSKOPIJA ..ottt 8
1.2.1.  SPeKIrOfOtOMELAr......c.ciieciece e 8
2. EKSPERIMENTALNI DIO ..ocoiiiiictiee e 10
2.1, MATERIJALL ... .ot e e aee e 11
2.2. INSTRUMENTI ..ot e e nee e 12
2.3. PROVEDBA EKSPERIMENTA ...ttt 14
2.3.1.  ODrada rezUlata .........ooeieiiiiiieceee s 18
3. REZULTATI I RASPRAVA ...ttt 19
3.1. KRIVULJE UMJERAVANJA ZA SPEKTROFOTOMETAR PERKIN
ELMER LAMBDA 25 ...ttt sttt 20
3.2. KRIVULJE UMJERAVANJA ZA SPEKTROFOTOMETAR PERKIN
ELMER LAMBDA EZ 201......cc oottt nea e 23
4. ZAKLIUCAK ....coooooiiiiiieieeeeee e 29
5. LITERATURA ..ottt sttt enas 31



UvOD



Spektroskopija je znanost koja se bavi proufavanjem emisijskih i apsorpcijskih
elektromagnetskih spektara molekula i atoma mjerenjem koli¢ine zracenja u ovisnosti o
energiji, frekvenciji ili valnoj duljini. Kao rezultat spektroskopskog istrazivanja dobiva
se spektar koji predstavlja raspodjelu intenziteta mjerene veli¢ine prikazane ovisno o
nekoj fizikalnoj veli¢ini, na primjer energiji, frekvenciji, brzini, itd.*

Spektrofotometar je instrument koji se koristi u UV-VIS spektroskopiji, a radi na nacin
da mjeri intenzitet svjetla koje je proslo kroz analizirani uzorak (I) te ga usporeduje s
intenzitetom upadnog svjetla (lo).

Kako bi se uz pomoc¢ spektrofotometra mogla odrediti koncentracija zeljene bistre
obojene otopine potrebno je izraditi krivulju umjeravanja koja predstavlja izraz odnosa
mjerene veliCine 1 njezine izmjerene vrijednosti.

Cilj zavr$nog rada je bio izraditi krivulje umjeravanja za dvije vodene otopine teSkih
metala: bakrov(ll) klorid dihidrat i kobaltov(Il) klorid heksahidrat za dva razlicita

spektrofotometra proizvodaca Perkin Elmer.



1. OPCI DIO



1.1. SPEKTROSKOPIJA

1.1.1. Povijest spektroskopije

Povijesno gledano izraz spektroskopija odnosio se na granu znanosti koja se bavila
svjetloscu tj. vidljivim zracenjem koje je razluc¢eno u komponente, valne duljine, koje
tvore spektar. Medutim, spektroskopija proucava svjetlost, ali i1 druge vrste
elektromagnetskog zraCenja kao $to su X-zrake, zatim ultraljubicasto, infracrveno,
mikrovalno i radiofrekvencijsko zracenje. Danasnja primjena pojma spektroskopskih
metoda proSirena je i na tehnike koje ne ukljucuju elektromagnetsko zracenje, kao §to

su akusti¢ka, masena i elektronska spektroskopija.

1.1.2. Spektroskopija

Spektroskopija je znanost koja se bavi prouCavanjem emisijskih i apsorpcijskih
elektromagnetskih spektara molekula 1 atoma. Mjeri se koli¢ina zraenja u ovisnosti o
energiji, frekvenciji ili valnoj duljini. Njezina uporaba je visestruka, primjenjuje se u
medicini, anatomiji, astronomiji, metalurgiji i drugdje gdje je potrebno odredivanje
fizikalnih i kemijskih osobina nekih tvari.?
Spektroskopija je vrlo razvijena disciplina i dijeli se na brojne druge poddiscipline
prema;?

e vrsti zracenja tj. frekvenciji (radio, mikrovalna, terahercna, infracrvena, vidljiva,

ultraljubicasta, rendgenska, gama)
¢ nivou interakcije (nuklearna, atomska, molekularna, agregacijska)
e pronalazacu (Ramanova, Mdssbauerova)

e tehnici (Furierova, rezonantna, laserska, koherentna, emisijska, apsorpcijska).
1.1.2.1. Elektromagnetski spektar
Elektromagnetski spektar (slika 1.1.) obuhvaca veliko podrucje valnih duljina i energija;

zraCenja od gama zraka pa do radio valova. Infracrveno zracenje koje se koristi kod

spektrometrije zauzima samo jedno malo podrugje (4000 cm™ - 400 cm™).1?
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Slika 1.1. Elektromagnetski spektar®

