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1. Uvod

V soucasné dobé muzeme pozorovat stale se zvySujici védecky i technicky rozvoj nasi
spolecnosti. V zavislosti na tomto vyvoji jsou neustale kladeny vétsi pozadavky na odbornou
1 didaktickou ptipravu kazdého jedince. Tyka se to nejen piipravenosti mladé generace, ale
1 ucitelt na zékladnich a stfednich Skolach a pracovnikli s mladezi. Velké naroky jsou kladeny
predevsim na Skolstvi a celou vzdélavaci soustavu. Méni se naroky na uroven a zpusob
vzdélani a vzdélavani a to nejen v zavislosti na pozadavcich a potifebach soucasnosti, ale
zejména budoucnosti.

Potieba odborného a kvalitniho didaktického vzdélavani nas nuti neustale hledat nové,
riznorodé a racionalni formy vyucovaciho procesu na Skolach a jeho modernizaci vyuzitim
nejnovejSich audiovizudlnich prostiedkti a prostiedki vypocetni techniky a moznosti
Internetu. Pomalu jsou nahrazovany staré Skolni pomicky novymi, takovymi, které
zefektivituji praci ulitell ve vyuce. Hledaji se nové zplsoby, jak vytvofit vyuCovani
zajimavejsi, atraktivnéj$i a pritazlivéjsi predev§im pro podchyceni zajmu téch nejmensich
anebo v malo oblibenych oborech jako je napi. chemie.

Jednim ze zplsobl realizace je wurychlené zavadéni pocitach a prislusného
programového vybaveni do Skol a v neposledni fadé¢ vyuzivani Internetu i moZnosti
e-learningu. Toto je podporovano skute¢nosti, ze v fad¢ zemi byly jiz tyto kroky uskutecnény.
Pokud budeme chtit drzet krok se svétem, je nutné, aby etapa modernizace naseho Skolstvi
byla provedena co nejdiive a abychom k tomu vyuZili i nabizené (nejen finan¢ni) pomoci EU.

V tomto sméru je nezbytné piekonat fadu piekazek. Z jedné strany je to stale relativni
nedostupnost i pomérné¢ vysoké ceny Skolnich pomtcek a zafizeni, ze strany druhé nechut
ucitelti a pracovnikll s mladezi ucit se zachazet a hlavné¢ vyuzivat tyto nové prostiedky ve
vyuce. Z téchto diavodl je tfeba, aby v soucasné dobé vytvarené programy, e-learningové
kurzy a vyukové multimedidlni systémy mély jednoduché a snadné ovladani, srozumitelnou
napln, strukturu a pouziti.

Multimedialni vyuka, zejména spojeni pocita¢ — video je v soucasné dobé jednim
z nejmodernéjSich didaktickych prostiedkti. Jeji zapojeni do e-learningu je poslednim
nejmodernéjSim vykiikem didaktického procesu.

Videozaznamy ¢i videopotfady dokézi poskytnout idedlni obraz pro zvyraznéni

probirané latky a nastinéni problému. Maji obrovsky motivacni a esteticky ptinos i informacni



naboj. Hlavni fixacni metodou je vSak neustdlé studium a opakovani téhoz, a to nejen
v ucebnici, ale 1 v digitalnich vyukovych textech, kdy zZak md moznost si sam latku postupné
opakovat a pfemyslet nad ni. Pocita¢ totiz dokdZe probiranou latku znovu po castech a do
podrobnosti vysvétlit, jednotlivé pasaze krokovat, zopakovat, zpomalovat, zastavit, vracet
zpét a potom probranou latku konzultovat, opakovat a prozkouset a v neposledni fadé vytvorit
mnozstvi pisemnych testi.

Pro zvyseni efektivity osvojeni uciva je vyuzivan zejména princip ndzornosti, a proto by
e-learningové kurzy (zvlasté chemické, ptip. mezioborové s chemii) mély obsahovat pokusy,
grafy, schémata, vzorce, mapy, tabulky, obrazky, animace a vyuzivat Sirokou Skalu barev
a jinych estetickych moznosti pocitacové grafiky a moznosti video techniky a video
prezentaci. Velky vyznam i v e-learningu mé pfitomnost zpétné vazby (procvi¢ovani), kdy
pocita¢ nebo vyucujici bezprostiedné reaguje na odpovedi studenta, ¢imz systém umoziiuje
respektovat zékovu individualitu. E-learningovy kurz musi byt koncipovan tak, aby jim Slo
prochazet mnoha zptisoby podle Zakovych schopnosti a piedchozich znalosti. Zakovi, ktery se
dopousti chyb v kontrolnich otdzkach, mohou byt predkladdny dalsi dopliujici informace,
které by ho mély dovést ke spravnym zaveérim. Tak se tedy naprostd vétSina zaki dostane az
na konec programu. I podpriimérny zak si pak neptipada neuspésny, ¢imz odpadaji negativni
pocity neuspéchu. Prozitek uspésnosti zde opét sehrava dalezitou motivacni tlohu.

Dulezita je volba kontrolnich otdzek. Musi byt voleny tak, aby k jejich spravnému
zodpovézeni bylo nutné pochopeni probirané latky a aby nebylo mozné jejich ndhodné
spravné zodpovézeni. Jako vhodné se jevi otdzky s vybérovymi ¢i tvofenymi odpovéd'mi.
Dilezité je uvadét minimalné Ctyfi varianty odpovédi, aby byla sniZzena mozZnost ndhodné
spravné odpovédi nebo zavést eventualitu nékolika nebo vSech spravnych odpovédi nebo také
zadné spravné odpovédi.

E-learningu se Casto vytyka, ze zejména v experimentalnich oborech a pfedmétech, se
nerozvijeji studentovy manualni dovednosti. Na druhé strané vSak Setfi naklady na stale drazsi
material, pracovni a jiné pomicky a vybaveni uceben a laboratofi. Podle ndzoru mnohych je
pfinosem také to, Ze v pomérné kratkém case mohou studenti na pocitac¢i modelovat fadu
experimentalnich podminek, simulovat fadu pokust a déja a ziskat tak uceleny piehled o dané
oblasti. Nelze zanedbat 1 hledisko bezpecnosti prace, protoze 1ze simulovat (nebo piehravat
video zdznamy) pokusy s nebezpecnymi ¢i vzacnymi latkami, se kterymi by se jinak zak
nemohl sezndmit. S nastupem multimedii miizeme (snad s vyjimkou ¢ichovych vjemil) zcela

vyuku pfiblizit realité.



2. Multimedialni vyuka chemie a e-learning

Hlavnim cilem e-learningu a to nejen pouze v chemii je efektivni zapojeni informacnich
a komunikacnich technologii do systému vzdélavani a odborné a didaktické piipravy na

Skoléach [1]. ZastieSujicim prostfedkem je Internet a jeho moznosti a sluzby.

2.1. Ziskavani, prezentace a pirenos informaci a poznatki

vvvvvv

znazornéni dé&ji, reakei a jejich mechanismti, vyrob aj. a to nejen pomoci popisné formy za
pouziti piednaSek, riznych schémat, chemickych rovnic, vzorcii, statickych obrazka
v riaznych velikostech, grafickych formatech a barevnych provedenich, nejen pomoci
videozaznamd, ale také pomoci pocitacovych animaci.

Pocitacové animace podobné jako videozdznamy patii k nejatraktivnéjSim vyukovym
tak 1 v mikroméfitku nebo déji okem ¢i finanéné zcela nedostupnych (struktury molekul
a atomi, vyskyt a pohyb elektrontl, krystalicka struktura latek, zmény skupenstvi, krystalizace
latek, struktury sloucenin, mikroskopické reakce, oxida¢né-redukeni reakce, srazeci reakce,

tvorba srazenin (micel), nebezpecné ¢i vybusné reakce, bengalské ohné, vybuchy atd.).

2.2. Procvicovani zvladnutych teoretickych informaci

Konzultace a opakovani latky, jakoZ i zkouSeni a pfezkuSovani a v neposledni fad¢ i tisk
ruznych testli a pisemnych praci z dané problematiky. Student tak miize zjistit mezery ve
svych védomostech a ptislusné kapitoly se doucit a nebo ucitel mize bezprostiedné pomoci
zpétné vazby v kurzu reagovat na neznalost studentli a obtizné pasdze se studentem Ci
studenty podrobné rozebrat, vysvétlit jim je, ¢i ndzorné demonstrovat.

Idedlni postup je takovy, ze si student nejprve dané ucivo pomoci vyukové casti
podrobné probere. Pii nabidce spravnych odpovédi se pak ptipravi na mozné varianty danych
problémi a zkuSebnich otazek. V konzultaci je vhodné si nejprve zvolit strategii fizenou

uzivatelem, aby mohl student projit v§emi otdzkami v dané databdzi. Velmi vyhodné je zvolit



si zpocatku také stupen presvédceni, aby si student sdm provéfil, do jaké miry je presvédcen
o znalosti odpovédi na dany problém. V piipad¢, Ze je student presvédcen, ze uz danou latku

zvladl, je mozné se nechat pomoci strategie fizené pocitatem piedbézné prozkouset. Student

A4

2.3. Procvicovani chemickych vypocti

Vyuka a procvicovani vypocta, tj. algoritmi feSeni numerickych tloh, kdy pocitac napf.
nabizi studentiim postup fesSeni, avSak ponechdva i na studentovi moznost nalezeni vlastni
cesty k vytesSeni ptikladu, coz vede k rozvoji tvir¢iho logického mysleni studenta.

U vypocetnich ptikladd je ddna moznost vyuziti riiznych strategii:

a) student sdm pocita a srovnava svlj vypocteny vysledek,
b) postup feseni dané¢ho piikladu je dan pomoci navadéjicich dil¢ich otazek a algoritmi,
c) postup feseni dané¢ho ptikladu je dan formou vyukového textu s moznosti internetové

konzultace s vyucujicim.

2.4. Procvicovani praktickych uloh a postupii pred
vstupem do chemické laboratore

E-learningova vyuka pomoci multimedidlnich vyukovych programt a prostfedkti slouzi
nejen k nendsilnému nabyti teoretickych znalosti a souvislosti mezi jevy, ale i k procvi¢ovani
praktickych uloh a postupt pred vstupem do laboratofe a to formou simulace raznych
chemickych dé&ju, laboratornich nebo vyrobnich postupt ¢i barevnych reakci nebo k jejich
animovanému provedeni, kdy se student mize nazorné seznamit s pribéhem dané reakce
v z&vislosti na experimentalnich podminkach (vybér spravnych pomtcek, chemikalii, potadi
michani roztokti, vybér indikatoru, pocateCnich objemd, velikosti piidavku titraénich ¢inidel,
pribéhu titrace, zmén pH aj.) a vytvaret si tak konstruktivisticky zptsob mysleni a uceni.
Pocita¢ umoziluje pozorovat barevné zmény, dokdze reakce ¢i barevné prechody zpomalit
nebo naopak zrychlit, krokovat i n¢kolikrat opakovat, aby student pozd¢ji, pii experimentu,
neudélal chybu a snadno reakci prakticky provedl a ovéfil jeji pribéh pied zapocetim

vlastniho experimentu.



Rychly pribéh pocitacovych simulaci umoznuje realizovat ve vymezeném cCase
podstatn¢ vice pokusl, coz lze uplatnit pfi vyuZiti experimentovani jako metody feSeni
problému, pii odvozovani empirickych zékonitosti, pfi hledani optiméalnich podminek pro
prabéh experimentu apod., ¢imz se vyznamng priblizime védeckému experimentovani.

