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Stanilarilizr{,cia spektrofotometrov Spokol l0

r<ATARINA DZATKOV.!.DUBAYOYj - TInxeNDEII PR1BELA

Srlhrn. Cielom pnico bolo tttr,r'rhrrrit sp6sob Sttrrrtlal'rlizticie stupnice absorbancie
(transmitancie), kt,orj' rnoZrro rotr,lizorrat v kaZtlonr lrrbolltciriu a tak zistid hodnoty
odch;ilok, s al<fmi presl<ir'{anj' pristroj pracuje.

Ako ,{tandard jc vhoclnf siran l<obaltnato-arn6rrrrr', ktolrl sa dri, jednoducho
pripraviti z dostupnVch chemilidlif v kaZtlom lnbolat.tilitr. Z nt,ho sa priprar-f sacltr.

itandardn;fch roztolior'.
I(ontrola stupnicc :-lbsor'l.ltrncie je nevyhnutnrl na zfskarrie sprdvnych hodnrlb.

Ako sa ukdzalo, met6rla korel<cit ddva prcsnej5io vfslcclky a urlichluje stanovenie.
Ak ui je prfstroj itandardizovany, netreba robit kalibradnrl klivku, io md velkir
v/hodu najmd, pri charaktoristil<e t,aky-ch ukazoratelor', ktorc nie sf presne defi-
novan6 jedinou zloZkou (nnpr. farba piva, sladu. iablliovych n6pojov a i.), resp.
zri,kladnd lritkv na priPlavrr itantlarrhrj'ch roztoko!' sa taZko zisl<avajri a sri drah6,

Aplikdcia spektrofotometlov pri kontrole akosti potravinrirskych produktov
pat'ri medzi z6klacln6 tcchnik;,, pri ktorlfch sil vJ'uzi\-& fyzikd,lnochemick)i
princip mera,nia absolbancie alebo transmitancie. U rrd,s najdostupnejBie sfr

spektrofotornetre typu Spckol (vp'6,ba C. Zeiss, Jetra, NDR,), z ktor;ich naj-
univerzii,lnejdi je Spekol l0 s bohat5?m 'rrybavenim na meranie viacerych veli6in,
napr. fluorescencie, zd,lialu (nefelometria), remisie a i. \r llrevlrdzl:or'1;ich labo-
ratdrid,ch sa nevyuZivajri i'Zdy \i celom rozsa,hu. Je to prel,o, Ze obsluha nepoznri
vSetky sp6soby pouZitia alebo ner-ie pristroj sprriyne nast'avit. Vli?sledky potorn
mdZu byt zal,ai,en6 znainjmi chybami. NajdastejSim probl6mon pri sprdvnonr
merani je kontrola vlnovych diZok a stupnice absorbancie (transmitancie).
Aj ked sri pristroje vs ylirobnom 2,6\rode nastaven6, rn6ze sa, napr. transportorlr,
dlh5im pouZivanim zmenit teplottr, r45,kna Ziarovlil' (starnutie), kolisaninr
napatia napd,jacieho zdroja, pri vymene Ziarovky zhorSit sprivnost a presnost
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rnerinnia. Potom narneran6 hodnoty na r6zuych plistrojoch poskytujti rozdielne
iiclaje pri tej istej vZorke.

Ak moZno pri stanor-eni sledovanej zloi:k7, zhotovit kalibradmi krivku zo
zililadnej l6tk5', potortr sa vj'sledky anal'lz ctajrl pouZit aj pri neprcsne nasta-
\-eirom pristroji, pretoZe chyby sa do znadnej miery kompenzujir. ZloLitejlie
je. rik sa zS,kladnti lSr,tlia na, zhotovenie kalibradrrej krivky musi prd,cne izolovat
z plirodn6ho rnaterid,hr (napr'. kapsantin z paprik5r) alebo sa nrr, zafarbeni
ziriastiujri viacer6 l6,tls-, I<torsich Struktfra a, pomer nie sfr zniime (napr.
proclukty Maillardov;i'ch reakcii). Vlisledky analyz sa v tzr,kychto pripadoch
budri liBit v z6,r.islosti od citlivosti, resp. spri,r'neho na,stayeiria pristroja.
Pretoie v pot'ralin6,rskej praxi sa dasto sledujfr aj kvalitatir-ne ukazovatele,
kde nie sri k dispozicii z6,kladn6 ld,tky, pokfrsili sme se, pre tento pripad nar.'rh-
rrrlt, vcelku jednoduch;. sp6sob, ako moZno sprir,r'ne nastavit (St,arrclardizor.at)

spektrofotometer Spehol l0 [1].