Podrucje zracenja koje opaza ljudsko oko, odnosno vidljivi dio spektra predstavlja vrlo
mali dio cijelog spektra. Razli¢ita se zracenja (gama zracenje ili radiovalovi) razlikuju

od vidljive svjetlosti frekvencijom, a time i energijom.
1.1.2.2. Osnovni pojmovi i nazivlje u apsorpcijskoj spektroskopiji
Transmitancija

Transmitancija (T) je mjera koli¢ine neapsorbiranog zraCenja te se definira kao dio

upadnog zraenja koji je prosao otopinom (izraz 1.1.):*
T = P/P, (1.1)

gdje su:
T - transmitancija (%)
P, Py - snaga zraGenja, tj. energija zratenja koja u 1 sekundi pada na 1 cm?

povrsine detektora. [zrazava se u ergima.



Apsorbancija

Apsorbancija (A) je logaritam omjera intenziteta upadnog zracenja (Pg) i propustenog
zraCenja (P) kroz uzorak (izuzimajuci efekte posude u kojoj je uzorak)te se izraCunava

izrazom 1.2.:
A = —logsT = log— (1.2)
0
1.1.2.3. Beerov zakon

Beerov zakon (slika 1.2.) predstavlja funkcijski odnos izmedu veli¢ine mjerene

apsorpcijskom metodom (A) i one koja se odreduje (koncentracija c) te je dan izrazom
1.3}

A= logPi = abc (1.3.)
0

gdje su:
a - konstanta (apsorptivnost)
Po - snaga upadnog zracenja
P - snaga propustenog zracenja
c - koncentracija tvari u otopini uzorka

b - debljina kivete.

otapalo
Pizvora Po
referentna zraka
izvor = otopina
svjetlosti
) Pizvora P
mjerna zraka
ogledala

b |

Slika 1.2. Beerov zakon®



Kada se koncentracija izrazava u molovima po litri tada se konstanta proporcionalnosti

naziva molarnom apsorptivnoséu i izrazava se posebnim simbolom ¢, izraz 1.4.

A =¢ebc (1.4.)
gdje je:
¢ - molarna apsorptivnost (molarni apsorpcijski koeficijent) L cm™mol™.



1.2. UV/VIS SPEKTROSKOPIJA

UV/VIS spektroskopija ili ultraljubi¢asta i vidljiva spektrofotometrija je tehnika koja je
temeljena na apsorpciji u ultraljubi¢astom i vidljivom dijelu spektra.
Spektrofotometrijom se moze izvoditi i kvalitativna (zasniva se na apsorpcijskom
spektru uzorka, a ovisi 0 njegovom sastavu i strukturi) i kvantitativna (zasniva se na
Lambert-Beerovom zakonu) analiza.’

Kvantitativna analiza se zasniva na Lambert-Beerovom zakonu gdje do apsorpcije
dolazi uslijed elektronskih prijelaza u molekulama. Koristi se za kvantitativno

odredivanje prijelaznih metala i organskih komponenti u otopini.”

1.2.1. Spektrofotometar

Instrument koji se koristi u UV/VIS spektroskopiji zove se UV/VIS spektrofotometar
koji mjeri intenzitet svjetla koje je proslo kroz analizirani uzorak (I) te ga usporeduje s
intenzitetom upadnog svjetla (lp). Instrument stoga omogucava mjerenja apsorbancije,
transmitancije (izrazene u %) te odredivanje koncentracije analita u ispitivanim
otopinama pomoc¢u Lambert-Beerovog zakona. Spektrofotometri mogu imati jedan ili
dva snopa svjetlosti. Najces¢e se mjere tekuéi uzorci, iako se mogu myjeriti i kruti te
plinoviti uzorci. Uzorak je smjeSten u prozirnoj posudi (kiveti) koja je najcesce Sirine 1
cm 1 nacinjena je od kvarca.?

