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UV-VIS SPEKTROFOTOMETRIA

1. Bevezetés

Fény és anyag kdlcsOnhatdsan szdmos miiszeres analitikai eljaras alapul. Ide sorolhat6 az
infravoros spektroszkopia (IR), a polarimetria, az UV-lathat6 spektrofotometria (UV-VIS) és
a cirkularis dikroizmus (CD) is. Az el6z6ekben felsorolt technikak k6zos sajatsaga, hogy kis
vizsgalandd anyagmennyiséget igényelnek, és hogy roncsolds-mentes technikdk. Tehat a
vizsgalt minta valtozatlan mennyiségben és anyagi mindségben rendelkezésre fog allni a
vizsgalat utan.

Az elektromagneses szinképtartomany 100-200 nm kozotti tartomanyat tavoli-UV, 200-
380 nm kozotti szeletét analitikai-UV tartomanynak, mig a 380-780 nm kozotti részét lathato

tartomanynak nevezziik.
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1. abra: Az elektromagneses sugarzas szinképtartomanyai

A lathat6 és az UV tartomanyban a hulldmhosszt nanométerben (nm) fejezik ki, 1 nm =
10° m. Az elektroméagneses sugarzas energiajat a Plank torvény irja le.

hc
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Ahol a h a Plank-féle hatiskvantum, melynek nagysaga 6,63 - 1034 Js.



A spektrofotometrids mérés soran a vizsgalanddé anyag molekulai kolcsonhatnak az
elektromégneses sugarzassal, és annak energidjanak egy részét abszorbedljak. Az elnyelt

crey

a molekulak. Ezt a folyamatot nevezziik gerjesztésnek.
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2. abra: A gerjesztés folyamata

Itt hivnam fel a figyelmet a gyakori hibara. Fény és anyag kolcsonhatasarol beszéliink,

Ha megvizsgaljuk az elektromdgneses sugarzas kolcsonhatds eldtti €s utani Osszetételét,
akkor a mért valtozasbol, azaz az abszorpcids spektrumbdl értékes kovetkeztetéseket
vonhatunk le a molekulak szerkezetérol.

Ha meg szeretnénk vizsgalni a molekulak energiaallapotat (Esssz.), akkor figyelembe kell
venniink a Born-Oppenheimer kozelitést, ami szerint az atommag gerjesztés soran a helyzetét
nem valtoztatja meg. Tovabba elhagyhatjuk a molekuldk nem kvantalt kinetikus energiajat.

Ezeket szem el6tt tartva az alabbi 6sszefiiggéshez jutunk:

Esssz =Ee tE, +E,
Nézziik meg egyenként az egyes alkotdkat.

- Az elektronenergia (Ee) a molekula Osszes elektronjanak potencialis és kinetikus
energidjanak dsszege, nagysiga atlagosan 400 kJ mol ™.

- A rezgési energia (Ev) a molekula atomjainak a kotések mentén torténd periodikus
mozgasabdl szarmazo potencialis- és kinetikus energidjanak 6sszege, mely 1-300 kJ
mol ™ kozotti érték.

- A rotacids energia (Er) a molekulat felépit6 atomok — tomegkodzéppont koriili forgd
mozgéasabol szdrmazdé — kinetikus energidjdnak az 0Osszege. A  rotdcids
energiaallapotok kozotti kiilonbség 1021072 k mol™ nagysagrendii.

Ha szemiigyre vessziik az egyes energia értékeket jollatszik, hogy az Osszefliggésben

felsorolt energiaértékek a felsorolas sorrendjében csokkennek, legnagyobb az elektron energia

nagysaga. gy egyértelmii az, hogy tisztan elektrongerjesztési spektrumhoz nem tudunk jutni,



hiszen az elektrongerjesztés egyiitt jar a rezgési és a rotacids energidk gerjesztésével.
Alapvetden az elektronok gerjesztését igényld energia (4-500 kJ/mol) nagy energia érték. Ezt
az elektromagneses sugarzas rovid hullimhosszu, azaz nagy frekvencidji tartomanya az UV
¢s a lathato képesek fedezni.