Dxperimentirlna iast

Chemik6,lie a, r'oztol<y

l{a pripravu Standardrrych roztokor. r-}rodnych na kalibriciu spektrofotrt-
netrov sme pouZili hobaltnat6 soli (silan kobaltna,ty a siran kobalhrato-am6n-
rr.v). ktor6 v prostredi kvseliny siror.ej dir,vajit relativne st5,le, definor.an6 fareb-
n6 roztoky [3, 4].

Pripraaa kryitali,chd.lto s'Lra%I.1 kohu.ltna.to-u,n,6nneho. Nav6Zi siir, 14,85 g

(NH1)2SO4 p.a., 31,65 g (loSOn.7 }J2O p.a. a rozpusli r- 85,8 ml r-od1'. Roztoli
sa zahi'cje na 80 oC a plcfilt'nrje zt'r, holirca cerz vr.lrliiity lievili. PomalVrn ochlir,-
clenirn filtr6tu na 25"O r'1-kry5talizuje 27 g (NHn)rCo(SOo)r.5HzO. Kly5tlrl'r'
szr, oclsajri cez Btichnerov lievik, lrysuBia rneclzi filtradnlim papicrom, r-olne
ser, dosu3ia na r.zduchu ir, potom v exikirtore clo konSta,ntnej irmotnosti.

Standcr,rcht! roztoh sir(r?tu lcobctlhtu,to-ant,6tutelrc sa priplavi l:ozpusteninr
1,4481 g (NHn)rCo(SOo), . 6 HzO (pripraven6ho predchii,tlzajfrcim postupom)
r- a,si 70ml dest'ilovanej vod;-, pliclS, sa 1,0rnl H?SO4 p.&.(S: 1835kg.-*,),
obsah str, ochladi rra 20 "C. kr-arrlitatir-rre plenesirr clo 100 ml oclmeirrej bankv
a clestilovanou voclou cloplrri po znadku.

Standarcln! roztolc si,twnu l;obaltnatdlrc sa pripravi rozpusterrim l,0300 g
CloSOo . 7 HzO postupom nko pri Standardnom loztoku siranu kobaltnato-
-am6rrneho. Na porovnarrie sme pouZili 3 vyrobrr6 BarZe siranu li.obaltnat6ho,
litor6 boli rekrydtalizor.rr,n6.
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Na prevelenie navrhovan6ho spdsobu Standardizdcie sme pouZili Best spektlo-
fotometrov Spekol (ozrraden6 I-VI), ktor6 sa beZne pouZivali na vfskumn6
a pedagogick6 ridely na naBej katedre, z nich dva (I a IV) boli nov5ie (Spekol
10) a ostatn6 pouZivan6 5-6 rokov (Spekol). VSetkr- majir fixnri Strbinu
ll nm.

Pod,mienlcy merania. Na kaZdom pristroji sme nast'avilii polohuvolfr6movej
Liarovky podla nS,vodu [5]. Sprd,.rnost vlnovfch diZok srne preverili ortuf,ovou
vlibojkou, ktor6, mr{, zn6,me diarov6 spektr6, (pozri tab. l) podla nS,vodu [5].
V5etky merania sme robili s t;imi istliimi k5rvetarni hrribky 9,98 rnm. Poloha
kyviet v nosidi bola vZdy rovnak6,. Ako porovnd,yaciu kvapalinu sme pouZili
destilo'i'anri vodu.