Dobfe pifedem naucend, rozebrana a zazita latka umozni studentiim nejen znac¢nou
casovou usporu pro provadéni daného experimentu, ale slouzi i jako vyborny vstupni
ptedpoklad pro uspé$né praktické zvladnuti experimentu. V dasledku spravného vypoctu
navazek ¢i koncentraci latek, vybéru ¢inidel nebo zajisténi optimélnich podminek pro spravné
provedeni experimentu, miize student usetfit nejen chemikélie, ale i elektrickou a tepelnou
energii v disledku zkraceni doby trvani méfeni (elektrolyza, zahfivani atd.).

V tomto sméru mize byt e-learningovy kurz velmi kvalitnim doplnénim praktickych

laboratornich cviceni a mize byt v n€kterych oblastech nenahraditelny.

2.5. Zpracovani dat a vysledkii v laboratornim cviceni

Vyuka metod a zplsobii vyhodnocovani vysledki méfeni a stanoveni neznamych
koncentraci latek. K tomu slouzi vétSinou fada drobnych i1 obecnéjSich externich programi
nebo algoritmli v programu Microsoft Excel snadno stazitelnych z e-learningového kurzu do
vlastniho pocitae studenta. Soucasti programi jsou podrobné popisy vypocetnich metod,
samotné¢ ovladani a pouziti programu, srozumitelny popis organizace vstupnich dat

a ziskanych vysledki.

2.6. Pocitacem rizeny chemicky experiment ¢i vyroba
Toto vyuziti je hitem poslednich let. Zahrnuje komplexni postupy od ptipravy vzorku,

davkovani vzorku, prakticka méfeni, grafické vystupy a zpracovani vysledka stanoveni nebo

vyroby.
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3. Cil bakalarské prace

Hlavnim cilem této bakalaiské prace je vytvofit multimedialni vyukovy subsystém —
Refraktometrie a polarimetrie. Ten by mél slouzit k vyrazné modernizaci vyuky
refraktometrie a polarimetrie v rdmci pfedmétii Analytickd chemie a Laboratorni cviceni
z analytické chemie.

Aby studenti méli moznost vice sledovat prednasky a ne pouze opisovat vztahy
a schémata, jsou tyto a dalsi informace uvedeny v elektronické formé. V obrazové formé
zdokumentovany pribéh analyzy je pro studium a pochopeni uciva zcela nenahraditelny,
nebot’ studenti krok za krokem ziskaji nazorné informace o pribéhu experimentu,
jednotlivych ¢astech pristroje véetné jeho fungovani.

Pti objasnovani problematiky je navic nenahraditelné, pokud muize byt metoda nazorné
ukéazéna také pfimo v laboratofi pfi analyze. Proto je cilem zatazeni video ukézek praktického
provedeni v laboratofi. Studenti tak pfedem pted vstupem do laboratorniho cvic¢eni budou mit
moznost jednotlivé ulohy zhlédnout a teoreticky nastudovat. Tyto ukazky analyzy umozni
studentiim pfiblizit se realné situaci v laboratofi a nemit jen predstavu suchych fakti.

Vyukovy subsystétm bude tedy ukazkou zcela komplexniho vyukového systému
obsahujiciho vSechny, v soucasné dobé¢ mozné a dostupné, typy forem multimedialni vyuky
a e-learningu: ucebni texty (.doc, .pdf, .html, .txt), prezentace (.ppt, .pps), odkazy na www
stranky Internetu, tabulky, schémata, obrazky (.jpg), fotogalerie (.html, .jpg), chemické
vypocty (3 formy: zadani — vysledek, zaddni — postup feSeni pomoci dilCich otazek
a odpovédi — vysledek, zaddni — postup feSeni pomoci souvislého textu — vysledek), navody
laboratornich cviceni, popisy a manudly obsluhy pfistroji, scénafe videozaznamil,
videozédznamy praktickych provadéni experimentd a uloh (.swf, .flv), zpracovani vysledkt
meéieni, didaktické testy.

Multimedialni vyukovy subsystém — Refraktometrie a polarimetrie budou moci vyuzivat
studenti prezen¢niho bakalafského studijniho programu Pedagogické asistentstvi chemie pro
zakladni skoly Pedagogické fakulty MU v Brné, studenti kombinované formy studia DAP
chemie pro zakladni Skoly Pedagogické fakulty MU v Brné, i zdjemci (studenti, ucitelé)
z jinych §kol CR (AF MZLU Brno, PfF MU v Brng, PiF a PedF UK Praha,) a SR (KU

Bratislava).
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4. Optické metody instrumentalni analyzy

Nedilnou soucasti chemické analyzy je instrumentalni analyza. Jeji princip spociva
ve sledovani a nasledném vyhodnoceni analytického signdlu, ktery poskytuji slozky
analyzovaného vzorku. Zikladnimi metodami instrumentalni analyzy jsou metody optické,
separacni a elektrochemické [2].

Optické metody jsou fyzikalné-chemické metody obecné zalozené na interakci

analyzovaného vzorku s elektromagnetickym zafenim.

4.1. Zakladni pojmy

4.1.1. Elektromagnetické zareni

Elektromagnetické zateni, resp. vinéni ma soucasné vlastnosti viny a vlastnosti zafent,
tzn. chova se soucasn¢ jako vInéni a jako proud castic — fotond. Jestlize uvazujeme
o elektromagnetickém zafeni jako o vinéni, pak ma vlastnosti pti¢ného vinéni, které disponuje
dvéma zékladnimi sloZkami — elektrickou a magnetickou. Obé& slozky jsou na sebe vzajemné
kolmé a miizeme si je tedy piedstavit jako viny ve tvaru sinusoidy.

Svételny paprsek si vSak muzeme predstavit i jako proud ¢astic o uréité energii. Pak
jeho zékladni vlastnosti je frekvence (kmitocCet) v, kterd je definovana jako pocet kmitl
vykonanych za jednu sekundu. Jednotkou je Hz (hertz), ktery méa rozmér s '. Frekvence se pfi
prichodu zatfeni z jednoho do druhého prostfedi nemeéni, tzn. zlistdva konstantni a je tedy

nezavisla na prostredi.

4.1.2. Polarizace zareni

U pfiirozeného (nepolarizovaného) zafeni kmitd vektor intenzity elektrického pole
1 vektor magnetické indukce zcela nahodile. Vzdy vSak kmita elektricka slozka ve vSech

rovinach kolmych sméru postupu zateni a vzdy v roviné k ni kolmé je provazena magnetickou
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slozkou. U zéfeni linedrn¢ polarizovaného oba vektory kmitaji pouze ve dvou na sebe

kolmych rovinéch.

4.1.3. Energie fotonu

Energie fotonu E je pfimo Umérna jeho frekvenci. Je tedy rovna soucinu frekvence

zéteni v a Planckovy konstanty /, ktera méa hodnotu 6,624.107* Is.

E=h.v [

4.1.4. Vinova délka

Zateni lze také popsat vinovou délkou 4, coz je veli¢ina, jeZ ma jednotku délky metr
(m), resp. dil¢i jednotku, naptf. nanometr (nm). VInova délka je vzdalenost mezi dvéma
maximy, resp. minimy na postupujicim vInéni. Muluzeme také uvazovat, ze se jedna

o vzdalenost, kterou vlna urazi za dobu jednoho kmitu. Plati tedy vztah:
A %

Vinova délka urcitého zafeni zéavisi na prostiedi, kterym dané zafeni prostupuje.
V prostfedi, ve kterém je rychlost svétla niz§i nez ve vakuu, je niz$i i jeho vinova délka.
Opticky hustsi prostiedi zajistuje zpomaleni rychlosti postupu zatfeni a tudiz také snizeni
vlnové délky. Zateni s mensi vinovou délkou ma vétsi frekvenci a energii. Plati tedy

vzajemny vztah:

_he
E= y [J]

4.1.5. VInocet

K charakterizaci zafeni lze uzit také vlnocet V', coz je pocet vin (pocet cyklu)
pripadajicich na jednotkovou vlnovou délku postupujiho zafeni. VInocet je prevracenou

(reciprokou) hodnotou vlnové délky a nejéast&jsi rozmér je cm ' [2].
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4.1.6. Rychlost zareni

Dalsi vlastnosti elektromagnetického zéfeni je jeho rychlost. Ve vakuu ma rychlost
svétla viibec nejvyssi hodnotu, ¢ = 2,997925.10° m.s™'. V ostatnich prostiedich je rychlost
svétla vzdy mensi. Pokud je v urcitém prostiedi ve vSech smérech stejna rychlost Sifeni svétla,
pak hovotime o tzv. opticky izotropnim prostfedi. Jestlize je rychlost svétla zavislad na sméru
Siteni, pak je prostfedi anizotropni. Typickym ptikladem tohoto prostiedi je krystal kiemene

13].

4.1.7. Energie kvant

Interakce elektromagnetického zareni a castic hmoty je zdkladnim principem vSech
optickych metod, pfi nichz dochdzi k vyméné energie mezi latkou a zafenim (metody emisni
a absorpc¢ni). Preddvand energie je kvantovana a velikost kvant pak odpovidd rozdilu
energetickych hladin, mezi nimiz dand Castice pfechazi. Vezmeme-li v Givahu energii prvni

a druhé energetické hladiny (£, E>), pak pro rozdil energie kvant plati:

AE=FE,-E =hv [J]

4.1.8. Intenzita zareni

Vedle rychlosti charakterizuje elektromagnetické zafeni také jeho intenzita 7, kterou Ize
popsat dle toku zéafeni (zatfivého toku) @. Zativy tok, ktery je bézné¢ méfitelnou veliCinou

optickych metod, je mnoZstvim energie Q ptenesené za jednotku Casu ¢.
v=2 [Ts]
t
Svételny zdroj emituje zafeni nesouci urcitou energii. Paprsek pak postupuje do jednoho
¢i vice prostiedi a cestou mize byt napt. absorbovan, reemitovan, polarizovan, mize zmenit

svlyj smér, atd. A pravé podle procesii, které nastdvaji pfi interakci zafeni a ¢astic hmoty,

rozdélujeme optické metody do rtiznych skupin [2].
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4.2. Rozdéleni optickych metod

Optické metody instrumentalni analyzy délime do dvou zakladni skupin:

1. Metody, pfi kterych neni podstatnd vyména energie mezi analyzovanou latkou

a zafenim, nybrZ zména nékterych vlastnosti zafeni. Sledujeme tedy zmény rychlosti

zafeni, otaCeni roviny polarizovaného svétla nebo rozptyl zateni. Do této skupiny

fadime napf. refraktometrii, interferometrii, polarimetrii.

2. Metody zalozené na vymeén¢ energie mezi analyzovanou latkou a zafenim. Tyto metody

dale délime na:

a)

b)

Metody emisni jsou zaloZzeny na emisi zafeni. Hovofime o tzv. emisni spektralni
analyze, pfi které sledujeme zafeni excitované atomy, ionty nebo molekulami
analyzované latky. K excitaci atomi dochazi po dodani energie v podobé tepla,
elektrické energie, proudu elementarnich ¢astic nebo jiného elektromagnetického
zafeni. Piijetim této energie dojde k prechodu atomti nebo molekul do energeticky
bohatSich, avSak méné stabilnich stavli. Nadbytecné energie se pak zbavuji
v podob¢ elektromagnetického zafeni. Zdrojem zafeni, které je nasledné
vyhodnocovéno, je tedy vlastni analyzovana latka. Mezi tyto metody patii
AES — atomova emisni spektrometrie, kterou charakterizuji Carova spektra,
a fotoluminiscencni metody, mezi néz patii molekulova fluorimetrie

a fosforimetrie, které charakterizuji pasova spektra.