A molekulak csak diszkrét energiadllapotokban 1éteznek, igy az elektron-, a rezgési- €s a
forgasi-allapotokhoz is kvantdlt energiaszintek tartoznak. Mindezeknek megfeleléen egy
molekula folytonos elektroméagneses sugdrzasbol, csak diszkrét energiafelvételre (szelektiv
abszorpciora) képes, mégpedig a molekula energiadllapotat additiven meghatarozé elektron-,
rezgési- ¢és forgasi-allapotainak energiaszintjei szerint. Ezért, ha egy molekulat folytonos
elektromagneses sugarzas ér — a molekula diszkrét abszorpcidja miatt — az elektromagneses
sugarzas spektrumanak valtozdsa a molekula szerkezetének filiggvénye. Ilyen modon
jellegzetes elektron-, rezgési- és forgasi molekulaszinképekhez jutunk. Ne feledjiikk el az
energiatagok nagysagat. Igy az elektron-energia szinképre mindig szuperponalddik rezgési és
rotacios szinkép. Mig a rezgési szinképre rotacios szinkép. A molekuldk rezgési szinképével
az infravoros spektroszkopia foglalkozik.

Az ultraibolya és ldathato fény spektrofotometria tehat azon alapul, hogy a vizsgalt
molekula az ultraibolya (200-380 nm) vagy a lathatdé fény (380-780 nm) adott
hullamhosszisaigi komponensét (komponenseit) abszorbealja, aminek kovetkeztében a
molekula egyik vegyértékelektronja alapallapotban elfoglalt un. k6t6 vagy nemkdéts palyarol
egy nagyobb, ugyancsak kvantalt energidji gerjesztett, az Un. lazito palyara kertilt at.

A vizsgédlt molekula valamennyi koté elektronjara igaz az, hogy gerjesztési
energiaigényiilk mas ¢és mas. A molekuldnak azt a szerkezeti egységét, amely a
fényabszorpcidért leginkabb feleléssé tehetd, a molekula kromofor (gordg eredetli szo,
jelentése: szinhordozd) rendszerének nevezziikk. A fényabszorpcié sordn egy kotd vagy
nemkotd molekulapalydjan 1évo vegyértékelektron lazitd molekulapélyéra keriil.

Nézziik meg milyen elektronatmenetek fordulhatnak eld egy vegyiiletben:
A
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3. abra: Az elektronatmenetek tipusai



o — o* datmenet: Azon telitett vegyiiletek, amelyek valamennyi vegyértékelektronja

o-tipusu, a szokasos értelemben vett UV ¢és lathatd spektrumtartomanyban (200780
nm) nem abszorbedlnak, mivel a o-tipusu kétopalyan 1€évo elektronnak (HOMO) a o*-
lazitopalyara (LUMO) torténd gerjesztése igen nagy energiat igényel. Ilyen
elektrondtmenet csak igen rovid hullamhosszu (kisebb mint 185 nm) UV-fénnyel
valthat6 ki. Ehez specialis késziilékre és inert gaz Oblitésre van sziikség a levegdben
jelen 1évé oxigén gaz Onabszorpcidja miatt, ezért a csak o-kotéseket tartalmazo
vegyiiletek (pl. alkanok) kromofor nélkiili, optikailag “atlatsz6” anyagoknak
tekinthetdk, és elénydsen hasznalhatok oldoszerként (pl. n-heptan, ciklohexan stb.) az
UV-VIS spektrofotometridban.

n — o* atmenet: Ha a heteroatomot (N, O, S, Hlg, stb.) tartalmazo telitett vegyiiletek

o-kotésti heteroatomjanak maganyos elektronparja (n) is van, akkor az n —» o*
atmenet sdvja, ha kis intenzitdssal is, de mar 200 nm felett is jelentkezik. Az n-palya
viszonylagos nagyobb energiaallapota miatt, az n (HOMO) és o* (LUMO) palyak
energiaszintjei kozott kisebb a kiilonbség, mint a o= és o*-palyak kozott. Az n —» o*
atmenetre a “heteroatomokat” tartalmazo telitett vegyiiletek korében talalunk tipikus
példakat.

. — m* _dtmenet: A r-tipusu kot €s lazitd molekulapalydk energiaszintjei kozott

joval kisebb a kiilonbség, mint a o-tipusi palyak esetében, ezért az ilyen szerkezeti
részeket tartalmazé vegyiiletek (pl. alkének, alkinek, aromas szénhidrogének, karbonil
vegyliletek stb.) kromofor rendszeriikre jellemzé UV-VIS szinképet adnak. Az
elektronatmenetben érintett molekulapalydk (7, 7*) kedvezd térszerkezete miatt
nemcsak intenziv abszorpcids sadvot adnak, hanem az abszorpcids sav hullamhossza és
intenzitasa a kémiai kdrnyezetet is jellemzden leképezi.

n_—» #* atmenet: Azokra az oxigén-, kén- vagy nitrogénatomot tartalmazo

vegyiiletekre jellemz0 az n — 7z* atmenet, amelyek heteroatomja kettds kotéssel
kapcsolodik a szénatomhoz (C=0, C=N, C=S). Ekkor a legkisebb energiat igényld
atmenet (HOMO — LUMO) a heteroatomon 1évé nemkotd elektronpar egyik
elektronjanak a lazitd s*-palydra torténé atmenete. Altaldban a hosszabb
hulldmhossznal jelentkez6é dtmenet, amely kis intenzitasu, mert az n orbital merdleges

a 7*-ra.