Vfsleilky a iliskusia

Kontrolct, stupnice alnoaej diZ,W. Podla uveden6ho postupu sme premerirli
stupnicu vlnovej aif*y. V tabulke I sri tabelS,rne a nameran6 hodnotl vinovt'j
diZky Spekolu l0 (I). Nameran6 hodnoty sri aritmeticli;?m pr{emerom l0 mc-

Tabulka l. I{.ontrola stupnice vlnovoj dlZky ortutovou vfbojkou
Table l. Control of wavolength scalo with mercury-arc lamp

Vlnovd, dlzkar [nm]
tabel6rna2 nastavon63 

|
nameran.i{

365 365
405
436
546
578

364,3
404,t
435,t
546,4
578,4

- 
il ,1

-t_r,I
-t|.{

I 
stz tsto

lWa,velength; zTabelar valuo; 3A<ljusted value; {Measured valur'.

rani. A je i'ozdiel medzi nastavenou a nameranou hoclnotori r-lnovej aiZll'.
Ako vidiet z tabulky l, odch;?lky medzi nastayenymi a namelanl'mi hodnotrrnri
neprevyXovali f I nm, do pre tento typ pristroja zoclpoveclti clehlarolalei
triede presnosti. Ani pri ostat'nych pristrojoch sme nezistili odch;ilkl' r'ii,Sie
ako f I nm,

Kontrola stupni,ce absorbancie. Kontrola stupnice absolbarrcie (resp. trrr,ns-
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nritarrcie) je vehni obtaZn6,, prelote prakticky neexistujfr absolirtne reproclu-
kovateln6 absorpdn6 Btanclar:dy, ktor6 by vo velkom rozsahu vlnov;ich diZok
boli ide6,lne siv6 (t. j. absorbancia je nez5,visl5, ocl vlnovej diZhy), nezSvisle ocl
vonkajSich podmienok (teplota, Ziarenie), dasovo std,le, s velkou presnostou
n reprodukovatelnostou a,bsorbancie, dhlej by mali chod hi6ov nez6r'isly ocl
geometrickl;?ch podnrielok [2].

Na kontrolu stttpnict' a,bsorbancie sa odporridajir rrajmri sklen6 $tandtl,rcl;'
a, Starrdaldn6 r'oztok.i'.

Sklend itand,ardg sfi st,iile, nez6,r'isia ocl vonkajSich podmienok, ale majir tir
rrevyhodu, Ze pri mela,ni absorbrr,ncie dochSdz;a k stratdm odrazom, ktor6 26"-

r-isia od chodu hida. Pre beZnri laborat6rnn prax sfr vSak menej clostupn6
tr, d.rah6.

Stand,ard,ni roztoku str chemickv- inciiferentn6 r'oztoky, k1s1{ vyhovujfi
Beerovmu zS,konu a rnajrl zn6me hodnoty spektra. Ich nevyhodou je obmedze-
ni trvanlivost, najnrir vplyvom teploty, zmeny koncentr6,cie odparovanim
rozpri5tadla, preto sa nrusia, obnovor.at. Naproti tomu ich velkou v;fhodou je,
Ze sa dajri velmi jecluorluc'ho a kedykolr-ek priptavit, z dostupnych chemikdulii
v kaZdom laboratdrirr.

Na pripravu Standardnych roztokov boli rrar-rhnut6 r'iacer6 ld,tky, ktor6 sa,

clajri lahko pripravit i'ist6, z nich sa odponida,jfr najma siran kobaltnato-
-n,rn6nny a siran kobaltntr,t;i [2, 3]. Obidva Standardn6 roztoky majri rovnak;i
pliebeh spektra a nrilxirnum absorbancie pri 510 nm. Zistili sme vBak, Ze

itrrndardn6 roztoky sirartu l<obaltnat6ho, pripra'r-en6 z chemikS,lii r6znych
vyrobnlfch 5arZi, vyka,zovali r6zne hodnoty absorbancii. Preto sme n& kontrolu
stuprrice absorbancie llpekolu l0 pouZili Standardn6 roztoky siranu kobaltnato-
-a,tn6nneho a rravrhli sp6sob korekcii v pripacle, Ze citlir.ost pristloja nie je
post'adujfrca.