Metody absorpéni jsou =zaloZzeny na absorpci elektromagnetického zéafeni
analyzovanou latkou, resp. ¢asticemi této latky (atomy, molekuly). U téchto metod
lze vyuzit vlnové délky zrGznych oblasti spektra elektromagnetického zareni.
Dalsi déleni téchto metod zavisi na pouzitém zafeni a na charakteru analyzované
latky. K zakladnim absorpénim metodam patii MAS — molekulova absorp¢ni
spektrometrie (spektrofotometrie), IC — infradervend spektrometrie, ESR —

elektronova spinova rezonance a NMR — nukledrni magneticka rezonance [4].

Souhrnny piehled optickych metod je uveden v tabulce €. 1.
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Zakladni

princip

D&

Metoda

Interakce zareni

s atomy (Carova

Emise zéteni po

excitaci

Tepelna excitace

AES — atomova

emisni spektrometrie

(péasova spektra)

spektra) Absorpce zareni Tepelnd atomizace | AAS —atomova
a nasledna absorpce | absorp¢ni
spektrometrie
Interakce zafeni | Emise zéafeni po excitaci Fluorimetrie
s molekulami Fosforimetrie

Absorpce zatreni

Excitace elektronu
z niz8ich MO do

vysSich

Spektrofotometrie ve
viditelné a UV oblasti
(molekulova AS)

Zmeéna vibra¢niho
a rota¢niho stavu

molekuly

IC — infradervena

spektrometrie

Zména spinu

elektronu

ESR - elektronova

spinova rezonance

Zména spinu

nukleont v jadie

NMR — nuklearni

magneticka rezonance

Rozptyl zateni Zmeéna intenzity zatfeni vzorkem pros§lého Turbidimetrie
na koloidnim Zmeéna intenzity zafeni rozptylené¢ho do Nefelometrie
roztoku sméru kolmého ke sméru vstupujiciho
paprsku

Zména postupné | Interference zareni Interferometrie
rychlosti zafeni | Lom zafeni Refraktometrie
Interakce Staceni roviny Zavislost optické Polarimetrie
polarizovaného | linearné otacivosti na
zéfeni s opticky | polarizovaného koncentraci vzorku
aktivnimi zateni pro jednu vlnovou
latkami délku

Tab. 1

Souhrnny piehled optickych metod [2]
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5. Refraktometrie

5.1. Princip metody

5.1.1. Index lomu

Dopada-li paprsek monochromatického zateni, tj. paprsek urCité frekvence a vinové
délky na rozhrani dvou prostiedi liSicich se hustotou, z¢asti se od rozhrani odrazi a z¢4sti jim
prochézi. Pfitom prostfedi klade prichodu paprsku urcity odpor, jehoz velikost zavisi na
hustoté prosttedi. Hustota prostiedi je odrazem kvalitativniho 1 kvantitativniho slozeni
prostiedi. Pt prichodu paprsku z jednoho prostfedi do druhého se méni jeho rychlost a smér
Siteni. Paprsek se tedy lame dle toho, jaky je pomér hustot obou prostiedi.

Pomér rychlosti priniku paprsku v prvnim ¢, prostfedi k rychlosti v druhém prostiedi ¢
se nazyva index lomu # a charakterizuje ho tedy vztah:

G

n=—
¢,

Jelikoz je index lomu veli¢inou relativni, bylo nutné zvolit standardni, pfesné
definované prostiedi. Jako zékladni (standardni) prostiedi bylo zvoleno prostiedi vakua,
v némz je rychlost svételného paprsku nejvétsi a je rovna rychlosti svétla ¢ = 2,997925.10°
m.s . Pfi pfechodu paprskii z vakua do daného prostiedi zjistime tzv. absolutni index lomu,

ktery je definovéan vztahem:

Index lomu mizeme rovnéz vyjadiit pomoci zmény sméru praniku paprsku prostiedim
dle Snellova zdkona:

_sina

n_ .
sin B

Pti prichodu paprsku do jiného prostiedi se paprsek lame v dasledku rozdilné rychlosti
svétla v obou prosttedich. Uhel lomu f je mensi nez uhel dopadu a tehdy, kdyz paprsek

prechazi do prostiedi, ve kterém je proti pivodnimu prostiedi rychlost svétla nizsi. Nastava
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tedy lom ke kolmici. V opaéném piipadé nastava lom od kolmice. Uhly dopadu, odrazu
1 lomu se méfi mezi paprskem a kolmici spuSténou na fazové rozhrani [2]. Pii
refraktometrickych métenich se voli uhel dopadu 90 °C, tzv. klouzavy paprsek, a sleduje se

maximalni mezny uhel (mezny uhel lomu y) — viz obrazek ¢. 1.

Ef

a — thel dopadu
B — thel lomu
vy — mezny thel lomu

K — kolmice dopadu

opticky t1dsi prostredi

opticky hustsi prostiedi

Obr. 1

Lom svétla na rozhrani dvou prostredi

Latka Index lomu
vakuum 1,00
vzduch (za standardniho tlaku) 1,0003
voda (H,0) 1,33
ethanol (C,;HsOH) 1,36
korunové sklo 1,50
chlorid sodny (NaCl) 1,52

safir 1,77
diamant 2,42

Tab. 2

Absolutni index lomu néktery latek [5]
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Latka Vzorec Index lomu 7
sirouhlik CS, 1,62799
voda H,O 1,33299
cyklopentan CsHio 1,40645
cyklohexan CeHi> 1,42623
benzen CeHs 1,50112
toluen C-Hg 1,49693
ethylbenzen CsHjo 1,49588
ethanol C,HsO 1,36143
propan-1-ol C;HgO 1,38556
propan-2-ol C;HgO 1,37720
butan-1-ol C4H,00 1,39930
pentan-1-ol CsH;,0 1,41000
ethan-1,2-diol C,Hs0; 1,43180
glycerol C3HgO5 1,47460
diethylether C4H;00 1,35243
aceton C3HgO 1,35868
mravenci kyselina CH,0, 1,37140
octova kyselina C,H40, 1,37190
propionova kyselina C;HeO» 1,38650
octan ethylnaty C4H30, 1,37239
acetonitril C,HsN 1,34411
anilin CeH7N 1,58628
nitrobenzen CsHsNO, 1,55230
pyridin CsHsN 1,51016
trichlormethan CHCL 1,44550
tetrachlormethan CCly 1,46030
brombenzen Ce¢HsBr 1,56020
chlorbenzen CeH;sCl 1,52481
Tab. 3

Index lomu nékterych kapalin pii teploté 20 °C [6]
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5.1.2. Faktory zavislosti indexu lomu

Hodnota indexu lomu zavisi na nékolika faktorech. Jednim z nich je frekvence
pouzitého svétla (vinova délka). Zpravidla se ke kazdému indexu lomu indexem vpravo dole
vyznacuje, pii které vinové délce svétla byl zméten (napft. na4s pii 445 nm) [7].

Hodnota indexu lomu je rovnéz zavisla na teploté. U kapalin index lomu klesa asi o 3 az
8.10™* jednotek pii zvyseni teploty o 1 °C. Teplotni koeficient indexu lomu kapalin ma tedy
vysokou hodnotu. Co se tyce tuhych latek, pak jsou zmény indexu lomu s teplotou mensi nez
u kapalin a pfislusi jim nizkd hodnota teplotniho koeficientu. Teplota, pii které byl index
lomu latky zméfen, se vyznacuje indexem vpravo nahote, napt. n,,. V tabulkach se uvadi
index lomu pro danou teplotu (napt. 25 °C) a vlnovou délku, obvykle pro dublet D sodikové
vybojky (n})), které odpovida vinova délka 589,3 nm [8].

Zavislost hodnoty indexu lomu na tlaku je u pevnych latek a kapalin nevyznamna.
Vyznam ma pouze u plyni, u nichz je tfeba uvadét tlak, pii némz je index lomu méfen. Takto
zméteny index lomu potom prepocitdvame na normalni podminky [2].

Hodnoty indexi lomu vybranych latek jsou uvedeny v tabulce ¢. 2 a 3.

5.1.3. Refrakce a disperze

Zmény indexu lomu latky s teplotou, tlakem a skupenstvim jsou dany zménami hustoty
p. Hustota latky p je pfimo umérna urcité funkci indexu lomu f{n). Tuto tmérnost tedy

vyjadiujeme vztahem:

fn)=r.p,

kde r je specificka (mérnd) refrakce, jejiz hodnota je charakteristickd pro kazdou latku.

Podle Lorenzova-Lorentzova vyjadfeni plati mezi hustotou p a indexem lomu » vztah:

(n® —1) a
(n*+2) p

=

Moléarni refrakci R,, pak ziskdme vynasobenim specifické refrakce » molarni hmotnosti
dané latky M:
R,=r. M
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Tato veli¢ina je charakteristicka pro slozeni a strukturu molekuly dané latky. Ptispévky

atomt, skupin a vazeb k molarni refrakci jsou uvedeny v tabulce €. 4.

Rozdil specifickych refrakei latky pro dvé rtizné vinové délky pouzitého zéafeni se
nazyva specificka (mérnd) disperze. Rozdil moldrnich refrakci pro dvé rizné vinové délky
pouzitého zatfeni se nazyva moldrni disperze [2].

Obou veli€in, refrakce 1 disperze, se pouziva z analytického hlediska v organické chemii
pii zjistovani struktury molekul. Pfi praktickych méfenich se vSak z diivodu urychleni

a zjednoduseni pouziva index lomu [7].

Atom nebo skupina Rn (cm3mol_1)
H (A= 656,3 nm) D (A=589,3 nm)
CH; 4,598 4,618
C 2,413 2,418
H 1,092 1,100
dvojna vazba 1,686 1,733
trojné vazba 2,328 2,398
kyslik hydroxylu 1,522 1,525
kyslik etheru 1,639 1,643
kyslik karbonylu 2,189 2,211
Cl 5,933 5,967
Br 8,803 8,865
I 13,757 13,900
N v primarnim aminu 2,309 2,322
N v sekundarnim amin 2,478 2,502
N v terciarnim aminu 2,808 2,840
Tab. 4

Ptispévky atomt, skupin a vazeb k molérni refrakci [9]
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5.2. Pristrojové vybaveni - refraktometry

5.2.1. Rozdéleni refraktometru

Piistroje, jimiz méfime index lomu, nazyvadme refraktometry. Lze je d¢lit podle
nékolika hledisek: podle konstrukce, ucelu, jemuz slouzi nebo podle pouzitého zareni
(monochromatického nebo polychromatického). Zde rozdélime refraktometry do dvou skupin
a to podle konstrukce:

1) refraktometry, u kterych jsou lamavy hranol a dalekohled vici sobé pohyblivé

(Pulfrichiiv a Abbeho),

2) refraktometry, u kterych zaujima lamavy hranol a dalekohled vzajemné neménnou

polohu (ponorny a ruéni) [7].

5.2.2. Abbeho refraktometr

Abbeho refraktometr patii do prvni skupiny a pro svoji vSestrannou pouzitelnost je
oznacovan jako refraktometr univerzalni. Schéma Abbeho refraktometru je uvedeno na
obrazku ¢. 3.

Konstruktérem tohoto refraktometru je némecky fyzik Ernst Karl Abbe, ktery zil
v letech 1840 — 1905 [10].

Abbeho refraktometr méti v Sirokém rozsahu indexu lomu (1,3 az 1,7). Ma kompenzator

optické disperze, a proto lze pracovat s polychromatickym svételnym zdrojem.

5.2.2.1. Princip méreni

Pii refraktometrickych méfenich se voli uhel dopadu o velikosti 90°, tzv. klouzavy
paprsek a sleduje se maximalni mezny thel lomu [2].

Jelikoz je pomér vzduch — hranol konstantni, pak ma pro nas vyznam pomér vzduch —
vzorek.