Aldehidek, ketonok: 7 — 7* 180-200 nm
n — z* 270-290 nm.

Az UV-VIS abszorpci6 maximum helyét tobb tényezd befolyasolja. Az abszorpcio
altalanos spektrumbeli helyének eltolédasat nagyobb, illetve kisebb hulldmhosszak felé
batokrom, illetve hipszokrom eltolodasnak nevezziik. Az abszorpcid intenzitasanak
novekedésekor, illetve csokkenésekor pedig hiper-, illetve hipokrom eltolodasrol beszéliink.
Azokat a csoportokat, amelyek 6nalléan nem rendelkeznek jellemzé fényelnyeléssel, de egy
kromofor abszorpcidjara jellemz6 hatast gyakorolnak auxokromnak (gorég eredetli szo,
jelentése: szinnoveld) nevezziik. Ilyenek példaul az -OH, -OR, -SH, -SR, halogének, -NH>
stb. csoportok. Ezen csoportok auxokrom hatdsat az okozza, hogy a heteroatomon 1évo
maganyos elektronpar (n) kolcsonhatasba 1ép a molekula 7kotésével és ezaltal a legfelsd
betoltott molekulapalya (HOMO) és a legalsd iires molekulapdlya (LUMO) kozotti
energiakiilonbség jelentdsen lecsdkken.

£ lge
hiperkrom

hipszokrom <> batokrom
!|
hipokrém

4. 4abra: Eltolédasok a spektrumban

A (nm)

Gyakorta hasznalt tapasztalati szabaly a Woodvard-Fisher szabaly. Konjugalt dién
rendszerek esetében a konjugdlodd kettds kotések szaménak novekedtével batokrom
hiperkrom eltolodéas figyelhetd meg. A konjugélt poliének esetében a HOMO ¢és LUMO
palyak kozotti energiakiilonbség mar annyira lecsokken, hogy e vegyiiletek a lathato fényt is
képesek abszorbealni és ezért szinesek.

Az aromds vegyiiletek kiilonleges konjugalt n-elektronrendszeriik miatt jellegzetes UV
szinképpel rendelkeznek. A benzolesetében példaul a rovidebb hullamhosszak felé haladva
novekvl intenzitassal harom abszorpcids savot figyelhetiink meg. Mindharom a = — 7*
atmenettdl szarmazik. Holott a benzol szimmetridja miatt azt varnank, hogy 189 nm-nél
jelentkez6 savhoz tartozik lokalis toltésszétvalas, illetve hoz létre indukalt dipdlus
momentumot. Az ilyen elektrondtmeneteket megengedetteknek nevezziik. Mig ha a gerjesztés
soran nem indukélodik dipélusmomentum, akkor szimmetriatiltott atmenetrdl beszéliink.

Az abszorpcidés gorbe alatti teriilet a gerjesztés valdszinliségével és az indukalt

dipdlusmomentum nagysagaval is ardnyos, igy a tiltott dtmeneteket nem észlelhetnénk a



spektrumban. A szimmetriatiltott sdvok megfigyelését a molekula elektrongerjesztésével
egyiitt jar6 vibracidos mozgasai teszik lehetévé. Ezek segitségével ugyanis a szimmetriatiltott
atmenetek a megengedett atmenetek indukalt dipélusmomentumabdl “kdlcsonvesznek™ egy
kicsit és igy megengedetté valnak. Ez a kdlcsonzés annal konnyebben valosul meg, minél
kozelebb van energetikailag egymashoz a két kolcsonhatasban 1€vé gerjesztési forma. A
rezgési atmenetek szerepét a benzol esetében nemcsak a 204 nm-es sav intenzitasa (&= 7400),

hanem 256 nm-es sav finomszerkezete is egyértelmiien mutatja.
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5. abra: A benzol UV-VIS spektruma

Az UV-VIS spektrofotometria igen széles korli gyakorlati felhasznaldssal rendelkezé
miiszeres analitikai eljaras. Alkalmazhat6 mind mindségi, mind mennyiségi analitikai
feladatok elvégzésére. Napjaink spektrofotométerei kompakt, kis méretli berendezések. Az
oldoszer spektrumaval valo gyors, egyszerii korrekcid érdekében két fényuttal rendelkeznek.
Egyik fényutba kertil a tiszta oldoszert tartalmazod kiivetta, mig a masikba a minta homogén

oldatat tartalmazo kiivetta. A mintatér altalaban termosztalhato.