Prrmeranim spektla plipraven6ho Standardn6ho roztohu sme ziskali hod-
noty absorbancie, ktor6 sme porovnali s tabeld,rnyrni hodnotami (tab. 2).
Aby sa ziskala sprdvna hodnota, diferenciu medzi tabel6,r'nou & nameranou
hodnotou LA: At-A, treba pripoditat, resp. odpoditat od nameranej
absorbancie pre danfi rrlnovri aiZtu.

Vzhladom na to, Ze absorbancie na Spekole l0 moZno odditaf na 3 desatinn6
miesta, zaokrrihlili sme aj tabel6,me hodnoty na rovnakri presnost. Absorbancia
(,4") sa spravidla prepodit'a na 10,00 mm kyvetu (,4r0). Av5ak pri hrribkach
k-vviet od 9,98 do 10,02 nrnr s& vypoditan6 hodnoty -4ro neli5ili na 3. desatin-
rrom mieste od Ar.

S dostatodnou presnostou moZno celfr stupnicu absorbancie prekontrolovat
iba pre vlnovir diZku absorpdn6ho maxima siranu kobaltnato-am6nneho (510
rrm). Pri ostatnych vlnovly'ch diZkach sa meria na hrane spektra, do zalai,uje
nicranie chybami, ktor6 sfr t1y'm vadiie, dim je vlnovri diZka vzdialenejdia od
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Tabulko 2.

'l'atrlc 2. Control

liorrtroltl strrpnice absorbancio roztokom sirantr kobaltnato-ant<'rnnelro
zirkladnej koncentrdcir:

ol illrsorbance scn,lc rvith solution of ammonium cobalt(Il) sulphate in basic
concentration

1,,.-l r.A1 t:
AJ ...

At - Arn
al-

.. Ai --. .t,

+r rl)

ft)
40
ri0
ti t!

.t l(l)

IO
'l(,
.it)

r0
,()
0

0,0115
0,0921
0.052J
0,1031
0, r 349
0, 1 635
o,1742
0, r 689
0,l l l3
0,0496
0,0207
0,0r 37

0.0l il
0.022
0.(152
( ),103
0, I r-15

().164
().17+
0.1 69
o,lll
0.050
0,021
o,{}l4

0.01I
0,024
(J,056

0,105
0,1 36
0,166
0,1 76
(),169
0,1 l5
0,053
0,022
0,014

0,01l0
o,0240
0,0561
0,1052
0. l 363
t),166;]
0.r764
0, r 693
0,1 1 52
o,0531
0.0220
0,0140

+0,0ols

-0,0016
--0.0039

0,002r

-0,0014
-0,0028
-o,[022
-0,0004
-o,0039
-0,0035
-0,00r3
-0,0003

+0,002

-0,002--0,004

-0 002

-o,00r
--0,002
-0,0020,000

-0,004- 0,003

-0,0010.000

l, - vlnovri dlikrr,: \\'avelength ;

.1-t t,abel6rna horlnotn, absolba,ncio z6kladnej koncentrricie roztoku siranu kobaltnato-am6n-
neho v 10,(t0 mrn k1-r'ctt':
l'abular absorbr..ncc valuc of basic solution concentration of ammonium cobalt(II) sulphate
in 10.00 mm coll:

.lt' - tabeldrna hochiota zaokruhlenlt na iJ clesatinn6 miosta:
Tabular r.alue roundetl to ii tlecimal places;

.1.,. -absorbancia z6kladnej koncontr6cie roztoku siranu kobaltnato-am6nnoho r' 9,9t1 mm
kyvete nornerand, Sprrkolorn l0 (I) ; Absorbance of basic concenbration of ammonium
cobalt(Il) sulphate solution in 9.98 mm coll measurect rvith Spekol lC (I) ;

-{,,,-- hodnotu, absorbancit' --1.. prcpolitand na 10,00 mm kvvetu:
Value of absorbanco .,1.,. recalculatert for 10,00 mm ccll:

l.l - ',pra,\'a: Corroeti'rrr.