Osnovni dijelovi spektrofotometra su (slika 1.3.):°

e Izvor zracenja - zarulja koja daje bijelu svjetlost podjednakih intenziteta za
cijelo podrucje valnih duljina. Uglavnom se koriste halogena i deuterijeva
zarulja kao izvor vidljivog, odnosno ultraljubi¢astog zracenja.

e Monokromator - kao disperzni elementi koriste se opti¢ka resetka ili prizma.

e Spremnik za uzorke - tekuéi se uzorci stavljaju u kivete, Cija je Sirina 1 cm.
Kako je potrebno izmjeriti intenzitet zrake prije i poslije prolaska kroz uzorak, to
se moze posti¢i na dva nacina. Kao referentan uzorak sluzi ¢isto otapalo koje se
nalazi u kiveti od istog materijala i Sirine kao kiveta s uzorkom. Tako postoje
jednosnopni i dvosnopni spektrofotometri. Kod jednosnopnih spektrofotometara
prvo se izmjeri intenzitet zracenja koji je prosao kroz referentan uzorak, a nakon
toga se mjere intenziteti propusStenog zraCenja kroz ostale uzorke. Kod

dvosnopnog spektrofotometra se zraka monokromatskog zracenja razdvaja na

8



dva snopa od kojih jedan snop prolazi kroz referentni uzorak, a drugi kroz
uzorak od interesa.

e Detektor zraCenja i pretvornik - sastoji se od fotocelije koja sluzi kao senzor.
Fotocelija daje elektri¢ni signal proporcionalan intenzitetu zracenja, koji se
pojacava i preracunava u apsorbanciju.

e Procesor signala i uredaj za njegovo ocitavanje - procesor signala je obi¢no
elektronicka naprava koja pojacava elektricni signal iz detektora, a uredaj za

njegovo ocitavanje je monitor racunala s kojim je spektrofotometar povezan.

Kolimator Selektor valnih duljina Detektgr
(le¢a) (uzak otvor) (fotocelija)

— >A<I AN

—_—

) Uredaj za mjerenje
Izvor svjetlosti Monokromator Otopina uzorka

(prizma ili reSetka) (u kiveti)

Slika 1.3. Shematski prikaz spektrofotometra’



2. EKSPERIMENTALNI DIO



2.1. MATERIJALI

U eksperimentalnom dijelu zavr$nog rada koristeni su sljede¢i materijali:

e Kobaltov(ll) klorid heksahidrat, CoCl,'6H,0. Proizvoda¢ Alfa Aesar (slika
2.1).

Slika 2.1. Kobaltov(Il) klorid heksahidrat

e Bakrov(ll) klorid dihidrat, CuCl,-2H,0. Proizvoda¢ Kemika (slika 2.2.).

Slika 2.2. Bakrov(Il) klorid dihidrat

11



2.2. INSTRUMENTI

e Analiticka vaga Mettler Toledo AT 261 DTL. Proizvoda¢ Mettler Toledo,
Balingen, Svicarska (slika 2.3.).

Slika 2.3. Analiticka vaga

12



UV/VIS spektrofotometar Perkin ElImer Lambda 25 (slika 2.4.).

Slika 2.4. Spektrofotometar Perkin EImer Lambda 25

UV/VIS spektrofotometar Perkin Elmer Lambda EZ 201 (slika 2.5.).

Slika 2.5. Spektrofotometar Perkin Elmer Lambda EZ 201

13



2.3. PROVEDBA EKSPERIMENTA

Potrebno je izraditi krivulje umjeravanja za dvije vodene otopine teskih metala:
bakrov(ll) klorid dihidrat i kobaltov(ll) Klorid heksahidrat za dva razlicita

spektrofotometra proizvodaca Perkin Elmer.
Izrada krivulje umjeravanja za bakrov(ll) klorid dihidrat, CuCl,-2H,0

Najprije je potrebno pripremiti vodene otopine bakrovog(ll) klorida dihidrata to¢no
odredenih koncentracija kako bi se mogle izmjeriti njihove pripadajuée apsorbancije na
spektrofotometru. Zeljene koncentracije koje su se trebale pripremiti su: 1 mmol dm™,
25mmoldm®,  6mmoldm= 12 mmoldm® 20 mmol dm® ~ 30 mmol dm?,
40 mmol dm’,

Vodene otopine bakrovog(Il) klorida dihidrata Zeljenih koncentracija (1 mmol dm™,
2,5mmol dm®, 6 mmol dm®, 12 mmol dm® 20 mmol dm™® 30 mmol dm® te
40 mmol dm™) pripremljene su otapanjem odgovarajuée kolicine CuCly-2H,0 u

demineraliziranoj vodi.
Primjer proracuna za pripremu 50 cm® 1 mmol dm™ vodene otopine CuCl,-2H,0:

M (CuCl,-2H,0) = 170,48256 g mol™

¢ (CuCl,-2H,0) = 1 mmol dm™ = 0,001 mol dm
V (CuCl,-2H,0) = 50 cm® = 0,05 dm®

m (CUCly-2H,Ouutine) = ?

