实训二  紫外可见分光光度计的校正

一、实训目的

1、了解紫外-可见分光光度的基本构造。

2、熟悉紫外可见分光光度计的操作技术。

3、熟悉校正波长和测量吸收值精度的原理和方法。

二、仪器与试剂

1、仪器：紫外-可见分光光度计，石英吸收池（1cm），容量瓶（1000m1），烧杯。
2、试剂：0.0600g→1000ml的K2Cr2O7的硫酸标准溶液（0.005mol/L），NaI溶液 （10g/L），NaNO2溶液（50g/L）。
三、实训原理

  紫外-可见分光光度计是单光束手工操作仪器，备有钨灯及氢灯两种光源，可用于可见及紫外光区。它是具有色散能力较高的单色器，狭缝可调，可得到较纯的单色光，适用于定性鉴别和定量分析。    

  新仪器启用前或仪器修理后或长期使用后均需对仪器的性能进行检定。仪器的性能主要是波长准确度与重现性、单色器的分辨能力、吸光度的准确性和重现性及杂散光等。

四、实训操作
1、吸收池配对性试验

  每次测定前，应先用蒸馏水做吸收池配对性试验。两个吸收池透光率T相差应＜0.5％。

2、波长准确性与重现性    

    校验波长是否准确，可用谱线校正法。在吸收池中置一白纸挡住光路，转动波长至486nm附近，遮光观察白纸上蓝色斑。轻微移动波长，至使此蓝色光斑最亮时止。根据调整的波长范围观察所得到的相应颜色，并进行对比核对，判断波长的准确性。

3、吸收度的准确性与透光率重现性

   在紫外-分光光度计中用作读取透光率的电位器的精度可达到0.2％，但是，由于

其他原因，例如电压变化等，实际测得的透光率误差大于0.2％。一般要求透光率的精

度、稳定性和重现性不超过0.5％。透光率的准确性可用已知吸光系数的物质核对，常用的是重铬酸钾。取在120℃干燥至恒重的基准K2Cr2O7约60mg，精密称定，用H2S04溶液(0.005mol／L)溶解并稀释至1000ml，摇匀。按下表规定的吸收峰与谷波长处测定。

将测得的吸光度，计算出其吸光系数，取平均值与表中规定值核对，如相对偏差在土1％以内，则透光率准确性好。K2Cr2O7的H2S04溶液（0.005mol／L)的Ecm1%
	λnm
	235（谷）
	257（峰）
	313（谷）
	350（峰）

	Ecm1%
	124.5
	144.0
	48.6
	106.6


  透光率重现性可结合透光率准确性实验同时进行，即在固定波长、溶液浓度以及狭逢宽度等仪器工作条件下，多次测量透光率，观察各次测量值的差异。

4、杂散光

（1）用浓度为10g/L的NaI水溶液，1cm石英吸收池，蒸馏水作参比，于220nm波长处测量溶液的透光率。
（2）用浓度为50g/LNaNO2水溶液，lcm石英吸收池，蒸馏水作参比，于380nm波长处测量溶液的透光率。其透光率应符合下表中的规定（注意：检查杂散光应在校正波长以后进行）。
测量杂散光时规定的透光率值

	试剂nm
	C（g/ml）
	λ（nm）
	T（%）

	NaI
	0.01
	220
	＜0.8%

	NaNO2
	0.05
	380
	＜0.8%


五、数据处理
1、吸收池配对

	透光率T%（空）
	100%

	透光率T%（样）
	


（规定T＜0.5％）

2、吸收度的准确性与透光率重现性测量值
	标准溶液
	λ理（nm）
	吸收度A
	Ecm1%平均值


	准确性
	重现性

	
	
	Ⅰ
	Ⅱ
	
	
	

	K2Cr2O7
	235
	
	
	
	
	

	
	257
	
	
	
	
	

	
	313
	
	
	
	
	

	
	350
	
	
	
	
	


（规定准确性误差±0.7%，重现性误差≤0.3%）
3、杂散光

	标准溶液
	λ理（nm）
	T（%）

	NaI
	220
	

	NaNO2
	380
	


(规定T＜0.8％)

六、注意事项

1、玻璃吸收池只适用于320nm以上及可见光区；石英吸收池适用于紫外光和可见光区。
2、石英吸收池毛玻璃面上方有箭头表示方向。每次测定时，样品吸收池与空白吸收池的方向应保持一致。

3、配制K2Cr2O7溶液，应避免还原性杂质及对紫外光有吸收的杂质存在，所用溶剂应为蒸馏水。

七、思考题 

1、如何正确使用紫外-可见分光光度计？石英吸收池为什么标有箭头？

2、石英吸收池使用前应如何处理？使用中应如何保护？
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