1.,.,,.r. Pt'eto tlcbiL, jt:ririrL lrodrrotu absolbancie prenrelat r-iackr6t (r'islloli
l0-krri,t), pridom rld,mel*n6, absorbancia nem6, byd men$ia, ako 0,1 a, r-r'S5ia

ako I,0 (inak sa ch5'|r pri odditani zvy5ujri).
Pre zvolenri vlnovfi cliZku sa vypoditajri cliferencie Al a zA,vislost J. :

: f(LA).Ak je zrivislost Ar-f@A) linedrrna, moZno pre zrolenir placovni
r-lnovf diiku vypoiritat opravu z roynice pritr,mk)- At : n '. bJ (a. b sri
konitanty), ktor6, plati pre cel6 rozpitie stupnice absorbancie.

V pripade, Ze zri,r'islost rrie je line6rna, treba pre placoynfi vlonvir diZku
z-o$tavit korekinri tabul'lm pre jednotlir'6 rozpd,titr, hocln6t, absorbancii.

Standardnfm roztokom siranu kobaltnato-am6nneho sme prekontlolovali
stupnice absorbancii 6 spektrofotometrov Spekol I0. Odchlilky nameranlich
hodn6t absorbancie A,4 od tabelSrnych hodn6t pre koncentrrlciu siranu kobalt-
nato-amdnneho (14,481 g.l-t) v rozsahu -100 aZ 600 nm pre jednotliv6 pristroje
sri na obr6,zku l. Z vVsledkov je rrejm6, Ze diferencie v absorbancid,ch medzi
polovniva,nymi Spekolmi sfi rozdielne. Mimoriadrrevysok6 sri najma pri pristro-
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400 500 600 nrn

Obr. l. Diferencio nameran;ich absorbancii od tabeldrnych hoctn6t roztoku sirtrnu kobalt-
nato-am6nneho na r6znych Spekoloch I0. C- I, O -- II, : - 

III, O - IV, A -- V
X -.VI.Fig. L Differences of tabular values from absorbanci.,'s of thc arnmonirtrn coba,lt(ll)

sulphate solution measur,ed on various Sircliols 10.

ji V, o niedo nii5ie pri pristroji
so stripajricou Ylnovou diZkou
ostat'nych pristrojoch boli tieto

VI. Pli tjchto dr-c'crh plistrojoch sa odchyilkr
k 2-u" syyBovali a i)otorn opd,t klesali. Pli
diferericie pornei'ne nrzr,16, nrr,jmii pri plistroji

IaIV.
Zuujimar4- sir aj vysledky v tabulke 3, kde srnc \-.\'poi'ilali odchjlli]- ir,bs(n'-

bi'ulrcii pri /,-u*, ale r. r6zne koncentror-an5ich roztolioch (podlrr, trr,b. 4). Z r') -
sledkov moZuo vidiet, Ze pristroje I a IV majri stupnice absorbancii na,stavcr.6
sprd,r-ne a relativne chyby nepresahujfr 1,3 o/o, pristr'oje II a III v1'kazova.li
lelativne chyby do 5 o/o. Pristroj VI v1.ks12s1'al I I orlo a plistroj V dokorrcr.,
3+,2 o/o priemern6 relativne chyby. Ako vidiet z t;ichto prikladov. r. beZncj
praxi sa moZno st'retnff s pristroimi, ktoi'6 majfr odlilnf plesnosd nastaveF.iir
lbsolpdrrej stupnice. Pleto or-erenie spr6,r-nosti rneri'nia Spekolov 10, rcftl).
iclr Starrclnr dizit cia je d6leZit6.

Stattdardi,zricia met6dou kalibratnej kri,aky (L m,e.t6dou korekcie. Polor-n6,va,li
strre tlva sp6soby stano'i'enia obsahu sleclovanej zlorzky, e" to me1,dclou kalibrai-
nej klivky a vypodtom po korekcii namelanej hodnoty absorbancie podlrr,

liorekdnej tabulky pre stupnicu absorbancie dan6ho pristioja.
Kalibrainri krivku sme zhotovili zo Btanda,rdnych roztohov siranu kobal':-
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Tabulka 3. Korekdn6 tabulka stupnico abso_rbancio r6znych spektrofotometrov Spekol l0
pro vlnovri dlzku 510 nm

Table 3. Correction of absorbance scale of various Spekol I0 spectrophotometors for 510 nm