m (CUCIZ'ZHZOkrutine) =V (CUC|2'2H20) - C (CUCIZ'ZHZO) -M (CUC|2'2H20)
m (CuCly2H;Orutine) = 0,05 dm® - 0,001 mol dm™ - 170,48256 g mol™
m (CUCly-2H;Oxutine) = 0,0085 g

Kako bi se pripremilo 50 cm® 1 mmol dm™ vodene otopine CuCl,-2H,O potrebno je

otopiti 0,0085 g CuCly;2H,O krutine u demineraliziranoj vodi te nadopuniti

demineraliziranom vodom to¢no do oznake u odmjernoj tikvici od 50 cm®.
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Medutim, kako se radi o jako malim odvagama, ponekad je jako teSko odvagati to¢nu
koli¢inu pa je cilj odvagati §to je moguce blize zeljenoj vrijednosti te izvrSiti korekciju

stvarno pripremljene koncentracije u odnosu na zeljenu.

Primjer proracuna stvarno pripremljene koncentracije:

M (CuCl,-2H,0) = 170,48256 g mol™
m (CuCly2H,Oprutine) = 0,0082 g

V (CuCly-2H,0) = 50 cm® = 0,05 dm?
¢ (CuCly2H,0) =?

C (CUCIQ'ZHzO)st\/ama = m (CUC|2'2HZOkrutine)
V (CuCl,-2H,0) - M (CuCly-2H,0)
¢ (CuCly-2H20)stvama = 0,0082 g

0,05 dm® - 170,48256 g mol™
¢ (CUCl,:2H20)stvama = 0,000962 mol dm™ = 0,962 mmol dm™

U tablici 2.1. se nalazi prikaz Zeljenih i stvarno pripremljenih koncentracija vodenih
otopina CuCl,-2H,0 za pripravu krivulje umjeravanja te potrebne i stvarne odvage
CuCl,-2H,0 krutine.

Tablica 2.1. Potrebni podatci za izradu otopina

CuCl3-2H,0

¢ (CUCI»2H,O)ena M (CUCI2H,0 M (CUCI»2H,0 ¢ (CUCI2H20)stvarna
/ mmol dm’ Kruting)sejena / 9 Kruting)swarna / / mmol dm’

1 0,0085 0,0082 0,962
2,5 0,0213 0,0214 2,511

6 0,0511 0,0519 6,089

12 0,1023 0,1020 11,966

20 0,1705 0,1712 20,084

30 0,2557 0,2550 30,021

40 0,3410 0,3419 40,110
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Izrada krivulje umjeravanja za kobaltov(I1) klorid heksahidrat, CoCl,-6H,0:

Najprije je potrebno pripremiti vodene otopine kobaltovog(ll) klorida heksahidrata
totno odredenih koncentracija kako bi se mogle izmjeriti njihove pripadajuce
apsorbancije na spektrofotometru. Zeljene koncentracije koje su se trebale pripremiti su:
1mmoldm®~ 25mmoldm®  6mmoldm®  12mmoldm= 20 mmol dm?,
30 mmol dm™ te 40 mmol dm™, a pripremljene su otapanjem odgovarajuée koliGine

CoCl,-6H,0 u demineraliziranoj vodi.
Primjer proracuna za pripremu 50 cm® 1 mmol dm™ vodene otopine, CoCly-6H,0:

M (CoCl,-6H,0) = 237,93088 g mol™

¢ (CoCl,-6H,0) = 1 mmol dm™ = 0,001 mol dm
V (CoCly-6H,0) = 50 cm® = 0,05 dm?

m (CoCly:6H,0utine) = ?

m (CoCIz-GHZOkmﬁne) =V (COC|2'6H20) - C (COC|2'6H20) -M (COC|2'6H20)
m (CoCly6H;Orutine) = 0,05 dm® - 0,001 mol dm™ - 237,93088 g mol™
m (COCIZ'GHZOkrutine) = 0,0119 g

Kako bi se pripremilo 50 cm® 1 mmol dm™ vodene otopine CoCl,-6H,O potrebno je
otopiti 0,0119 g CoCl,:6H,O krutine u demineraliziranoj vodi te razrijediti

demineraliziranom vodom to¢no do oznake u odmjernoj tikvici od 50 cm®.