Q: fényforras

M: monokromator

Z: forgo tukor

OK: oldoszer a referencidhoz
MK: minta a mintasugarzashoz

Y A=f(A)




6. 4abra: Két fényutas UV-VISfotométer sematikus rajza és a Jasco V-750 késziilék kiivettatere

Ezen talmenden az egyik leggyakrabban alkalmazott dektektort jelenti. Hiszen a legtobb
nagy hatékonysagu folyadékkromatografias (HPLC) rendszer detektora.

7. abra: HPLC rendszer sematikus rajza

A fényabszorpcid6 mértékére két tapasztalati szabdly irja le. Ezen szabalyok
nélkiilozhetetlenek ahoz, hogy a moddszer felhasznalhatd legyen mindségi analitikai
feladatokon tul mennyiségi vizsgalatokhoz is.

Bougert-Lambert  torvény szerint, valamely homogén izotrop kozegben a

monokromatikus fénybdl abszorbealt hanyad fiiggetlen a beesd fény intenzitasatol, és minden
egymast kovetd egységnyi réteg a beesd fény azonos hanyadat abszorbealja.

Beer torvénye szerint, abszorpciot onmagaban nem mutatd (tehat optikailag atlatszo)
olddszerben a beesd fénybdl az oldott anyag altal abszorbedlt hanyad csak a fény Utjaba esd
oldott anyag mennyiségétdl, azaz az abszorpcids utba esd abszorbedld molekulak szamatol
fligg.

A két torvény egyesitésével a kovetkezd dsszefliggést kapjuk:

A=log(l,/l)=¢-c-I
ahol A az oldat abszorbancidja; lo a beesd sugarzas intenzitasa; | az ateresztett sugarzas
intenzitasa; & az oldatra jellemzd alland6, molaris abszorpcios koefficiens [mol™® dm?cm™]; ¢
az abszorbedld anyag koncentracidja (az dsszefliggés szigortian csak hig oldatokra érvényes!)
[mol dm™]; I a fénysugér 4ltal megtett uthossz az oldatban [cm]. Ha a koncentraciét g/100 mL

egységben adjuk meg akkor a fajlagos, vagy specifikus abszorpcios koefficienst kapjuk.
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8. 4bra: A mintaoldatot tartalmazé kiivettan athaladva a beeso fény intenzitasa csokken
2. Gyakorlati feladatok

A gyakorlati feladatokat egy kétsugaras JASCO V-750 UV-VIS spektrofotométer
alkalmazasaval végezzik. A késziilék lég-termosztattal ellatott, igy a mintatere

termosztalhato, ennek hatékonysagat homérséklet-mérd szenzor ellendrzi.

9. 4abra: Jasco V-750 UV-VIS spektrofotométer

A Jasco V-750 spektrofotométer kezelése:

Rendkiviil fontos dolog, hogy a késziiléket a tokéletes lizem elérése érdekében minimum
30 perccel az els6 mérés megkezdése eldtt be kell kapcsolni a késziilék oldalan talalhato
billend kapcsoloval. A termosztatot is ekkor sziikséges dram ala helyezni. Ezutan sziikséges a
késziilek vezérlését végzd szamitégépet bekapcsolni. Ezen szamitogépen taldlhato

programcsomag segitségével torténik a mért adatok kiértekelése is.

10. abra: A spektrofotométer és a 1ég-termosztat berendezés

A kiivetta kezelése:




A kiivetta, melybe a vizsgalandé oldatot toltjiik, egy rendkiviil draga és sériilékeny

precizios iivegeszkoz.