Relativna chybas
LA2

t%l

0,r0-0,30
0,30-0,70

0,r0-0,20
0,20-0,70

-0,001
-0,003

+0,0r0
+0,0r5

+0,015
+0,030
+0,040
+ 0.060

-0,7
-0,6

-0,65

6,7

0,r0-0,25
0,25-O,40
0,40-0,50
0,50-0,70

6,i
2,1
,q
2,5

0,I0-0,20
0,20-0,?0

,rrru kobalt-
I\-. A -V

cobalt(II )

:- -r, c'clt,hylk)'
: xlesali. Pli
-. r,:i itlistroji

:-','li;r- irhsor'-
.,.:.,.f). Zti.-
--::i nt'.stavcn6
Ii -.-r'kazovali

-. \- ciokonc,rr,

i,-.-.-. r- beZnci
-: Il rr:rt ar.er_iir,

, .'.- i0. rcsp.

P,-,r <-,r-ni{,r'a,li
. i,-'-.r kalibrail-
:':.lcie podlrr,

-::.n,.r kobal'.-

0,ro-0,r5
0,r5-0,20
0,20-0,25
0,25-0,35
0,35-0,50

> 0,50

40,0
40,0
40,0

25,8
26,0

34,2

0,r0-0,20
0,20-0,;t0
0,30-0,50

> 0,50

r0,0
12,0
r0,0
r2,0

lAbsorbance; zCorrcction; sRelative error.

rrat'o-nm6rrneho poclla tabulk;' 4. Ako vzolku srne pouZili 1,000{J g
(NHn)rCo(SOn), . 6 HrO r' 50 ml roztoku. Absorba,ncie sme merali 6 Speliolmi
pri 510 \m. Z nameran;ich hocL"r6t absolbancii sme r"ypoditali pre jeclnotiir-6
fipekoly (I-VI) rovnice kalibrainych kriviek A : f(n) (krie ,{ je absorbancia
pri 510 nm v 9,98 mm kyvete oploti clestilovanej vocle a m je hmotnost sirrrnu
l<obaltnato-amdnneho v 50 ml rozboku). Hodnoty hmotrrosti ???i.. siliurlr lioba,lt-
rrtlto-ant6nrreho sir r- t,abulke 5rr,.

Pli met6de korekcie slne k nalner'&r1ej hodnote absolbancie \-zolkv J,
pripoiitali opra\m A.4 (podla tab. 3 pr:e jedrrotli'r'6 plistroje) poclltr, r-ztnhu
1r.o" : Ar -tr LA. Hmotnost sirarru kobaltnato-am6rrneho ?r1.f snte r-}'poditali
zo vztahu

0.724r
)ttr: 

(1.174 
1r.o": 'l,l6l5.l;61,

2(i9r

wavelength

+0,005
+0,007
+0,0r0
+0,0r5

+0,050
+0,70
+0,090
+0,r00
+ 0,r 10

+0,r30

500 nrn



Tabulka 4. Koncentr6oia ltandordnfoh roztokov eiranu kobaltnato-am6nneho no zhotovenie
kalibradnej krivhy

Table 4. Concontration of standard Bolutioag of amrnonium cobelt (II) sulphote for determination
of calibration curve

dlelor
(NHr)r0o(SO4)r.6 HsO

tel
IfrSOn p. a.

tmll

I
a,

3
4
t)
6
7
I
I

0,7241
1,4481
2,t722
2,8962
3,6203
4,3443
6,7924
7,2405
8,6886

0'5
1,0
l'5
2,O
2,5
3'0
4'0
6'0
0r0

,o
".€b>a,
,EEg
lo o

6e€
lNumber; tompleted 0o 100 ml volumo with distilled w8tor.