Medutim, kako se ponovno radi o jako malim odvagama, a kako je jako tesko odvagati
to¢nu koli¢inu, cilj je odvagati §to je moguée blize Zeljenoj vrijednosti te nakon toga

1zvrsiti korekciju stvarno pripremljene koncentracije u odnosu na Zeljenu:

Primjer proracuna stvarno pripremljene koncentracije:

M (CoCl,-6H,0) = 237,93088 g mol™
m (CoCly-6H,Oyutine) = 0,0123 g

V (CoCly-6H,0) = 50 cm® = 0,05 dm®
¢ (CoCly6H,0) =?
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¢ (CoCly-6H20)stvarna = m (CoCly-6H,Oxutine)
V (CoCl,-6H;0) - M (CoCl,-6H,0)
¢ (CoCl2-6H20)stvama = 0,0123 g
0,05 dm® - 237,93088 g mol™
¢ (CoCly6H,0)stvama = 0,001034 mol dm™ = 1,034 mmol dm™

U tablici 2.1. se nalazi prikaz zeljenih i stvarno pripremljenih koncentracija vodenih
otopina CoCly-6H,0 za pripravu krivulje umjeravanja te potrebne i stvarne odvage
CoCly-6H,0 krutine.

Tablica 2.2. Potrebni podatci za izradu otopina

CoCly6H,0
mmol dm™ Kruting)setjena / 9 Krutine)swarna / @ mmol dm™
1 0,0118 0,0123 1,034
2,5 0,0298 0,0293 2,463
6 0,0357 0,0360 6,052
12 0,0714 0,0725 12,188
20 0,1190 0,1199 20,157
30 0,1784 0,1785 30,009
40 0,2379 0,2390 40,180

Nakon S§to su pripremljene vodene otopine bakrovog(Il) klorida dihidrata i
kobaltovog(Il) klorida heksahidrata odgovaraju¢ih koncentracija potrebno je izvrsiti
mjerenja na spektrofotometrima.

No prije toga je potrebno odrediti valnu duljinu pri kojoj ¢e se vrSiti mjerenje
apsorbancije za obje vodene otopine. Odgovaraju¢a valna duljina je ona pri kojoj
otopina apsorbira s najve¢im intenzitetom. U kvarcnu kivetu (slika 2.6.) se ulije otopina
koja se umetne u spektrofotometar te se mjeri njen intenzitet u podrucju valnih duljina
od 190 do 1100 nm brzinom od 120 nm min™.

Kad se odredi valna duljina za svaku vodenu otopinu teSkog metala vr$i se mjerenje
apsorbancije. Kiveta s otopinom Zeljene koncentracije se umetne u spektrofotometar te

se izmjeri odgovarajuca apsorbancija.
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Slika 2.6. Kvarcna kiveta s otopinom uzorka
2.3.1.Obrada rezultata
Svi eksperimentalno dobiveni podatci su obradeni matematickim programom Excel

2010. Rezultati dobiveni na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda 25 su obradeni

popratnom programskom podr§kom uredaja UV Winlab, verzija 2.85.04. (slika 2.7.).

Slika 2.7. Programska podrska UV Winlab
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3. REZULTATI | RASPRAVA



3.1. KRIVULJE UMJERAVANJA ZA SPEKTROFOTOMETAR PERKIN
ELMER LAMBDA 25

U tablici 3.1. prikazane su izmjerene apsorbancije pripremljenih koncentracija vodenih
otopina bakrovog(ll) klorida dihidrata, CuCl,-2H,0, na spetrofotometru Perkin Elmer
Lambda 25.

Vodena otopina bakrovog(ll) klorida dihidrata, CuCl,-2H,0, najviSe pripremljene
koncentracije od 40,110 mmol dm™ pokazala je najvisi intenzitet pri valnoj duljini od
813 nm na spektrofotometru Perkin EImer Lambda 25 te ¢e se sva daljnja mjerenja kad

je u pitanju ova vrsta otopine raditi upravo pri ovoj odredenoj valnoj duljini.

Tablica 3.1. Apsorbancije za CuCl,-2H,0

CUC|2'2H20

¢ (CUCl2H0)svvarna / mmol dm™ A
0,962 0,0101
2,511 0,0288
6,089 0,0701
11,966 0,1408
20,084 0,2410
30,021 0,3670
40,110 0,5048

U tablici 3.2. prikazane su izmjerene apsorbancije pripremljenih koncentracija vodenih
otopina kobaltovog(ll) klorida heksahidrata, CoCl,-6H,O, na spetrofotometru Perkin
Elmer Lambda 25.