Vsechny paprsky, jejichz uhel je vétsi nez mezny thel, se do prostiedi s indexem lomu
ny nedostanou, a tak vzniké rozhrani mezi svétlem a tmou [8].

Poloha rozhrani mezi svétlou a tmavou oblasti tedy zavisi na velikosti mezného uhlu

a sou€asné 1 na hodnoté indexu lomu kapalného vzorku. U roztokt, jejichZ koncentrace se
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meéni, dochazi 1 ke zméné indexu lomu. S rostouci koncentraci se index lomu zpravidla
zvétsuje a meéni se tak poloha rozhrani, zvétSuje se tmavé oblast [11].

U vétSiny refraktometri dopadne svazek paprskii pod thlem 90° na plochu lamavého
hranolu, na kterou se nanasi malé mnozstvi analyzovaného kapalné¢ho vzorku. Tuhy vzorek se
pritiskne na plochu ldamavého hranolu za pouziti kapaliny s vysokym indexem lomu (napf.

monobromnaftalen). Na rozhrani vzorku a ldmavého hranolu pak dojde k lomu paprski [2].

5.2.2.2. Pristrojové soucasti

Zdrojem svétla je polychromatické (bilé) svétlo, které vyzatuje svazek paprski, jez
dopada na vylesténou lomnou plochu ldmavého hranolu. K méfeni malého mnozstvi kapalin
slouzi pomocny hranol, jehoz matné plocha je pfitisknuta k lomné plose lamavého hranolu.
Oba hranoly jsou zasazeny do kovovych plastl, jimiz proudi voda, kterd je temperovana
ultratermostatem. Toto je nutné vzhledem k tomu, Ze hodnota indexu lomu zavisi na teploté
meiené latky. Teplota hranolu by se neméla v pribéhu méfeni ménit o vice nez £1 °C.
Ultratermostat zajisti udrZeni teploty kolisajici v malych mezich (+0,01 °C) od nastavené
hodnoty.

Lomen¢ a lomem rozlozené paprsky polychromatického zafeni vstupuji do dalekohledu,
v jehoZ tubusu je umisténo kompenzacni zafizeni slozené z Amiciho hranoll. Jeho hlavnim
ukolem je zruSeni optické disperze meéiené soustavy, tj. sloZzeni lomem rozlozeného
polychromatického zareni.

V zorném poli dalekohledu je nitkovity kiiz, na jehoz stfed zaméfujeme svételné

rozhrani (viz obrazek €. 2). Dalekohled je spojen s pomocnou lupou zaostienou na stupnici.

1 — Spatné 2 — spravné 3 — Spatné

Obr. 2

Zaméfovani svételného rozhrani
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Obr. 3
Schéma Abbeho refraktometru [8]
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5.2.3. Pulfrichuv refraktometr

Pulfrichtiv refraktometr patfi mezi refraktometry, u nichZz jsou lamavy hranol
a dalekohled viici sobé pohyblivé. Jeho zdkladni vlastnosti je, Ze nema kompenzacni zafizeni
disperze, a proto se musi jako zdroje pouZzit monochromatického svétla. Lze jim tedy méfit
nejen index lomu, ale i optickou disperzi latek. Schéma Pulfrichova refraktometru je uvedeno

na obrazku ¢&. 4.

5.2.3.1. Princip méreni a pristrojové vybaveni

Svazek paprskii monochromatického svétla ze zdroje je veden kondenzorem
a kondenzorovou clonkou na lomnou plochu ldmavého hranolu ve sméru tecny (klouzavy
paprsek). Pro méfeni kapalin je na lomny hranol pfitmelena kruhové kyveta, jejimz dnem je
lomné plocha hranolu. Hranol je na strané ptivracené ke zdroji sefiznut a sefiznutim vznikla
ploska je zamatovana. Tim se eliminuje ruSivy vliv tmelu. Lomeny svazek paprskii vychézi
z hranolu do vzduchu a do pozorovaciho dalekohledu. Dalekohled je odchylen o 90° proti
sméru paprskt vychazejicich ze zdroje a upevnén na kotouci, kolem jehoz osy se mtize otacet.
Zorn¢é pole dalekohledu je opatifeno nitkovym kiizem a clonkou, zastinujici okrajové ¢asti
zorného pole, ve kterych by se uplatnil rusivy vliv ohybovych a interferen¢nich jevi pii
pozorovani svételného rozhrani. Okular dalekohledu je =zaostfitelny podle potieby

pozorovatele. Stupnice je vynesena v kruhovych stupnich na obvodu kotouce.
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1 — monochromaticky zdroj svétla, 2 — kondenzor, 3 — kondenzorova clonka, 4 — lamavy
hranol, 5 — kyveta, 6 — dalekohled, 7 — nitkovy kiiz, 8 — mikrometricky Sroub, 9 — nonius, 10

— kruhovy kotou¢, 11 — pomocna lupa, 12 — zajist'ovaci Sroubek

Obr. 4

Schéma Pulfrichova refraktometru [7]

5.2.4. Ponorny refraktometr

Ponorny refraktometr patii do druhé skupiny refraktometri, u kterych lamavy hranol
a dalekohled vzijemné¢ zaujimaji neménnou polohu. Schéma ponorného refraktometru je
uvedeno na obrazku €. 5.

RozliSujeme dva typy ponornych refraktometrti, a to s nevyhifivanym a s vyhfivanym
mérnym hranolem. Prvni typ je charakterizovan volné nasazovatelnym mérnym hranolem,
ktery se vklada pfimo do analyzovaného roztoku, jez je temperovan ve vodnim termostatu.

Druhy typ je konstruovan piimo na méfeni malého mnozstvi kapalin (analyzovanych vzorki).

5.2.4.1. Princip méreni a pristrojové vybaveni

Paprsky polychromatického (bilého) svétla dopadaji pies analyzovany vzorek umistény ve
sklenéné kadince (2) na lomnou plochu mérného hranolu (3). Poté lomené a lomem rozlozené
paprsky dopadaji na kompenzacni zatizeni realizované jednim Amiciho hranolem (4), ktery je

oto¢ny kolem vodorovné osy. U ponorného refraktometru na rozdil od Abbeho refraktometru
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postacuje ke kompenzaci optické disperze pouze jeden Amiciho hranol, protoze pracuje

v uz§im rozsahu indexu lomu. Z Amiciho hranolu vystupujici paprsky dopadaji na spojnou

c¢ocku (5) a ji jsou poté vedeny do dalekohledu, v jehoz ohnisku je empirickd stupnice (6)

posunovatelna mikrometrickym sroubem (7). V zorném poli (9) pak okuldrem (8) pozorujeme

svétlé a tmavé pole, jejichZ rozhrani je podminéno velikosti mezného thlu. Hodnotu indexu

lomu nésledné urc¢ime odectenim polohy svételného rozhrani v dilcich empirické stupnice

a pomoci cejchovni tabulky pak dilky pfevedeme na index lomu.

Jelikoz je index lomu veli¢ina zavisla nejen na vlnové délce, ale i na teploté, musi byt

mérny hranol i1 analyzovany vzorek temperovan v temperacni nadob¢ a to tak dlouho, aby

doslo k vyrovnani teplot [7].

Obr. 5

Schéma ponorného refraktometru [7]
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5.3. Vyuziti refraktometrie v chemické analyze

Této metody lze uzit ke kontrole Cistoty chemickych latek v tuhé a kapalné fazi a to
méfenim indexu lomu, ktery je za dané teploty, popt. za daného tlaku a vlnové délky
charakteristickou konstantou ¢istych latek. Obecné plati, Ze stanoveni necistot je tim citlivejsi
a presngj$i, ¢im vice se jejich index lomu 1isi od indexu lomu ¢isté latky [7].

Refraktometricka méfeni se dale velmi uplatnila pfi urovani sloZeni binarnich smési
latek, a to predevSim smeési organickych rozpoustédel. Vyhodnoceni je pak provadéno
metodou kalibracni zavislosti [3].

Veli¢iny molarni refrakce R, 1ze v organické chemii uzit k identifikaci latek, resp.

k urceni jejich atomového uspotadani (struktury). Molarni refrakce R, je definovana vztahem:

2_
Rm:n2 1
n-+2 p

Hodnota molarni refrakce R, vypocltend ze vzorce by se méla shodovat s hodnotou
urcenou jako soucet tabelovanych piispévku jednotlivych atomt nebo skupin atomi a vazeb
v molekule (viz tab. 4). S rozvojem jinych optickych metod, napf. molekularni spektroskopie,

ztraci tato metoda uplatnéni, co se tyce strukturalnich otazek [3].
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5.4. Navody do laboratorniho cvi¢eni

5.4.1. Analyza binarni smési methanol — voda

Princip:

Index lomu je aditivni veli¢ina a neni proto vhodny pro specifickou kvalitativni, nebo
kvantitativni analyzu ve slozitych vzorcich. Index lomu je ale uZzite¢nou konstantou latky;
charakterizuje jednak jeji Cistotu, jednak jeji molekulovou strukturu. Pro kvantitativni analyzu
se hodi méfeni indexu lomu pro stanoveni kapalnych latek (rozpoustédel) v binarnich nebo

ternarnich smésich.

Ukol:

1.  Vyhodnotit kalibra¢ni zavislost pro binarni smés rozpoustédel methanol — voda.

2. Stanovit slozeni smési methanol/voda ve vzorku.

Potieby:

Abbeho refraktometr, kapatko, methanol, destilovand voda a jejich smési s hmotnostnim

pomérem 10/90, 20/80, 30/70, 40/60, 50/50, 60/40, 70/30, 80/20, 90/10, neznamé vzorky.

Postup:

1. U sady vodnych roztokid methanolu v hmotnostnich pomérech CH3;OH/H,O: 10/90,
20/80, 30/70, 40/60, 50/50, 60/40, 70/30, 80/20 a 90/10 a destilované vody zméiime
index lomu #n. Kazdé méteni provadime 3x v€etné nanaseni vzorku.

2. Ze ziskanych dat sestrojime kalibracni zavislost binarni smési, tj. zavislost indexu lomu
na hmotnostnim poméru CH;0OH/H,O.

3. U neznamych vzorkli zmétime index lomu a z kalibracni zavislosti zjistime slozeni.

4.  Protoze v ptipad¢ bindrni smeési CH3;OH/H,O neni slozeni smési CH;OH/H,0 ve vzorku
jednoznacné, spravné slozeni vzorku uréime tak, Ze ¢ast vzorku zfedime destilovanou
vodou a opét zmétime index lomu.

5.  Dle toho, zda se hodnota indexu lomu po zfedéni snizi ¢i zvysi, ur¢ime, kterou cast

kalibra¢ni zavislosti je tieba pouzit k vyhodnoceni [12, 13].
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5.4.2. Analyza binarni smési ethanol — voda

Ukol:

1. Zjistit specifickou a molarni refrakci ethanolu a vody a jejich smési.

2. Ovétit linearitu zavislosti specifické refrakce téchto smési na hmotnostnim zlomku
ethanolu 1 aditivitu molarnich atomovych refrakci pro ethanol a vodu.

3. Po zméfeni indexi lomu stanovit pomoci kalibra¢ni kiivky koncentraci ethanolu
v neznamém vzorku.

Potieby:

Abbeho refraktometr, 5 pyknometrii (10 cm’, 25 cm’), kapatko, ethanol, voda a jejich smési

s hmotnostnim pomérem 20/80, 40/60, 60/40 a 80/20, neznamy vzorek.

Postup:

1.  Zapneme lampu a nechame ji nejméné 15 minut zhavit.

2. Mg¢éfeni indexu lomu provedeme nejprve s vodou, jejiz index lomu predem nalezneme
v tabulkéch, pak s ostatnimi kapalinami. Jejich indexy lomu o¢ekavame v intervalu mezi
indexy lomu vody a ethanolu (také pfedem nalezneme v tabulkach).