11. abra: A Kkiivetta a tarolasara szolgalé fémdobozban

A kiivetta hasznélataval kapcsolatban betartando altaldnos kezelési szabalyok:
- Soha ne érintsiik meg puszta kézzel a kiivetta ablakat, azt ne dorzsoljiik
- A kiivettat a mattitott oldaldnal fogjuk meg
- Védjiik az iitédésektdl, sériilésektdl
- Alaborasztalra mindig puha papirfeliiletre tegyiik le
- Keriiljiik a fényutba es6 oldalainak a szennyezddését
- Ha mégis elszennyezddott alkohollal sz6szolddés-mentes kenddvel tisztitsuk
- A lezéar6 dugokra figyeljiink, azokat is tartsuk tisztan
- A mérdcellat mindig buborékmentesen toltsilk meg
- Sokaig ne tartsuk a mérendd oldatot a kiivettaban
- Meérések kozott tiszta oldoszerrel alaposan mossuk ki

- Mindig a vizsgalando oldattal atoblitett kiivettaba toltsiik a mintat

Barmilyen a kiivettaval valo munkavégzés soran felmertilt problémarol azonnal értesiteni kell

a gyakorlatvezetdt.

Oldatkészités:

A mérési eredmények pontossagat, nagymértékben befolydsolja a koncentraci6. Ezért
rendkiviil koriiltekintden kell a mintaoldatokat elkésziteni.

A szilard anyagok bemérésére 5 tizedes jegy pontossagh analitikai mérlegen keriil sor.
Nagyon figyeljiink rd, hogy a bemért szilird anyag maradék nélkiil atoldédjon a
mér6lombikba, azt azonnal zarjuk le, egyértelmlien iratozzuk fel. A beméréshez bemérd-
csonakot hasznaljunk. Ugyeljiink az analitikai mérleg és annak kornyezetének a tisztasigara.
Ha a mérleg serpenydjét véletlen beszennyeztiik, azonnal jelezziik a gyakorlatvezetonek!

Az oldatok elkészitését nagy tisztasagu spektroszkopiai oldoszerrel végezziik. Az

oldoszerbdl a sziikséges mennyiséget egy tiszta €s szaraz fézdpohdrba oOntsiik ki. Semmi



esetre se pipettdzzunk az oldoszeres iivegbdl. Az esetleg megmaradt olddszert az livegbe
visszatolteni szigoraan TILOS! Mivel a spektroszkopiai oldoszerek rendkiviil koltségesek
célravezetobb tobbszor kevesebb olddszert a fozOpoharba tolteni, mint sok hulladékot
termelni. Ez kornyezettudatosabb magatartasi forma.

Amennyiben bizonytalanok vagyunk, ugy a mérélombikban a jelre allitast végezhetjiik
tiszta, szaraz pipettaval.

A bemérend6 szilard anyag mennyiségét, és az oldatok térfogatat a gyakorlatvezetd a
gyakorlat megkezdésekor kozli, amiket a jegyzOkonyvbe fel kell jegyezni. A jegyzOkonyvben
szerepelnie kell a pontosan bemért tomegeknek is, hiszen a szamolasokhoz ezeket az adatokat
szlikséges felhasznalni.

A kész oldatokat alaposan homogenizaljuk és a mérés megkezdéséig tartsuk azokat
lezart allapotban, a mér6lombikban.

Ne felejtsiik el, hogy a mintanak a pontos koncentracié ismeretéhez maradéktalanul
oldddnia kell az olddszerben. Ezen feliill minden sz6, lebegd szennyezddés, szemese zavarja
a pontos mérést. Amennyiben nehézségbe iitkdztiink a minta felolddsa soran, az oldodast

eldsegithetjiik ultrahangos fiird6 alkalmazésaval.

Mérés a késziiléken:

A szamitdégépen megnyitva a mérdprogramot [Spectra Manager], kivalaszthatjuk a

Jasco V-750 spektrofotométert.
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12. abra: A Spectra Manager ablak



Jol lathato, hogy a szamitogép tobb késziilék vezérléséért felel. Kulcsfontossagl, hogy a
megfeleld késziilékhez tartozdé mérdprogramot nyissuk meg.

A mérési paraméterek beallitasa elétt mar rendelkezni kell a teljes mérendd mintasorral. A
konkrét gyakorlati feladatot/feladatokat a gyakorlat elején a gyakorlatvezetd jeloli ki. A mérés
megkezdése el6tt a késziiléknek legalabb 30 perce bekapcsolt allapotban kell lennie, hogy a
fényforrasok elérjék az optimalis lizemi teljesitményiiket. A miiszerben wolfram lampa felelds
a lathatd, mig deutérium lampa az UV-fény biztositasaért. Ezen 1ampéak 1000 ora {izemidore
lettek tervezve. Azt kovetden azokat szakember cseréli ujra.