Vodena otopina kobaltovog(ll) klorida heksahidrata, CoCl,-6H,0, najvise pripremljene
koncentracije od 40,180 mmol dm™ pokazala je najvisi intenzitet pri valnoj duljini od
511 nm na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda 25 te ¢e se sva daljnja mjerenja kad

je u pitanju ova vrsta otopine raditi upravo pri ovoj odredenoj valnoj duljini.
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Tablica 3.2. Apsorbancije za CoCl,-6H,0

¢ (CoCly6H20)stvarna / mmol dm’ A
1,034 0,0045
2,463 0,0117
6,052 0,0293
12,188 0,0589
20,157 0,0977
30,009 0,1435
40,180 0,1951

Na slikama 3.1. - 3.2. prikazana su linearna dinamicka podru¢ja krivulje umjeravanja za

spektrofotometar Perkin Elmer Lambda 25 dobivena mjerenjem apsorbancija

pripremljenih vodenih otopina bakrovog(ll) klorida dihidrata i kobaltovog(ll) klorida

heksahidrata.

0,6
0,5 -

y = 0,0126x - 0,0059

04 - R’ = 0,9994

< 0,3 -

0,1 -

0 10 20

30

40

¢ (CuCl,-2H,0) / mmol dm-?

50

Slika 3.1. Linearno dinamicko podrucje krivulje umjeravanja

za vodenu otopinu bakrovog(ll) klorida dihidrata
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0,2 - y = 0,0048x - 0,0003
R?>=0,9999

0,15
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¢ (CoCl,*6H,0) / mmol dm-

50

Slika 3.2. Linearno dinamicko podrucje krivulje umjeravanja

za vodenu otopinu kobaltovog(ll) klorida heksahidrata
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3.2. KRIVULJE UMJERAVANJA ZA SPEKTROFOTOMETAR PERKIN
ELMER LAMBDA EZ 201

U tablici 3.3. prikazane su izmjerene apsorbancije pripremljenih koncentracija vodenih
otopina bakrovog(Il) klorida dihidrata, CuCl,-2H,O na spetrofotometru Perkin Elmer
Lambda EZ 201.

Vodena otopina bakrovog(ll) klorida dihidrata, CuCl,-2H,0, najvise pripremljene
koncentracije od 40,110 mmol dm™ pokazala je najvisi intenzitet pri valnoj duljini od
815 nm na spektrofotometru Perkin EImer Lambda EZ 201 te ¢e se sva daljnja mjerenja

kad je u pitanju ova vrsta otopine raditi upravo pri ovoj odredenoj valnoj duljini.

Tablica 3.3. Apsorbancije za CuCl,-2H,0

CuCl,-2H,0 ‘

¢ (CUCI2H,0)sarna / Mmol dm™ A
0,962 0,012
2,511 0,029
6,089 0,072
11,966 0,143
20,084 0,242
30,021 0,371
40,110 0,504

U tablici 3.4. prikazane su izmjerene apsorbancije pripremljenih koncentracija vodenih
otopina kobaltovog(ll) klorida heksahidrata, CoCl,-6H,0, na spetrofotometru Perkin
Elmer Lambda EZ 201.

Vodena otopina kobaltovog(ll) klorida heksahidrata, CoCl,-6H,0, najvise pripremljene
koncentracije od 40,180 mmol dm™ pokazala je najvisi intenzitet pri valnoj duljini od
511 nm na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda EZ 201 te ¢e se sva daljnja mjerenja

kad je u pitanju ova vrsta otopine raditi upravo pri ovoj odredenoj valnoj duljini.
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Tablica 3.4. Apsorbancije za CoCl,-6H,0

¢ (CoCl26H20)stvarna / mmol dm’ A
1,034 0,005
2,463 0,012
6,052 0,030
12,188 0,061
20,157 0,098
30,009 0,145
40,180 0,195

Na slikama 3.3. - 3.4. prikazana su linearna dinamicka podru¢ja krivulje umjeravanja za

spektrofotometar Perkin Elmer Lambda EZ 201 dobivena mjerenjem apsorbancija

pripremljenih vodenih otopina bakrovog(ll) klorida dihidrata i kobaltovog(ll) klorida

heksahidrata.

0,6
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y = 0,0126x - 0,0059
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0,1 -

0 10 20

30

40
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Slika 3.3. Linearno dinamicko podrucje krivulje umjeravanja

za vodenu otopinu bakrovog(ll) klorida dihidrata
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0,25

0,2 - y = 0,0048x - 0,0003
R?=0,9999
0,15
<
0,1
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¢ (CoCl,*6H,0) / mmol dm-

Slika 3.4. Linearno dinamicko podrucje Krivulje umjeravanja

za vodenu otopinu kobaltovog(ll) klorida heksahidrata

S obzirom na izmjerene apsorbancije moZze se zakljuciti da je spektrofotometar Perkin
Elmer Lambda 25 precizniji jer ima moguénost prikazivanja podataka na Cetiri
decimalne jedinice, $to je za jedno decimalno mjesto vise od rezultata dobivenih na
spektrofotometru Perkin Elmer Lambda EZ 201. Medutim, bez obzira na to, linearno
dinamic¢ko podruéje krivulje umjeravanja za obje vodene otopine (bakrov(Il) klorid
dihidrat te kobaltov(Il) klorid heksahidrat) je isto za oba spektrofotometra.