Tabulka 6. Porownanie vfeledkov pri pouZiti net6dy kalibralnej krivky a met6dy korokcio
pri stanoveni sironu kobaltneto-am6nneho

Table 6. The comparison of regults using the calibration curve method and corrtction method
for tho ammonium cobalt(fl) eulphate deterrnination

a) Met6da kalibradnej krivky
Calibration curue method

b) Mot6da Lorekcio
Cotroction method
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I
II
III
IV
v

VI

o,240
o,228
0,234
o,294
o,170
0,210

0,9927
0,9866
0,9948
0,9894
0,9672
0,9744

0,73
1,44
0,62
1,06
4,28
2,68

A: O,2429m - I,1378.10-3
.d : 0,2301rn - 6,6841 .10-'
/ : 0,2361m - 8,3660. l0-r
.4 : 0,239Im - 2.6663. l0-'
.4:0,1918m-0,0136
,4 : 0,2198m - 4,1749. l0-'

Spokol l0 Arr

o,240
o,226
0,234
0,234
0,170
0,210

lkor : Ar * LAzl^, :4,1615.2{rors I it}rt
I

II
III
IV
v

VI

0,239
0,241
0,239
0,239
o,240
0,240

0,9946
1,0029
0,9946
0,9940
0,9988
0,9088

0,64

-0,29O,64
0,64
0,12
0,12

rSee Table 2; 8Straight line equation; tAmmonium oobalt(U) sulphate mase; 4Error.



: _-. : .t zhotovenirr

. :.: i..i*rrnin&tion

r =i: aciv korekcie

: ::-:fttOn motho(l

Chytra-
I%l

\rlnov6, dlZkar
lnml

350
60
70
80
90

400
l0
20
30
40

450
60
70
80
90

500
l0
20
30
40

550
60
70
80
90

kde 0,7241 sri g siranu kobalt'nato-amdnneho v 50 ml roztoku a, 0,174 je tabe-
l6rna hodnota absorbancie pri 510 nm v l0 mm kyvet'e.

Z vfsledkov uvedenych v tabulke 5 r.idied, Ze hoclnoty ?rr, stano\-en6 met6-
clou kalibradnej krivky sa li5ili od skutodnej hodnoty podla pouZit6ho pristr"oja
od 0,77 do 4,3 0/6. NajvedBou chybou bolo zataZen6 stanovenie pristlojom V.
Pri ostatnych pristrojoch relativne ch.l'by stanoveni boli proporciond,lne pres-

nost'iam absorpdnej stupnice, diskuto'r'anfm v predchSclzajricich kapitohlch.
Uplne odli5n6 vfsledky poskytla nret6da korekcii, kde sa relativne ch;br-

starrovenia pohybovali od 0,1 do 0,5 o,to. Zavjimav6 je zistenie, Le aj pristlojom
V a VI sa touto met6dou dosiahli velmi presn6 vysleclky (chyby boli clokonctr,

nii$ie ako pri ostatnych pristrojoch). Z uveden6ho vyplyvtr, Ze pri Standarcli-

l'abulka 6. Hodnoty .o*"ri";;:r*#;ffiili"i:"f;i' pro stantlarclnj'rozcol< siranrrr

'rable 6' Absorbance (-{) and trffi;t',?lfi"L1rl,,l"ll"ft',t"r stan<tarrl solubion or amm'ni..r

Chybaa
I%l

u,73
1,44
0,52
l,06
4,28
2.56

(.),0038

0,004n
0,0050
0,0065
o,0088
0,o125
0.0r68
0,022+
0,0340
0,0522
0,0773
0, l03l
0,r2r3
0,r349
0,1472
0,1635
o,t742
0,1689
o,1452
0,lll3
0,o775
0,o496
0,0308
0,0207
0.0158

0,991
(],991

0,989
0,985
0,98r)
0,972
0,961
0,950
0,925
o,887
0,337
0,789
0,756
0,733
0,713
0,686
0,670
0,678
0,7r6
0,774
0,837
0,892
0,932
0,953
0,964

0,0137
0,0r24
0,01r5
0,01l2
0,0r l0
0,0105
0,0097
0,0087
0,0076
0,0060
0,0054
0,0046
0,0038
0,0032
0,0030
0,00r8
0,0 r 4{
0,0437
0.1 197
0.I661
0,090t
r).2 I I
0.0r 67
0.()089

0,9ti9
0,97J
0,974
0,9? 5
0,97ir
(),97(i

0,97s
0,98il
(),9S::l

{),985
0,98ri
0,989
0.991
0,99iJ
0.99iJ
0,99{
0,967
0,904
t),70s
0,682
0,8r 3
0,951
0,962
0.986

Vlnovri' cliZkat
[nml

otx )

ll,
lo
:J l)
.10

65{)
6r,
7tl
8r)

9t)
700
l0
20
:i0
40

750
IIg 404,7
Hg 435,t{
I{g 49l,ti
He 501,6
Hg 5-16,I
Hg 578,1)
He 587,{i
He 667.tt0,54

-0,29tJ,54

0,54
0, l2
0,l2

s iErr, rr.