Megnyitva a méréprogramot a kezddképernydn az el6z6 mérés beallitasai lathatoak. Ezek
modositasaval lehet aktualizalni a mérési paramétereket. A muszer termosztatja is ebbdl a
programbdl vezérelheto.

H

¢ 370.0 = 0.0614 = Acc.0/3

& 15
Open Parten. Sece Pacaen.

13. abra: Jasco V-750 spektrofotométer kezd6képernyo

A paraméterek gombra kattintva megjelenik a paramétertabla. Itt a gyakorlatvezetd altal

megszabott paraméterek bedllitasara nyilik lehetoseég.



L.

General Comection Control Accessory Flowchat Data
Photometnc mode Abs v
UVAE bandwadth 1.0 ren

UV response 024sec v

Start 370 nen
End 270 ren
Data ntervat 1.0ren v
Scan mode Cortinuous v
Scan speed 100 nmvmin =~
Accumulaton/cycle
A Accumulation
Veitical icale No. of 3
& Auto 1 ' accurrrdabons
Register

Banc Mode | Open Save Dedauk oK Cancel

14. abra: Paraméter tabla
Ne feledkezziink meg a termosztat bedllitasarol sem. A termosztatot célszerli automata
modban haszndlni. Bedllitani, a kivant hémérsékletet, illetve azt az idOtartamot, amennyit
varakozzon a késziilék, miutan a mintatér elérte a kivant homérsékletet. Az id6 eltelte utan a
késziilék automatikusan elinditja a mérést a megadott paraméterek szerint. Fontos odafigyelni

arra, hogy ekkor mar ne nyissuk ki a kiivettatér ajtajat.

a
General Conection Conlral Accessoy Flowchat Data
4 Contral Temperature: (2500 |C ﬂ

Cortrol sensor, | Holder

Mondor sensor. | Holder
Start condions
) Statt messurement imediatel.
® Keepwitrin+/- (100 | C of the target tempershure for
5 seconds

[ Tameout

Regter

BascMode | Open. | | Save Delaut Cancel

15. abra: A lég-termosztat beallitasai

Fontos figyelembe venni azt, hogy a kiivettdnak és a benne 1évé oldatnak a
termosztalasa idot vesz igénybe. Ez magas kiilsé hdmérséklet esetén mintanként akar 3-4
perc is lehet. Ezt a teljes mintasor mérési idejénél figyelembe kell venni. Sziikség esetén a

termosztalas mérés kozben kihagyhato, de a mérésben ez pontatlansagot okozhat.



Ezt kovetdéen az azonos mérési paraméterekkel mérendé mintékat be kell vezetni az

alabbi szekvencia-tablaba.

ResulList Sequence

e[ 0 aw | | A RMEX| /e d| BB

Type Sampke Name Comement File Name

[alaz[z]x]=[e][=] ][] ] -] B

16. abra: Szekvencia tabla

A tabla els6 soraba mindig a hattér keriiljon. Ekkor a tiszta olddszerrel toltott kiivetta a
termosztalt mintahelyre keriil, a referencia 4g [hatulso kiivettatartd a 6. abran] pedig liresen
marad. A hattér lemérése utdn a tiszta oldoszert tartalmazé kiivetta keriil a hatulso helyre, a
mintaval toltdtt mérdcella pedig a termosztalt mintatartoba.

Itt megadhat6 a minta neve, egyéb a mintat jellemz6 paraméterek (koncentracid, oldoszer)
¢s az is, hogy az adatokat hova mentse a késziilék. Ez utdbbi nagyon fontos lesz az adatok
kiértékelésekor. Az adatmentés helyét a gyakorlatvezetd adja meg.

Nagyon fontos, hogy megirt és véglegesitett mintatdblaba utdlag nem lehet mintét
beszhrni, sem tordlni, vagy paramétert modositani. gy a mintatabla véglegesitése elétt annak
helyességérdl feltétleniil meg kell gy6zddni.

A lemért mintdk spektrumainak kiértékelésére a 12. abran lathatd analizis szoftvert
hasznaljuk.

A gyakorlaton lehetéség van a feldolgozott és kiértékelt spektrumok kinyomtatasara. fgy

azoknak az otthoni értelmezése kdnnyebb.

Elvégzendo feladatok:

rrrrrrrr

meghatarozasa

A papaverin ismert simaizom gorcsoldé szerek hatdanyaga.