Takoder je mnogo jednostavnija izrada krivulje umjeravanja na spektrofotometru Perkin
Elmer Lambda 25 jer je opremljen racunalom te se njime upravlja programskom
podrskom UV Winlab. Ovaj spektrofotometar ima mogucnost pohrane izradene krivulje
(slike 3.5. 1 3.6.) umjeravanja koja se prilikom svakog novog mjerenja "pozove" te
automatski vrsi pretvorbu dobivenih apsorbancija u odgovaraju¢e koncentracije vodene
otopine odabranih teskih metala za koju je izradena krivulja umjeravanja, slike 3.7. -
3.8. Na slici 3.9. je, usporedbe radi, dan prikaz rezultata za vodenu otopinu

kobaltovog(Il) klorida heksahidrata na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda EZ 201.
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Slika 3.5. Krivulja umjeravanja za vodenu otopinu

bakrovog(ll) klorida dihidrata na spektrofotometru Perkin EImer Lambda 25

Slika 3.6. Krivulja umjeravanja za vodenu otopinu
kobaltovog(ll) klorida heksahidrata na spektrofotometru Perkin ElImer Lambda 25
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CALIBRATION

Date: 24.6.2019 Time: 13:51:23
Instrument: Perkinglmer Lambda 25 serial No: 501514022103
method: concl
ordinate mode: Single wavelength
Baseline: No correction ( 0.00 0.00 )
Analyst:
wavelength(s) Sample ID concentration ord. value  Comment
813.0 0.0 concl. AQL 0.9620 mmol/L 0.0101
813.0 0.0 concl. AQL 0.9620 mmol/L 0.0101 Replicate 2
813.0 0.0 concl. AQL 0.9620 mmol/L 0.0101 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAN: 0.0101
813.0 0.0 conc2. a02 2.5110 mmol/L 0.0291
813.0 0.0 concz. A02 2.5110 mmol/L 0.0287 Rep11cate 2
813.0 0.0 conc2. A02 2.5110 mmol/L 0.0285 Replicate 3
S.DEV: 0.0003 MEAN: 0.0288
813.0 0.0 concl. A03 6.0890 mmol/ L 0.0702
813.0 0.0 concl. AQ3 6.0890 mmol/ L 0.0701 Rep11cate 2
813.0 0.0 concl. AQ3 6.0890 mmol/L 0.0700 Replicate 3
S.DEV: 0.0001 MEAN: 0.0701
813.0 0.0 concl. a04 11.966 mmol/ L 0.1408
813.0 0.0 concl. A04 11.966 mmol/ L 0.1407 Replicate 2
813.0 0.0 concl. AQ4 11.966 mmol/L 0.1408 Replicate 3
S.DEV: 0.0001 MEAN: 0.1408
813.0 0.0 concl. AQS 20.084 mmol/L 0.2407
813.0 0.0 concl. A0S 20.084 mmol/L 0.2409 Replicate 2
813.0 0.0 concl. AQS 20.084 mmol/L 0.2413 Replicate 3
S.DEV: 0.0003 MEAN: 0.2410
813.0 0.0 concl. A06 30.021 mmol/L 0.3670
813.0 0.0 concl. A06 30.021 mmol/L 0.3669 Rep11cate 2
813.0 0.0 concl. AQ6 30.021 mmol/L 0.3670 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAN: 0.3670
813.0 0.0 concl. a07 40.110 mmol/ L 0.5048
813.0 0.0 concl. AQ7 40.110 mmol/ L 0.5048 Rep11cate 2
813.0 0.0 concl. AQ7 40.110 mmol/L 0.5048 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAN: 0.5048
Equation: y = 1.235031e-02 * x
rResidual error: 0.006284
Correlation coefficient: 0.999430

bakrovog(ll) klorida dihidrata na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda 25

Slika 3.7. Prikaz rezultata za vodenu otopinu
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CALIBRATION