I(oncentrricia: 14,481 g (NHn)rCo(SOn)e.6H:O f I{lml HrSt), (p : 1835 kg.m-s; doplnen6
destilovanou vodou do f000 m], roztok nofiltrovanj-, kyleta 10,00 mm, 25'C.

Concentration: 14.481 g (NHo)rCo(SO1)r.6HeO * l0 ml HrSO, (2 : 1835 kg m-e; completetl
with distilled wa,ter to 1000 ml, solution lvas nob filtrated, I0.00 mm cell, 25'C.

llYavelength.
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z6,cii stuprrice absorbarrcie spekt,rofotometrov Spekol l0 je r'l"hodnejSia rnet6cla

korekcie.

Postnp pri itandaril'izaci'i' stupni'ce absorbancie Speholu l0.

1. Prekontroluje sa stupnica r.lnovych diZok ortutor-ou lantpou, nastavi sr,

poloha volfrS,movej Ziarovky podla nd,vodu k Spekolu 10.

2. Pripravia sa Standardn6 roztoky siranu kobaltnato-am6nneho (podlrr,

tab. a).

3. Zmerajri sa absorbancie Btandardnfch roztokov pri praco'rnej vhrovej
aiZte.

4. Nanrelan6 hodnoty absolbancie (transmitancie) sa porovnaj(r s tabel6,r-

nvmi hodnol,ami, uveden;imi v tabulke 6, resp. ich nri,sobkami.
5. Vypoditajri sa diferencie A^4.

6. Alr zS,vislosf An: f(LA) nie je lined,rna, zhotovi sa korekdnri tabulka,
stupnice absorbancie pre r6zne intervaly koncentrd,cii.

7. Vypodita sa korigovany obsah sledovanej zloiky.
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Fi n.-rotuocrr,
ITFENfl OTI{JIO-

trorosaseunfi
l6op crangapr-

I FpEblx 3Ea-

qeuri. O$aoalrocr, qro MeroA Hoppenqtrtr gaet 6onee roqnbre peayJlbrarbl I{ ycnopffer
otrpeAenenrre. Ecrn upn6op crauAaprtraoBaE, Ee rpe6yercr cocraBJrrrb xanz6porouayro
$pnBylo, qro olreur EErroAEo oco6esno y xapaxTepucrtrKtr TaKtrx uonaaatereft, Korophre se
TOTTEO OnpeAeaulfir ognoft cocraBJlEloqeft (raup. rlBer trnBa, coJIoAa, EBJIoqEbrx nal[TI{oB
u 4p.) rnu r(e ocuoBEhre BetrIecrBa AJrff rrpfiroroBJrenxr cranAaprEBrx pacrBopoB rp]'Ano
npno6perunrsr tr Aoporr.

Stanilardlzation of spoctrophotometers rrSpekol 10"

Summary'

The method of the standardrzation of absorbance (transmittance) scale whioh can bo
realized in all laboratorios was proposod. In this way the deviation valuos of proofed
instrument can be detormined.

The a,rnmonium oobalt(fi) sulphato is usefirl for gtandard which can be oasily propared
from accessible chomicals in each laboratory. ft is used for the preparation of a set o
standard solutions. ei

The control ofabsorbance scale is necossary to obtain correct values. It was shown the
correction method givos chaptor and vorso and it aocelorates an ovaluation. It is not
necessory to do tho calibration curvo ifan instrumont is already standardized. That has
a groat advantage especially for the charactorization of such paramoters which aro not
exactly defined only with one oomponont (e. g. colour of boor, malt, applo juices, etc.)
or when chemicals for tho preparation of standard solutions are hardly accessible and
€xponsive, too.
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