3. Index lomu neznamého vzorku méfime dvakrat: Jednou index lomu pfimo nezndmého
vzorku, podruhé index lomu nezndmého vzorku ziedéného vodou (1 g vzorku : 1 g
destilované vody).

4.  Hustotu roztoki (hustotu vody pfevezmeme z tabulek) stanovime pyknometricky [14].

5.4.2.1. Vyhodnoceni

Teoretické a experimentdlni hodnoty jsou ptehledné uvedeny v tabulce ¢. 5.

Zavislost indexu lomu na hmotnostnim zlomku ethanolu a zavislost specifické refrakce na

hmotnostnim zlomku ethanolu je zobrazena na grafu ¢. 1 a 2.
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vzorek

0/100 20/80 40/60 60/40 80/20 100/0 | nezmamy
(ethanol/voda)
m pyknometru
- 8,536 7,618 8,329 8,592 | 20,285 18,669
(8)
m vzorku v pyk.
- 18,448 | 17,315 | 17,398 | 17,221 | 40,415 41,302
(8)
m vzorku
- 9,912 9,697 9,069 8,629 | 20,130 22,633
(8)
m vody v pyk.
- 18,712 | 17,867 | 18,426 | 18,687 | 45,182 43,625
(8)
m vody
- 10,176 | 10,249 | 10,097 | 10,095 | 24,897 24,956
(8)
V pyknometru
; - 10,194 | 10,267 | 10,115 | 10,113 | 24,942 25,001
(cm”)
pE vzorku
3 - 0,9723 | 0,9445 | 0,8966 | 0,8533 | 0,8071 0,9053
(g.cm™)
prvzorku
3 0,9982 | 0,9686 | 0,9352 | 0,8911 | 0,8434 | 0,7893 | neznama
(g.cm™)
hmotnostni
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 neznamy
zlomek ethanolu
nrindex lomu
1,333 1,347 1,358 1,364 1,366 1,361 neznamy
(z tabulek)
ng index lomu
1,3335 | 1,3455 | 1,3560 | 1,3615 | 1,3640 | 1,3630 1,3605
(experimetnalni)
rr specificka
refrakce 0,2061 | 0,2204 | 0,2348 | 0,2501 | 0,2656 | 0,2803 | neznama
(g .cm’)
rg specificka
refrakce 0,2063 | 0,2187 | 0,2313 | 0,2471 | 0,2612 | 0,2722 0,2441
(g'.cm’)
Tab. 5

Teoretické a experimentalni hodnoty
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Zavislost indexu lomu na hmotnostnim zlomku ethanolu
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Teoretické hodnoty molarnich refrakci ethanolu a vody:

Atomov¢ refrakce pro atom (skupinu):

(O 2,418 cm’.mol ™
Hoore, 1,100 cm’.mol ™!
O (ze sk. OH).......... 1,525 cm’.mol ™

Ry, =2.H +1(-OH)=2.1,100+1,525 = 3,725 cm’.mol

Repon =2.C+6.H +1(-OH)=2.2,418+6.1,100 +1,525 = 12,961 cm’.mol

Experimentalni hodnoty molarnich refrakci ethanolu a vody:

My, =2.H+1.0=2.100794 +159994 =18,0153 g.mol '

Ry =Ty oMy, =0,2063.18,0153 = 3,7166 cm’.mol

Moy =2.C+6.H +1.0=2.12,011+6.1,00794 +15,9994 = 46,0690 g.mol’

Reyron = Tenon-M e on = 0,2722.46,0690 = 12,5400 cm’.mol
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5.5. Scénare videozaznamu laboratornich uloh

5.5.1. Analyza binarni smési methanol — voda

1. snimek: Nézev laboratorni lohy
Refraktometrické stanoveni smési methanolu a vody

Slovni komentas:

Refraktometrie je opticka metoda zaloZzena na mereni indexu lomu latek. Touto metodou je

mozné urcovat cistotu latek a u kapalnych bindrnich smési také jejich slozeni.

2. snimek: Cil experimentu

2A  Sestrojit kalibraéni zavislost pro binarni smés rozpoustédel methanol/voda.

2B Stanovit slozeni smési methanol/voda v neznamém vzorku.

Slovni komentai:

Cilem tohoto experimentu je sestrojit kalibracni zavislost pro bindarni smés rozpoustédel

methanol/voda a stanovit slozeni smési methanol/voda v neznamém vzorku.
3. snimek: Materiél a pomucky
3A°  Reagen¢ni lahve — destilovand voda a smési methanol/voda v hmotnostnich
pomérech (10/90, 20/80, 30/70, 40/60, 50/50, 60/40, 70/30, 80/20, 90/10).
3B Abbeho refraktometr.

4. snimek: Refraktometrické méteni indexu lomu roztoki (voda, kalibra¢ni roztoky)

4A  Naneseni roztoku (voda) na plochu pomocného hranolu, uzavieni.

4B Ocisténi ploch hranoli pomoci buniCiny.
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4C Naneseni vzorku (voda) na plochu lamavého hranolu, uzavieni.

4D  Zaostteni rozhrani svétla a tmy.

4E Odecteni indexu lomu ze stupnice.

4F Naneseni roztoku methanol/voda 10/90.

4G Nanaseni roztokd methanol/voda: 20/80, 30/70, 40/60, 50/50, 60/40, 70/30, 80/20,
90/10.

4H  Naneseni roztoku neznamého vzorku.

41 Naneseni ziedéného roztoku neznamého vzorku.

Slovni komentai:

Refraktometrické méreni indexu lomu jednotlivych vzorkit budeme provadet Abbeho
refraktometrem. Mezi hranoly naneseme vzorek kapaliny (44, 4C), jejiz index lomu budeme
pravée merit. Ten rozetreme tak, aby byla cela plocha pokryta rovnomernou vrstvou. Po
uzavreni refraktometru zaostrime rozhrani svétla a tmy tak, Ze ukazatel posuneme do takové
polohy, aby se rozhrani svétla a tmy v okularu refraktometru nachdazelo na stredu nitkového
krize a rozhrani nebylo barevné (4D). Ze stupnice pak odecteme index lomu daného vzorku
kapaliny (4E). Po skonceni kazdého méreni ocistime plochy hranolii pomoci buniciny (4B).
Podobné budeme nandset i jednotlivé kalibracni roztoky (4F, 4G), neznamy vzorek (4H)

a ziredeny neznamy vzorek (41).

5. snimek: Redéni neznamého vzorku

5A  Redéni neznamého vzorku (4 dily vzorku + 1 dil vody).

Slovni komentai:

Vzhledem k tomu, Ze stanoveni slozeni vzorku z kalibracni zavislosti neni jednoznacné
(nalezeny index lomu miize nékdy odpovidat dvema slozenim smési), spravné slozeni pozname
tak, Ze vzorek zredime vodou (4 dily vzorku + 1 dil vody) (54) a zmérime znovu index lomu
(41). Podle toho, zda se index lomu zredeénim snizZi ¢i zvysi, urcime, na které vétvi kalibracni

zavislosti je tFeba hledat spravné sloZeni vzorku.
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5.6. Vypocty v refraktometrii

5.6.1. Ukazka prikladu prvniho typu

Zadani:

Vypoctéte hodnoty indexu lomu pro destilovanou vodu, byl-li naméfen pii teploté 13 °C

mezny uhel 48,58° a pii teploté¢ 27 °C mezny uhel 48,64°. [15]

Hodnoty indexu lomu stanovime vypoc¢tem ze Snellova zdkona:

_sina

sin B

(1

2. krok:
Pocitdme-li s hodnotami mezného thlu lomu, pak thel dopadu ma velikost 90°:

_sin90° 1

Sin ﬁmax Sin ﬂmax

2

3. krok:

Dosazenim do vzorce (2) stanovime hodnoty indexu lomu:

3 1 1

=— = =1,3335

sin48,58° 0,74988 —

n?’ = — ! S =1,3323

sin48,64° 0,75057 ——
Vysledek:

n'®=1.3335, n*’=1,3323
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5.6.2. Ukazka prikladu druhého typu

Zadani:

Latka sumarniho vzorce C3HgO (M, = 58,081 g.cm ) ma pii 20 °C hustotu p = 0,8006 g.cm™
a index lomu np = 1,3641. Rozhodnéte podle Lorenzova-Lorentzova vztahu, zda ma latka

vzorec [ nebo I1. [9]

I I
— (0]
HC=CH P
CHy HeC—C
HO CHs
Reseni:
1. krok:

Pro vypocet molarni refrakce R,, plati vztah:

Rm:”z_ldK (1)

n+2 p
2. krok:

Dosazenim do vzorce (1) stanovime experimentalni hodnotu molarni refrakce R,;:

1,3641% -1 E§8,081
1,3641° +2 0,8006

R, (C,H,0) = =16,174 cm’mol ™

3. krok:

Z prispévku jednotlivych atomt (skupin atomil) a vazeb v molekule z tabulky (viz tabulka

¢. 4) vypocitame teoretické hodnoty molarnich refrakci R,, obou sloucenin:

I 3 uhliky (C) 3x2,418 7,254
CHy=CH-CH—OH ¢ _ o 4ia (1) 6x1,100 6,600
1 kyslik hydroxylu  1x 1,525 1,525
dvojné vazba 1x1,733 1,733

=17,112
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I 3 uhliky (C) 3x2,418 7,254

CH; - CO - CH, 6 vodiki (H) 6x1,100 6,600
1 kyslik karbonylu  1x2211 2,211
= 16,065
4. krok:

Porovnanim experimentalni a teoretické hodnoty R, zjistime, ze zkoumanou latkou je

sloucenina se vzorcem CH3; — CO — CHj3 (aceton).

Vysledek:

Zkoumana latka ma vzorec II (CH; — CO — CH3).
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5.7. Didaktické testy

Na obrazcich €. 6, 7 a 8 je uvedena ukéazka zkraceného testu z refraktometrie, jeho

vyhodnoceni a spravné feseni.

O a) spelctraini

Ob) emisnl

O ) absorpin

@ d) ani jednou z uvedengch

2) Hodnota indexu lomu zavisi:

O a) pouge na vlnove délce

®b) pouze na vinove délce a teploté

O c) pouze na teploté

O d) na vlnowé délce, teploté a v pHipadt plynd 1 na tlaku

3) Abbeho refraktometr je pfistroj sledujici:

O a) interferenci zafent

®b) lom zafend

O ¢} stafeni roviny linedrné polanzovaného zafend

O d) mtenamity z&feni rozptilentho do smém kolmého ke smén vstupwiictho paprsku

) Index lomu lIze vyjadiit pomoci zmény sméru pruniku paprsku prostfedim dle:
@ a) Snellova zdkona
Ob) Bouguer-Lambert-Beerova zikona
O ) Lorenzova-Lorentzova wyjadient
O d) Tyndallova efekiu

O a) je nezbytnon souitast polarimetri a sacharimetrii

Ob) zpliscbuje pfechod zafend nepolarizovaného v linedmé polarizované
O ) je soutast pouze polarimetri

@ d) zplisobuje sloZeni lomem rozoZeného polychromatického zifent

[ “irhodnotit ” Reset ]

Obr. 6

Ukazka zkraceného testu z refraktometrie

Vyhodnoceni testu Reseni testu

Pocet spravnych odpovédi: |4 z5 Otézka 1=d
_ z, Otazka 2=d
Spatné odpovédi: Otazlka 3=h

Otazka 4=a
Uspésnost: 0% Otézka 5=d

Cervené jsou oznadeny
odpovédi, u ktexrych jste
odpovédeli chybne

[ Zopakowvat test ” Zobrazit fegeni ]

Obr. 7 Obr. 8

Vyhodnoceni testu Reseni testu
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6. Polarimetrie

6.1. Princip metody

Polarimetrie je optickd metoda, jejiz zakladni princip je zalozen na schopnosti nékterych
latek staCet rovinu linearn€¢ polarizovaného zafeni. Jedna se vétSinou o latky organické
vykazujici pritomnost asymetrického uhliku, ktery nese Ctyii odliSné substituenty. Déle to
mohou byt i1 latky anorganické s asymetrickou molekulou. Hovofime o tzv. opticky aktivnich
latkach. VSeobecné l1ze za opticky aktivni latku povazovat jakoukoliv latku, jejiz molekuly

nelze ztotoznit s jejich zrcadlovym obrazem [3].