17. abra: A papaverin szerkezeti képlete

5,00 g papaverin sosavas sot oldjunk fel 100 mL 0,01M-os sésav oldatban. Az oldatot
alaposan homogenizaljuk. Ez jelenti a térzsoldatot. 10 mL-es mérélombikba készitsiink beldle
2x-es, 5x-0s, 8x-os higitast. A torzsoldatbol a kimérést automata pipettaval végezziik el, és
figyeljlink a pontos jelre allitasra.

Higabb oldatoktol a toményebbek felé haladva vegyiik fel az oldatok spektrumait, beleértve a
torzsoldatot is. Utoljara az ismeretlent mérjiik le. A 14. &bra tartalmazza a mérés pontos
beallitasait. A kalibrdlo oldatsorozat tagjainak abszorbancidit abrazoljuk a koncentracid
fiiggvényében. A kalibralo egyenes meredeksége a BLB torvényben az € értékét adja meg. Az
ismeretlen oldat koncentracigja igy kiszamolhatdva valik.

........

meghatarozasa

A kalkonok fontos természetes szerves vegyiiletek. Hig oldatukban is altaldban élénk sarga

szintek.

o

OH NO,

18. abra: 2’-hidroxi-4-nitrokalkon szerkezeti képlete

1,50 g 2’-hidroxi-5-nitrokalkont oldjunk fel 100 mL metanolban. Az oldatot alaposan
homogenizéljuk. Ez jelenti a torzsoldatot. 10 mL-es mérélombikba készitsiink beldle 2x-es,
5X-0s, 8x-0s higitast. A torzsoldatbol a kimérést automata pipettaval végezzik el, és
figyeljlink a pontos jelre allitasra.

Higabb oldatoktol a toményebbek felé¢ haladva vegyiik fel az oldatok spektrumait, beleértve a
torzsoldatot is. Utoljara az ismeretlent mérjiik le. A mérés hullimhossztartomanya 260-320

nm legyen. A kalibrdlé oldatsorozat tagjainak abszorbancidit abrazoljuk a koncentracio



fliggvényében. A kalibralo egyenes meredeksége a BLB torvényben az ¢ értékét adja meg. Az

ismeretlen oldat koncentracioja igy kiszamolhatova valik.

rrrrrrrr

A flavonoidok fontos természetes vegyiiletek. Ismert virus és gombaellenes hatéssal

rendelkeznek.

19. abra: A flavon szerkezeti képlete

4,00 g flavont oldjunk fel 100 mL metanolban. Az oldatot alaposan homogenizaljuk. Ez
jelenti a torzsoldatot. 10 mL-es mérélombikba készitsiink beldle 2x-es, 5X-0s, 8x-0S higitast.
A torzsoldatbol a kimérést automata pipettaval végezziik el, és figyeljiink a pontos jelre
allitasra.

Higabb oldatoktol a toményebbek felé haladva vegylik fel az oldatok spektrumait, beleértve a
torzsoldatot is. Utoljara az ismeretlent mérjiik le. A mérés hulldmhossztartoméanya 280-310
nm legyen. A kalibralé oldatsorozat tagjainak abszorbancidit abrazoljuk a koncentracid
fliggvényében. A kalibrald egyenes meredeksége a BLB torvényben az ¢ értékét adja meg. Az

ismeretlen oldat koncentracioja igy kiszamolhatova valik.

Gy-4: A 2,4.6-triklorfenol pH fiiggo UV-VIS spektrumanak felvétele és a pH fiiggés

értelmezése

A 2,4 6-triklorfenol gyenge sav, pKa = 6,0.

OH

Cl Cl

Cl

20. abra: A 2,4,6-triklorfenol szerkezeti képlete



crer

Oldoészerként viz:etanol = 9:1 — et hasznaljunk. A torzsoldatbdl készitsiink 2x-es, 5x-6s, 10x-
es, 20x-os higitasokat egyenként 10 mL-t. Vegyiik fel az oldatok spektrumait 200-350 nm
kozotti tartomanyban.

Készitsiink beldle 2x-€s, 5x-0s, 10x-es, 20x-os higitdsokat egyenként 10 mL-t. Vegyiik fel az
oldatok spektrumait 200-350 nm koz6tti tartomanyban.

Készitstink 1mg/mL koncentracioji 50 mL torzsoldatot 10% EtOH-t tartalmazd 10%-0s
natrium-hidroxid oldattal. Készitsiink beldle 2x-es, 5x-0s, 10x-es, 20x-os higitasokat
egyenként 10 mL-t. Vegylik fel az oldatok spektrumait 200-350 nm ko6z6tti tartomanyban.
Hasonlitsuk 0ssze az egyes mérési sorozatok megfeleld tagjait, és értelmezziik a
spektrumokban mutatkozo eltéréseket.