Date: 24.6.2019 Time: 14:21:21

Instrument: PerkinElmer Lambda 25 serial No: 501514022103
Method: concl

ordinate mode: Single wavelength

Baseline: No correction ( 0.00 0.00 )
Analyst:
wavelength(s) Sample ID Concentration ord. value  Comment
511.0 0.0 concl. a0l 1.0340 mmol/L 0.0045
511.0 0.0 concl. A0l 1.0340 mmol/L 0.0045 Replicate 2
511.0 0.0 concl.A0l 1.0340 mmol/L 0.0045 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAMN: 0.0045
511.0 0.0 concz. AQ2 2.4630 mmol/L 0.0117
511.0 0.0 concz. A02 2.4630 mmol/L 0.0117 Replicate 2
511.0 0.0 concz.A02 2.4630 mmol/L 0.0116 Replicate 3
S.DEV: 0.0001 MEAN: 0.0117
511.0 0.0 concl. AQ3 6.0520 mmol/L 0.0293
511.0 0.0 concl. A03 6.0520 mmol/L 0.0293 Replicate 2
511.0 0.0 concl.A03 6.0520 mmol/L 0.0292 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAN: 0.0293
511.0 0.0 concl. AQ4 12.188 mmol/L 0.0589
511.0 0.0 concl. a04 12.188 mmol/L 0.0589 Replicate 2
511.0 0.0 concl. a04 12.188 mmol/L 0.0589 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAN: 0.0589
511.0 0.0 concl. AQS 20.157 mmol/L 0.0878
511.0 0.0 concl. A0S 20.157 mmol/L 0.0977 Replicate 2
511.0 0.0 concl. A0S 20.157 mmol/L 0.0976 Replicate 3
S.DEV: 0.0001 MEAN: 0.0977
511.0 0.0 concl. AQ6 30.009 mmol/L 0.1436
511.0 0.0 concl. A06 30.009 mmol/L 0.1435 Replicate 2
511.0 0.0 concl. A06 30.009 mmol/L 0.1435 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAN: 0.1435
511.0 0.0 concl. AO7 40.180 mmol/L 0.1951
511.0 0.0 concl. A07 40.180 mmol/L 0.1951 Replicate 2
511.0 0.0 concl. A07 40.180 mmol/L 0.1951 Replicate 3
S.DEV: 0.0000 MEAN: 0.1951

Equation: y = 4.831433e-03 % x

Residual error: 0.000763
Ccorrelation coefficient: 0.999944

Slika 3.8. Prikaz rezultata za vodenu otopinu

kobaltovog(ll) klorida heksahidrata na spektrofotometru Perkin EImer Lambda 25

Slika 3.9. Prikaz rezultata za vodenu otopinu
kobaltovog(ll) klorida heksahidrata na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda EZ 201
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4. ZAKLJUCAK



Izradene su krivulje umjeravanja za dvije vodene otopine teSkih metala: bakrov(Il)
klorid dihidrat 1 kobaltov(Il) klorid heksahidrat za dva razli¢éita modela
spektrofotometra proizvodaca Perkin Elmer.

Na temelju dobivenih i obradenih podataka moze se zakljuditi:

e Vodena otopina bakrovog(ll) klorida dihidrata, CuCl,-2H,O, najvise
pripremljene koncentracije od 40,110 mmol dm™ pokazala je najvii intenzitet
pri valnoj duljini od 813 nm na spektrofotometru Perkin EImer Lambda 25, dok
je za spektrofotometar Perkin Elmer Lambda EZ 201 pokazala najvisi intenzitet

pri valnoj duljini od 810 nm.

e Vodena otopina kobaltovog(ll) klorida heksahidrata, CoCl,'6H,0, najvise
pripremljene koncentracije od 40,180 mmol dm™ pokazala je najvii intenzitet
pri valnoj duljini od 511 nm na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda 25, dok
je za spektrofotometar Perkin Elmer Lambda EZ 201 pokazala najvisi intenzitet

pri valnoj duljini od 510 nm.

e S obzirom da su izmjerene apsorbancije na spektrofotometru Perkin Elmer
Lambda 25 prikazane s cetiri decimalna mjesta, moze se zakljuéiti da je

precizniji.

e Linearno dinamicko podru¢je krivulje umjeravanja za obje vodene otopine
(bakrov(Il) Kklorid dihidrat te kobaltov(Il) klorid heksahidrat) je isto za oba

spektrofotometra.

e lzrada krivulje umjeravanja na spektrofotometru Perkin Elmer Lambda 25 je
mnogo jednostavnija jer je opremljen racunalom te se njime upravlja
programskom podr§kom te ima moguénost pohrane izradene krivulje

umjeravanja.
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