6.1.1. Polarizace svétla

Paprsek svétla je pficnym elektromagnetickym vinénim, ktery ma elektrickou
a magnetickou slozku. Vektor intenzity E elektrického pole je vzdy kolmy na smér Sifeni
elektromagnetického vInéni. Jestlize vektor E kmita nahodile vroviné kolmé k vinéni,
pak takové elektromagnetické vInéni oznafujeme jako nepolarizované svétlo. U svétla
polarizovaného oba vektory, elektricky a magneticky, kmitaji pouze ve dvou na sebe kolmych
rovinach [2].

RozliSujeme rovinné (linedrng) polarizované svétlo, které kmitd pouze v jedné roving
prolozené paprskem a kruhové (cirkularné) polarizované svétlo, které kmité tak, ze elektricky
a magneticky vektor konaji rota¢ni pohyb ve sméru paprsku [3].

Podle smyslu otdCeni roviny polarizovaného svétla rozliSujeme latky pravotoCivé
a levotocivé. PravotoCivé opticky aktivni latky staceji rovinu polarizovaného svétla pii
pohledu vsttic prochazejicimu paprsku ve sméru hodinovych rucicek a levotocivé pak proti

sméru hodinovych rucicek [2].

6.1.2. Mérna otacivost

Me¢érna otacivost je fyzikalni konstantou charakterizujici kazdou opticky aktivni latku. Je
definovdna jako uhel, o ktery oto¢i opticky aktivni latka rovinu monochromatického

polarizovaného svétla pii jednotkové tloustce vrstvy (I mm pro tuhé latky a 1 dm pro
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roztoky) a u roztoki té2 pii jednotkové koncentraci 1 g.cm™. Udava se v uhlovych stupnich

[7].
Pii ur€ovani koncentrace opticky aktivni latky z mérné otacivosti, tj. pfi kvantitativni

polarimetrii, pouzivame vztah:
_ t
a=[al,0tp

kde [a]; ....m&rna otacivost latky pti dané teploté a vinové délce,

Q......... opticka otacivost nebo thel otocent,
Lo tloustka roztoku (dm),
D oo koncentrace (g.cm ™).

Hodnoty mérnych otacivosti jsou obvykle tabelovany pii teploté 20 °C a vlnové délce
sodikového dubletu (589,3 nm) — viz tabulka €. 6.

Uhel otogeni polarizovaného svétla zavisi na charakteru latky, tloustce vrstvy, kterou
prochézi polarizované zéfeni, koncentraci opticky aktivni latky, teploté, chemické povaze

rozpoustédel a vinové délce [2].
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Hmotnostni

Sloucenina Rozpoustédlo o [O’ ] 20
koncentrace (g.1)
Cukry
sacharosa H,0O 40 — 280 + 66,529
[-d-glukosa H,O 90 + 52,8
[S-1-fruktosa H>,O 45 -93,0
invertni cukr H,O 100 -20,1
[-laktosa H,O 50 +55.3
[-maltosa H,O 20 -200 +137.9
Organické kyseliny
askorbova H,O 30 +24.,0
aparagova H,O 5,28 +4,4
jable¢na H,O 287 -0,35
vinna H,O 200 + 12,22
vinna H,O 300 + 10,97
vinna H,O 500 + 8,70
vinna H,O 600 + 7,83
vinna C,HsOH 200 + 6,10
vinan K—Na H,O 100 + 29,8
Alkaloidy
kodein, siran H,0O 30 -220
morfin, siran (kryst.) | H,O 10 - 190,1
Jiné organické latky
cholesterol CHCl; - -393
kafr C,HsOH - +43.,8
kalciferol (vit. D) (CH3),CO — + 82,6
menthol C,H;OH 96 (g.kg ) — 50,6
sacharin H,O 104 + 88,7 za 11 dni
Zelatina H,O,pH=7 20 - 139
Tab. 6

Me¢rna otacivost roztoki opticky aktivnich latek pti 20 °C a vinové délce Na—D [9]
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6.2. Pristrojové vybaveni

Polarimetricka méfeni se provadéji pomoci pfistroju, které lze rozdé€lit na polarimetry
a sacharimetry. U obou typu jsou zakladni konstruk¢ni prvky shodné. Stézejnim rozdilem je
odlisnd kompenzace optické aktivity analyzované latky (a tedy i Cteni na stupnici) a pouzity

zdroj zateni [7].

6.2.1. Polarimetr

6.2.1.1. Rozdéleni polarimetri

Podle soucasti ptistroje rozliSujeme dva typy polarimetri:

1. Subjektivni polarimetry jsou jednodussi a pracuji jako polostinové. Mezi polarizator
a analyzator je vlozen maly tfeti nikol (polostinové zatizeni), ktery zasahuje do horni
poloviny drahy paprsku. Jeho Gc¢elem je rozdélit zorné pole dalekohledu na dvé poloviny
a souCasné jednu z nich mirn¢ zatemnit. Ru¢nim otdenim analyzatoru se pak nastavuji
ob¢ poloviny na stejnou intenzitu (stejny polostin) [3].

2. Objektivni polarimetry vyuzivaji automatického posunu analyzatoru, kterym otaci

servomotor na zaklad¢ signalu z detektoru, jimz je fotondsobic [2].

6.2.1.2. Princip méfeni polarimetrem

Dopadne-li paprsek normalniho nepolarizovaného zateni na plosku vhodné¢ zbrouseného
klence islandského vapence, tzv. nikolu, dojde k dvojlomu. Paprsek se rozstépi na paprsek
fadny a mimoradny a soucasné dojde k polarizaci obou téchto paprskt. Uhly hranolu jsou
voleny tak, Ze fadny paprsek se odrazi na ploSe dotyku obou ¢asti hranolu a v pfimém sméru
hranolem prochdzi pouze mimotadny paprsek. Pro méfeni je tedy dulezity pouze paprsek
mimotradny. Vznik linearné polarizovaného zareni prichodem paprski Nicolovym hranolem

je uveden na obrazku ¢. 9 [16].
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1 — vstupujici nepolarizovany paprsek, 2 — fadny paprsek, 3 — mimotadny paprsek, 4 — smér

optické osy krystalu islandského vapence (kalcitu)

Obr. 9

Vznik linearné polarizovaného zatfeni prichodem paprsku Nicolovym hranolem [16]

6.2.1.3. Popis polarimetru

Na obrazku €. 10 je uveden popis subjektivniho polarimetru.

vypinac
nastavovaci kotou¢
okular

stupnice a nonius

N S W N ==

prostor pro kyvetu

se vzorkem (ltzko)

polarizator
sklenény filtr
kryt lampy
objimka lampy

10 plast polarimetru

Obr. 10

Subjektivni polarimetr a jeho popis (orig. D. Urbéanek)
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6.2.1.4. Soucasti a princip polarimetru

Zdrojem monochromatického zafeni u polarimetru je nejcastéji sodikova (Na) nebo
rtutova (Hg) vybojka. Ze zdroje svétla se Stérbinou ve sbérné Cocce vymezi uzky svazek
paprsku, jez je dale veden do polarizatoru. Uspotadani subjektivniho polarimetru je uvedeno
na obrazku ¢. 11.

Polarizator je prvni nikol v optickém uspotfadani polarimetru. Je pevny a jeho funkci je
pfeménit normdlni nepolarizované zafeni na linearné polarizované. Druhym nikolem je tzv.
analyzator, jez je otocny kolem své vodorovné osy. Mezi oba nikoly je vkladédna kyveta
s analyzovanym roztokem opticky aktivni latky. V ptfipad€ analyzy pevnych latek je misto
kyvety vyuzito desticky opticky aktivni pevné latky. Linearné polarizované zareni prochézi
roztokem opticky aktivni latky v kyveté. Opticky aktivni latka pak zpisobi otoc¢eni roviny
polarizovaného svétla o urcity uhel. Analyzator pak svoji polohou sleduje otoceni této roviny.
Svétlo vychézejici z analyzatoru pozorujeme dalekohledem a hodnotu thlu otoceni roviny
odecteme na stupnici. Princip polarimetru je uveden na obrazku €. 12.

Pokud v kyvet€ neni opticky aktivni latka, pak analyzéator propousti mimofadny paprsek
plné intenzity, avSak pouze tehdy, je-li analyzator ve stejné poloze jako polarizator.
Kdybychom s analyzatorem otéaceli, klesala by intenzita propusténého svétla k nule pti thlu
90°. Pokud je kyveta naplnéna opticky aktivni latkou, pak dojde k otofeni roviny
polarizovaného svétla o urcity uhel. K opétovnému nastaveni svételného maxima je tieba

otoCit analyzatorem o stejny uhel. Tento hel odecteme na stupnici [3].

v A NN/AVA:
LN/ i

1 2 3 4 5

AN
U/ N/ Uh >~

1 — zdroj zafeni (Na nebo Hg vybojka), 2 — sbérna ¢ocka, 3 — polarizator, 4 — polostinové
zafizeni, 5 — kyveta s analyzovanym vzorkem opticky aktivni latky, 6 — analyzator, 7 —

dalekohled, 8 — detektor (oko)

Obr. 11

Optické usporadani subjektivniho polarimetru [7]
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1 — zdroj zafeni (Na nebo Hg vybojka), 2 — nepolarizované svétlo, 3 — polarizator, 4 — linedrné
polarizované svétlo, § — kyveta s analyzovanym vzorkem opticky aktivni latky, 6 — linedrné

polarizované svétlo otocené o urcity uhel, 7 — analyzator, 8 — detektor (oko)

Obr. 12

Princip polarimetru (orig. D. Urbanek)

6.2.1.5. Postup pri méreni polarimetrem

Vypina¢em zapneme piistroj a nechdme jej po dobu 10 az 15 minut Zhavit. Kyvetu
(polarimetrickou trubici) naplnime ¢irym analyzovanym vzorkem, dobie osuSime, vlozime do
luzka polarimetru a priklopime vikem. Pomalu otd¢ime nastavovacim kotoucem a sledujeme
kruhové zorné pole v okularu. Nalezneme takovou polohu, aby vSechny 3 ¢asti zorného pole

byly stejné¢ osvétlené¢ [16]. Ttidilné zorné pole polarimetru ménici se béhem meéfeni je

2

3

uvedeno na obrazku ¢. 13.

1 — Spatné€, 2 — spravné, 3 — Spatné

Obr. 13

Ttidilné zorné pole okularu polarimetru (orig. D. Urbanek)
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Postup odecitani na stupnici:

Optickou otacivost odecteme zvetSovaci lupou na stupnici vlevo i vpravo. Obé€ stupnice
by mély ukazovat pfiblizn€ stejnou hodnotu. Malé odchylky eliminujeme zprimeérovanim

hodnot.
Stupnice se sklada ze dvou casti:

1. Nonius je vnitini ¢asti a je déleny na 20 dilkli. Umoziuje ¢teni optické otacivosti
s ptesnosti na 0,05°.
2. Vlastni stupnice je vnéjsi ¢asti. Na této stupnici jsou ¢iselné oznaceny hodnoty optické

otadivosti 0°, 10°, 20°, atd.