A gyakorlatvezetd barmelyik mérési sorozatban adhat ki ismeretlent. A megfeleld adatsor

cre

crcr

Gy-5: 4 benzoesav pH fiiggé UV-VIS spektrumanak felvétele és a pH fiiggés értelmezése

A benzoesav natrium soja, a natrium-benzoat a haztartasokban is gyakran fellelhetd tartosito

SZer.

COOH

21. abra: A benzoesav szerkezeti képlete

crer

Oldoészerként vizet hasznaljunk. A torzsoldatbdl készitsiink 2x-es, 5x-6s, 10x-es, 20x-0S
higitasokat egyenként 10 mL-t. Vegyiik fel az oldatok spektrumait 200-300 nm kozotti

tartomanyban.

beldle 2x-es, 5x-0s, 10x-es, 20x-os higitasokat egyenként 10 mL-t. Vegylik fel az oldatok
spektrumait 200-300 nm koz4tti tartomanyban.
Hasonlitsuk 6ssze az egyes mérési sorozatok megfeleld tagjait, és értelmezzikk a

spektrumokban mutatkozo eltéréseket.



A gyakorlatvezetd barmelyik mérési sorozatban adhat ki ismeretlent. A megfelelé adatsor

ey

crer

3. Jegyz6konyv

A gyakorlati munkar6l minden hallgatd koteles jegyzokonyvet vezetni, és azt a
gyakorlatvezetdvel egyeztetett idopontban leadni. A jegyzokonyvnek tartalmaznia kell 1-1,5
oldal elméleti bevezetdt, amiben a hallgato ismerteti a mddszer elvi alapjait, alkalmazhatosagi
teriiletét. Ezt mindenkinek szabatosan, sajat szavaival megfogalmazva kell Osszeallitania.
Természetesen internetes €s egyéb forrasok hasznalhatéak, de azok szoszerinti dtemelése az
elméleti bevezetObe elfogadhatatlan. A felhaszndlt forrdsokat az elméleti bevezetd végén
egyértelmiien, visszakereshetéen meg kell adni.

Meg kell fogalmazni a gyakorlati feladatot, ismertetni kell a feladat elvégzéséhez
sziikséges eszkozok listajat.

Szerepeltetni kell egyértelmiien, 4tlathaté formaban a bemért minta tomegeket, a készitett

Ismertetni kell a mérés menetét, egyértelmiien szerepeltetni a mért adatokat. Figyeljiink
rd, hogy megfeleld szamu értekes jeggyel adjuk meg a mérések eredményét. Amennyiben
lehetdségiink van, toreked;jiink az adatok tablazatos formaban torténd rendszerezésére.

Az eredményekhez vezetd szdmoldsokat pontosan, részletesen levezetve sziikséges
megadni.

A jegyzokonyv diszkusszidval zarul, amiben Osszefoglalja a tapasztalatait, mérési

eredményeit, értékeli és értelmezi azokat.

4. Gyakorlati jegy

A gyakorlatra minden hallgaté gyakorlati jegyet kap. Ezen jegybe beleszamit a gyakorlat
el6tti zh/referalas, a gyakorlati munka és a jegyzOkonyv vezetés.

5. Referalasi/zh témakorok

# A fény és az anyag kdlcsonhatasa

# Az elektromagneses szinképtartomany



# Plank torvénye

& Az UV-VIS fotometria alapjai

& Az UV-VIS fotometria alapegyenlete

# Az olddszerekkel szemben tdmasztott kovetelmények
# Alapfogalmak (kromofor, auxokrom, elektron energia)
# Az elektronatmenetek tipusai €s azok jellemzése

& Kétsugaras fotométer részei, alkalmazasanak elényei

& Koncentracid szamitas

6. Ajanlott irodalom

— Antus Sandor Matyus Péter : Szerves kémia 1.

— https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tamop425/2011 0001 519 42574 1/ch01s08
.html

— Dinya Zoltéan : Elektronspektroszkdpia

— Toéth Laszl6 : Spektroszkopiai modszerek kurzus abraanyaga

A gyakorlaton bemutatott és haszndalt JASCO V-750 UV-VIS spektrofotométer a GINOP-
2.3.2-15-2016-00008 projekt kereteben, az Europai Unié tamogatdsaval, az Eurépai

Regionalis Fejleszzési Alap tarsfinanszirozasaval keriilt beszerzésre.
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