Cela cisla z hodnoty optické otacivosti se odecitaji na vnéjsi stupnici proti 0 nonia.
Kladné hodnoty odec¢itame smérem dolti, zdporné hodnoty smérem nahoru. Desetiny stupiid
odecitdime pomoci nonia. Kazdy dilek nonia odpovidad 0,05°. Urc¢ime, kolikatd carka na
stupnici nonia se presné kryje s libovolnou ¢arkou hlavni stupnice. Toto Cislo pak nasobime

0,05° a tuto hodnotu pficteme k celym stupiilim zjiSténym v pfedchozim bodé [16].

Ukézka stupnice polarimetru je na obrazku ¢. 14.

Obr. 14

Pohled na stupnici polarimetru ukazujici hodnotu optické otacivosti 9,7° na pravé stupnici

(orig. D. Urbanek)
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Plnéni kyvety (polarimetrické trubice):

Kyvetu (polarimetrickou trubici) otevieme tak, Ze odSroubujeme kovovy uzdveér,
vyjmeme cepicku, pryZzové té€snéni a sklenéné okénko. Jednotlivé casti kyvety jsou
znazornény na obrazku €. 15.

Pii plnéni uchopime kyvetu za kovovy prstenec, aby nedoslo k nezddoucimu zahiati
a naplnime ji az po horni okraj analyzovanym vzorkem, pfi¢emz meniskus kapaliny by m¢l
vyc¢nivat nad horni okraj kyvety.

Uzavirani kyvety provadime tak, Ze postupné nasuneme sklenéné okénko, ptiloZzime
pryzové tésnéni a Cepicku a nakonec pomoci vnéjsiho kovového uzaveéru kyvetu uzavieme.

Ptipadné vzniklé¢ drobné vzduchové bubliny neni tfeba odstratiovat. Lze je zachytit ve

B
i

vodorovné poloze kyvety do prstencovité vyduté [16].

pef——

7\
T
6

1 — kovovy uzéavér, 2 — Cepicka, 3 — pryzové tésnéni, 4 — sklenéné okénko, 5 — kovovy

prstenec, 6 — prstencovita vydut’

Obr. 15
Popis kyvety (polarimetrické trubice) (orig. D. Urbéanek)

Znézornéni prichodu paprsku kyvetou je uvedeno na obrazku €. 16.

:
||;|||

Obr. 16

Priichod paprsku uzavienou kyvetou s analyzovanym vzorkem (orig. D. Urbéanek)
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6.2.2. Sacharimetr

Druhym typem polarimetrickych pfistroji je sacharimetr, ktery je co do zakladni
konstrukce téméf shodny s polarimetrem. Jak uz naznaCuje nazev, slouzi tento pfistroj ke
stanoveni obsahu sacharosy v analyzovaném vzorku. Od normalniho polarimetru se lisi tim,
Ze se otoceni roviny polarizovaného svétla nekompenzuje otd€enim analyzétoru, ale pomoci
kfemenného kompenzatoru. Jde o soustavu dvou kifemennych pravouhlych klink
z levoto¢ivého kiemene a jedné kiemenné destiCky z pravotoCivého kiemene. Optické

uspotadani sacharimetru je uvedeno na obrazku ¢. 17 [7].

o ST T il S<T7 T
L VA VA = AR |

1 2 3 4 5 7 8 9

1 — zdroj zéfeni, 2 — sbérna Cocka, 3 — polarizator, 4 — polostinové zafizeni, 5 — kyveta
s analyzovanym vzorkem opticky aktivni latky, 6 — kompenzacni zatizeni, 7 — analyzator, 8 —

dalekohled, 9 — detektor (oko)

Obr. 17

Optické usporadani sacharimetru [7]

Dal8im rozdilem a soucasné¢ prakticky vyhodnym zjednoduSenim je, Ze u sacharimetra
l1ze misto monochromatického zafeni pouzit polychromatické filtrované bilé svétlo a to diky
shodné rotacni disperzi kiemene a sacharosy. Proto kifemennym kompenzatorem nejen
vyrovnavame optickou aktivitu sacharosy, ale sloZzime i otaCenim rozlozené polarizované
polychromatické svétlo. Se vzriistajici koncentraci sacharosy v analyzovaném vzorku vsak
vzristaji odchylky od rotacni disperze kiemene a sacharosy. Abychom mohli méfit
sacharimetrem 1 koncentrovanéj$i roztoky sacharosy, uzivame polarimetrickych filtrt.
Zpravidla se vyuZzivaji oranzové filtry, jejichz funkci je odfiltrovani kratkovinné oblasti
polychromatického zdroje, protoze v ni se odchylky rota¢ni disperze nejvice projevuji.

U sacharimetrt jsou nikoly pevné a jejich polariza¢ni roviny sviraji thel 90°. Svételné

intenzity vyrovnavame posunutim klinku kfemenného kompenzacniho zatizeni [7].
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6.3. Vyuziti v chemické analyze

Polarimetrie je optickd metoda instrumentalni analyzy, kterd se vSeobecné vyuziva ke
studiu anizotropnich latek a ke kontrole Cistoty smési chiralnich (asymetrickych) latek [3].

Co se tyCe uziti polarimetrickych metod v praxi, pak je nutné k ziskdni spravnych
vysledki brat v tvahu kromé fyzikdlnich faktora (teploty, vinové délky) také faktory
chemické (napf. pH analyzovanych roztokill) a dobu, resp. Cas, po ktery byl pfipraveny roztok
opticky aktivni latky méften.

Z analytického hlediska je dale nevyhodné, Zze opticka aktivita je aditivni a redukuje tak
rozsah vyuziti polarimetrie na kvantitativni stanoveni jedné opticky aktivni latky ve smési
s latkami neaktivnimi. Je moZné stanovit 1 nc¢kolik aktivnich latek vedle sebe, avSak pfi
takovém stanoveni se musime spokojit s pouhou sumou. Princip stanoveni dvou nebo vice
opticky aktivnich latek vedle sebe individualné lze nastinit ptikladem stanoveni sacharosy
vedle glukosy, pfi kterém se zméfi nejprve suma optické otacivosti obou cukri. Poté se
hydrolyticky rozlozi disacharid (sacharosa) na monosacharidy (glukosa a fruktosa) a nasledné
je zméfena zmeéna otacivosti roztoku. JelikoZ jsou sacharosa a glukosa pravotocivé a fruktosa
levotociva, pak lze z rozdilu otacivosti a jejich sumy vypocitat koncentraci obou cukri [7].

Nejveétsi uplatnéni maji polarimetrické metody v cukrovarnickém a potravinaiském
primyslu, kde se vyuzivad optické aktivity sacharidi. NejCastéji se vSak pouzivaji pro
stanoveni obsahu sacharosy. Koncentrace cukru v riznych cukrovarnickych produktech se
vyjadiuje hmotnostnimi procenty a zna¢i se P. V cukrovarnické analytice se pak uziva
specidlnich uhlovych jednotek °S (grad Sugar, tj. stupenn cukru). Tato jednotka je definovana
optickou otacivosti normalniho roztoku cukru. Normalni roztok cukru je tvofen 26 gramy
Cisté sacharosy rozpusSténymi pii 20 °C ve vod¢ a doplnénymi na objem 100 ml. Tento roztok
pak ma optickou otacivost 100 °S (viz Navod laboratorniho cvi¢eni — Polarimetrické
stanoveni sacharosy v hotké cokolad¢) [17].

Polarimetrickych metod lze vyuzit i v klinické praxi ke stanoveni bilkovin v moci, ve

farmacii a biochemii ke stanoveni steroidi, vitaminu a alkaloidu [3].
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6.4. Navody do laboratorniho cviceni

6.4.1. Polarimetrické stanoveni sacharosy v horké ¢okoladé

Princip:

Polarimetrick¢ metody jsou pouzitelné vétSinou pouze pro stanoveni sacharosy, kterd je
podstatnou slozkou cukrovarnickych (sirup, surovy cukr) nebo cukrovinatskych vyrobku
(¢okoladda). Koncentrace cukru vraznych cukrovarnickych produktech se vyjadiuje
hmotnostnimi procenty a znaci se P. Stanovuje se témet vSeobecné polarimetricky, a proto se
téz nazyva polarizaci produktu. V cukrovarnické analytice se pouziva specialni thlové

jednotky 1 °S:

1 °S =1 stupeii cukru (grad Sugar).

Tato jednotka je definovana optickou ota¢ivosti normalniho roztoku cukru. Normalni roztok
cukru je roztok 26 g Cisté sacharosy rozpusténé pii 20 °C ve vod¢ a doplnéné na 100 ml.
Tento roztok ma optickou otacivost 100 °S.

Opticka otacivost a tohoto roztoku ve vrstvé 200 mm dlouhé pii 20 °C ¢ini:

a) pii vlnové délce izotopu rtuti '**Hg, A = 546,23 nm
asae2s 0 C =40,777° £ 0,001° = 100 °S

b) pfi vinové délce sodikové Cary A = 589,44 nm
Oss0.44 0 © = 34,626° + 0,001° = 100 °S

Polariza¢ni stupnice odpovidajici témto definicim se oznacuje jako mezinarodni cukerni

stupnice a polarimetry a kfemenné desky podle ni kalibrované se oznacuji °S.

Starsi polarimetrické pfistroje jsou vybaveny stupnici ve stupnich Ventzkeho °V. Normalni
roztok pro tyto piistroje je definovan jako 26,026 g cCisté sacharosy rozpusténé ve vodé

a doplnéné pii 20 °C na objem 100 ml. Vzajemny pievod mezi °S a °V je mozny dle vztahu:

100 °S =99,9 °V
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Ukol:

Polarimetrické stanoveni obsahu sacharosy P (%) v hotké ¢okoladé

Potieby:

Polarimetr, polarimetricka trubice o délce 2 dm, Na-vybojka, odvazovaci lodicka, 1zicka,
2 odmérné baiky o objemu 100 cm’, hoika ¢okolada, ethanol, 30% ZnSO4, 15%
K4[Fe(CN)s], filtracni aparatura

Postup:

1. Do dvou odmérnych bandk o objemu 100 cm® navazime 13 g jemné nastrouhané horké
cokolady.

Do jedné z ban¢k ptiddme 13 g sacharosy.

Obsah bané&k ovlh¢ime 4 ml ehtanolu a pfidame 50 ml horké vody.

Obsah krouzivym pohybem promichdme tak, aby se cukr dokonale rozpustil.

Obsah banky vy¢€itime 3 ml 30% ZnSO4 a 3 ml 15% Kus[Fe(CN)s].

Roztoky vytemperujeme na 20 °C.

Obsah baiiky doplnime po rysku destilovanou vodou.

Roztoky promichame a zfiltrujeme.

o ® 2o bk WD

Prvni podily z filtratu odlévame, dokud neziskame ¢iré roztoky, které polarizujeme

v trubici délky 200 mm.

Vyhodnoceni:

Obsah sacharosy P (%) se zfetelem na objem nerozpustnych souc¢ésti se vypocte podle vzorce:
P=2P g 39 [%),
P, -P

2 1

49,9 . o : L
kde “— je korekéni faktor na objem nerozpustné srazeniny,

PR
Pj..... nalez na polarimetru u roztoku bez ptidavku sacharosy,
Ps....... nalez na polarimetru u roztoku s piidavkem sacharosy [17, 13].
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6.5. Scénare videozaznamu laboratornich uloh

6.5.1. Polarimetrické stanoveni sacharosy v horké ¢okoladé

1. snimek: Nézev laboratorni tlohy

Polarimetrické stanoveni obsahu sacharosy v hoiké ¢okoladé.

2. snimek: Cil experimentu

Stanovit obsah sacharosy P (%) v hotké ¢okolade.

Slovni komentai:

Cileme tohoto experimentu je polarimetrickym mérenim stanovit obsah sacharosy v horké

cokolade.
3. snimek: Material a pomucky

3A Tabulka hotké cokolady (na vafeni), sacharosa, ethanol, 30% ZnSO., 15%
K4[Fe(CN)g], struhadlo, plastova miska, 1zice, 2 odmérné baitkky o objemu 100
cm3, destilovana voda, filtra¢ni aparatura.

3B Polarimetricka trubice o délce 2 dm.

3C Polarimetr, lampa.

4. snimek: Ptiprava vzorku

4A  Nastrouhdme hotkou cokoladu.

4B Na analytickych vahach diferen¢nim vazenim navéazime 13 g hotké ¢okolady.

4C Na vytarovanych analytickych vahach s kddinkou navazime pfesné mnozstvi 13 g
hotké ¢okolady (2. zplisob vazeni).

4D  Na vytarovanych analytickych vahach s kadinkou navaZzime pfesné mnozstvi 13 g
sacharosy (2. zptisob vazeni).

4E Do dvou odmérnych bandk o objemu 100 cm’ vsypeme po 13 g jemné nastrouhané
hotké cokolady.

4F Do jedné z banék pfiddme 13 g sacharosy.

4G Obsah ban¢k ovlh¢ime 4 ml ethanolu.
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4H Do obou ban¢k ptidame 50 ml horké vody.

41 Obsah ban¢k krouZivym pohybem promichame tak, aby se cukr dokonale
rozpustil.

4] Obsah ban¢k vycitime 3 ml 30% ZnSO4 a 3 ml 15% K4[Fe(CN)g].

4K  Roztoky vytemperujeme na 20 °C.

4L Obsah ban€k doplnime po rysku destilovanou vodou.

4M  Roztoky promichame a zfiltrujeme.

4N Prvni podily z filtratu odlévame.

Slovni komentai:

Vzorek urceny k polarimetrickému méreni pripravime tak, Ze do dvou odmérnych banek
o objemu 100 ml vsypeme 13 gramu jemné nastrouhané horké cokolady (4E). Do jedné
z téchto banék pridame 13 gramii sacharosy (4F). Obsah obou banék ovihcime 4 ml ethanolu
(4G) a pridame 50 ml horké vody (4H). Obsah krouzivym pohybem promichame tak, aby se
cukr dokonale rozpustil (41). Poté 3 ml 30% siranu zinecnatého a 3 ml 15% hexakyano-
Zeleznatanu draselného vycirime obsah banék (4J). Vzniklé roztoky vytemperujeme na teplotu
20 °C (4K) a nasledné doplnime po rysku destilovanou vodou (4L). Roztoky promichame
a zfiltrujeme (4M). Prvni podily z filtratu odlévame (4N).

5. snimek: Polarimetrické méfeni optické otacivosti roztoku bez ptidavku sacharosy

5A  Zapneme sodikovou vybojku a nechdme ji nejméné 15 minut Zhavit.

5B Snimek ,,Po 15 minutach zhaveni®.

5C Cirym roztokem bez obsahu sacharosy naplnime polarimetrickou trubici (kyvetu)
a uzavieme.

5D  Kyvetu dobte osusime, vlozime do ltizka polarimetru a pfiklopime vikem.

SE Pomalu ot4d¢ime nastavovacim kotoucem a sledujeme kruhové pole v okuléru.
Nalezneme takovou polohu, aby vSechny 3 ¢asti zorného pole byly stejné zlutave
Sedé osvétlené.

SF Snimek s obrazkem ,,Vyrovnané zorné pole polarimetru®.

5G  Optickou otacivost precteme zvétSovaci lupou na stupnici.

51 Vyprazdnime kyvetu a vyplachneme ji destilovanou vodou.
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Slovni komentai:

Polarimetrické méreni zahdjime zapnutim sodikové vybojky. Tu je nutné ponechat alespon
15 minut Zhavit, aby nedoslo ke zkresleni méreni (5A4). Cirym roztokem bez pridavku
sacharosy naplnime polarimetrickou trubici (kyvetu) a uzavieme ji tak, aby v ni nezustala
bublina (5C). Kyvetu peclivé osusime, viozime do lizka polarimetru a priklopime vikem (5D).
Pomalym otdcenim nastavovaciho kotouce nalezneme pri sledovani kruhového pole v okuldru
takovou polohu, aby vSechny tri casti zorného pole byly stejné osvétlené (5E). Optickou
otacivost pak precteme pomoci zvétsovaci lupy na stupnici (5G). Po skonceni prace

vyprazdnime kyvetu a dukladné ji vyplachneme destilovanou vodou (51).

6. snimek: Polarimetrické méteni optické otacivosti roztoku s piidavkem sacharosy

6A Cirym roztokem s obsahem sacharosy naplnime polarimetrickou trubici (kyvetu)
a uzavieme.

6B Kyvetu dobfe osuSime, vlozime do lizka polarimetru a ptiklopime vikem.

6C Pomalu otad¢ime nastavovacim kotoucem a sledujeme kruhové pole v okuléru.
Nalezneme takovou polohu, aby vSechny 3 ¢asti zorného pole byly stejné Zlutave
Sed¢ osvétlené.

6D snimek s obrazkem ,,Vyrovnané zorné pole polarimetru‘

6E Optickou otacivost preteme zvétSovaci lupou na stupnici.

6F Vyprazdnime kyvetu a vyplachneme ji destilovanou vodou.

Slovni komentai:

Cirym roztokem s obsahem sacharosy naplnime polarimetrickou trubici neboli kyvetu
a uzavireme ji tak, aby v ni neziistala bublina (6C). Kyvetu peclive osusime, viozime do lizka
polarimetru a priklopime vikem (6D). Pomalym otdcenim nastavovaciho kotouce nalezneme
pri sledovani kruhového pole v okularu takovou polohu, aby vsechny tii casti zorného pole
byly stejné osvétlené (6E). Optickou otdcivost pak precteme pomoci zvétSovaci lupy na
stupnici (6G). Po skonceni prace vyprazdnime kyvetu a ditkladné ji vyplachneme destilovanou

vodou (61).
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6.6. Vypocty v polarimetrii

6.6.1. Ukazka prikladu

Zadani:

10,00 g vzorku technického vinanu draselno-sodného (K—Na) bylo rozpusténo v destilované
vodé a doplnéno na objem 100 ml pti 20 °C. Polarimetricka trubice délky 2 dm byla nejdiive
naplnéna destilovanou vodou a byla ur€ena nulova hodnota na stupnici pro svétlo Na-D:
+0,04°. Pro roztok vzorku v téze stupnici pii téze teploté¢ byla odeftena hodnota +4,82°.

Kolik procent vinanu obsahuje vzorek? [9]
Reseni:

1. krok:

Pro otacivost roztoku vzorku plati:
a=4,82-0,04=4,78°

2. krok:

Pro vypocet mérné otacivosti plati vztah:

a=|al)lc (1)

3. krok:

Stanoveni hmotnostni koncentrace vyjadienim a naslednym dosazenim do vzorce (1):
a= [a’];.l.c =c=

M¢érna otacivost vinanu K—Na je podle tabulky (viz tabulka ¢. 6) +29,8°.
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4,78
29,8.2

=0,0802 g.ml™

4. krok:
Vypocet obsahu vinanu ve vzorku v procentech:

1 ml méfeného roztoku, tj. 0,1 g preparatu obsahuje 0,0802 g vinanu

=c=80.2%

Vysledek:

80,2 %
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6.7. Didaktické testy

Na obrazcich ¢. 18, 19 a 20 je uvedena ukazka zkradceného testu z polarimetrie, jeho

vyhodnoceni a spravné feseni.

(O &) rozptyl zafend na koloidnifm roztoku

(O'b) zména postupne rychlost zateni

@ ¢} interakee polarirovancho zifeni s opticky alcivnimi latkami
O d) interakcce zafeni s atomy

O a) vihradng anorganické

®b) obsahujic] chirdlnd uhiilc

O ) wihradn® organické

O d) obsahujie] symetrické molekuly

O &) u sacharimetri se nevymEva schopnosti opticky aktivaich latels stafet rovinu polarizovaného zifen
Ob)u sacharimetrl) lze pout polychromatické filtrované bilé sldo

@ ¢} u sacharimetr se otofend roviny polarizovantho zéfend lompenzuje pomoci Ifemenného kompenzatoru
O d) v sacharimetrl) se jalko zdroj zaeni pousiva vodilova vwbojka

(O &) pfevadén nepolanizované zéfeni na polanizované zéfend
Ob) zpsténi vhlu, o ktery se otof{ rovina polanzovantho zafend
O ) produkci spojitého spekira

@ d) absorbei monochromatického zéfend

O a) ke rozdéleni zomého pole dalekohledu na dvé poloviny a soufasng k zatemnéni jedné poloviny
Ob) ke zistend dhiu, o ktery se otof{ rovina polanzovantho zafend

@ ¢} k vymezeni dzkého svazku paprski vedoucich do polarizatorn

O d) jako kompenzafni zafizeni v sacharimetri

[ yhodnotit ] ’ Reszeat ]

Obr. 18

Ukézka zkraceného testu z polarimetrie

Vyhodnoceni testu Reseni testu

Pocet spravnych odpovédi:|4 zh Otazka 1=c
Otazka 2=b
Spatné odpovédi: Otazka 3=c
Otazka 4=a
Uspésnost: 80% Otazka S=c

Cervens jsou oznaceny
odpovédi, u kiexych jste
[ Zopakovattest ] ’ Zobrazit fedeni ] odpovédéli chybmé

Obr. 19 Obr. 20

Vyhodnoceni testu Reseni testu
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7. Z.avér

V Dbakalafské praci byl vytvofen multimedidlni vyukovy subsystém (REPO)
— Refraktometrie a polarimetrie. Tento vyukovy subsystém slouzi k vyrazné modernizaci
vyuky refraktometrie a polarimetrie v rdmci predmétl ,,Analytickd chemie* a ,,Laboratorni
cviCeni z analytické chemie®.

Vytvoreny subsystém REPO je ukazkou zcela komplexniho multimedidlniho vyukového
systému obsahujiciho vSechny, v soucasné dobé mozné a dostupné, typy forem multimedialni
vyuky a e-learningu: ucebni texty (.doc, .pdf, .html, .txt), prezentace (.ppt, .pps), odkazy na
www stranky Internetu, tabulky, schémata, obrazky (.jpg), fotogalerie (.html, .jpg), chemické
vypocty (3 formy: 1. zadani — vysledek, 2. zadani — postup feSeni pomoci dil¢ich otazek
a odpovédi (algoritmt) — vysledek, 3. zadani — postup feSeni pomoci souvislého textu —
vysledek), navody laboratornich cvic¢eni, popisy a manudly obsluhy pfistrojii, scénare
videozdznami, videozdznamy praktickych provadéni experimenti a uloh (.swf, .flv),
zpracovani vysledkd méfeni, didaktické testy.

Multimedialni vyukovy subsystém — Refraktometrie a polarimetrie mohou vyuzivat
studenti prezencniho bakalarského studijniho programu Pedagogické asistentstvi chemie pro
zakladni Skoly Pedagogické fakulty MU v Brné¢, studenti kombinované formy studia DAP
chemie pro zékladni Skoly Pedagogické fakulty MU v Brné, i zajemci (studenti, ucitelé)
z jinych kol CR (AF MZLU Brno, PfF MU v Brné, PiF a PedF UK Praha,) a SR (KU

Bratislava).
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