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1. Einleitung

1.1 Motivation

Das Hauptziel dieses Experiments ist es, das Absorptionsverhalten einer Kaliumpermanganatlo-
sung (KMnO4) unter Lichteinwirkung zu verstehen und zu quantifizieren. Die Spektralphotome-
trie, ein wichtiges Instrument der chemischen und physikalischen Analyse, ermdglicht es uns, die
Absorptionsspektren von Substanzen zu messen und wesentliche Eigenschaften wie den molaren
Extinktionskoeflizienten zu bestimmen, der beschreibt, wie stark eine Substanz das Licht bei

einer bestimmten Wellenlénge absorbiert.

1.2 Messverfahren

Fir das Experiment wird ein Spektrophotometer verwendet, das aus einer Lichtquelle, einem
Kiivettenhalter und einem Glasfaseranschluss besteht, der zu einem Gitterspektrometer (Ocean
Optics USB4000) fiihrt. Das Gitterspektrometer streut das Licht auf einen CCD-Sensor und
ermdglicht die Messung der Lichtintensitéit nach dem Durchgang durch die KMnO4-Losung. Das

Experiment ist in drei Hauptteile unterteilt:

1.2.1 Messung des Absorptionsspektrums:

Es wird eine feste Konzentration von KMnO4 verwendet und die Absorption als Funktion der
Wellenldnge aufgezeichnet. Zur Gewahrleistung der Genauigkeit wird eine Dunkelstrommessung

abgezogen und das Spektrum anhand eines Referenzspektrums korrigiert.

1.2.2 Absorption als Funktion der Wegliange:

Die Absorption bei einer festen Wellenlédnge (525 nm) wird in Kiivetten mit unterschiedlicher

Dicke (1,5 cm, 3 cm, 6 cm, 12 cm und 24 cm) gemessen.

1.2.3 Absorption als eine Funktion der Konzentration:

Die KMnO4-Konzentration wird schrittweise erhéht, wahrend die Weglénge konstant gehalten

wird. Die Absorption bei 525 nm wird fiir jede Konzentration gemessen.

1.3 Grundlagen aus der Physik
1.3.1 Lambertschen Absorptionsgesetz

Das Lambert-Beer-Gesetz ist grundlegend fiir das Verstédndnis der Lichtabsorption in Losungen.
Es besagt, dass die Intensitit des Lichts exponentiell abnimmt, wenn es ein absorbierendes

Medium durchlauft. Mathematisch lasst sich das Gesetz wie folgt ausdriicken:
I =Ie ™ (1.1)

Wobei:
e Iy die initiale Intensitat
e I die Intensitdt nach dem durchlaufen der Probe
e 1ist die Lédnge der Probe
e k ist die absotptions



JONATHAN RODEMERS

1.3.2 Gesetz von Beer

Fiir verdiinnte Losungen ist die Absorptionskonstante k proportional zur Konzentration ¢ der
Losung;:
K =ec (1.2)

wobei ¢ ist der molare Extinktionskoeffizient, eine fiir jeden Stoff einzigartige Eigenschaft, die
angibt, wie viel Licht bei einer bestimmten Wellenldnge absorbiert wird. Das Beersche Gesetz setzt

also die Intensitét des absorbierten Lichts mit der Weglénge und KOnzentration in Beziehung:
I =1Ip10"%¢ (1.3)

Der molare Extinktionskoeffizient ¢ ist von entscheidender Bedeutung fiir die Berechnung von
Konzentrationen in realen Anwendungen, da er die Bestimmung der Konzentration eines Stoffes

durch Messung der Lichtabsorption bei einer bestimmten Wellenldnge ermoglicht.

1.3.3 Spektrometer und Datenerfassung

Das in diesem Experiment verwendete Spektrometer arbeitet mit einem CCD-Sensor, der die
Intensitéat des Lichts iiber eine Reihe von Wellenldngen aufzeichnet. Ein Glasfaserkabel leitet das
Licht von der Probe zum Spektrometer, das das Licht auf das CCD-Array streut. Die Software
(OceanView) bietet Tools fiir die Datenerfassung in Echtzeit, die Mittelwertbildung mehrerer
Scans zur Rauschunterdriickung und die Subtraktion des Dunkelstroms fiir die Genauigkeit.

Um optimale Ergebnisse zu erzielen, wird die Integrationszeit in Abhéngigkeit von der Lichtin-
tensitdt, die den Sensor erreicht, angepasst, um sicherzustellen, dass das Signal innerhalb des

dynamischen Bereichs des Detektors bleibt.



VERSUCH 34 - SPEKTRALPHOTOMETRIE

2. Durchfiihrung

2.1 Messprotokol
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3. Auswertung

3.1 Korrektur der letzten Intensitdsmessung

Wir korrigieren den letzten Wert der Tabelle 1 des Messprotokolls, da die Streung, die von der

24cm Kiirvette ausgeht den gemessenen Intensitdtswert verféilscht.

Wir nutzen dafiir die Formel:

D2 .
Ljorr. = I 5™ 3.1
korr. Dghne ( )
Und erhalten fur die Fehlerformel:
2Dyt 2 (21D, 2 /p2
AI]%OTT = ( le ADm'Lt) + #ADohne + 72AI (32)
Dohne ohne D2

Daraus dergibt sich ein Korrekturwert von:

(124 £ 3) Counts

3.2 Bestimmung von k’

Mithilfe der Formel:
logl = —K'l + const’ (3.3)

bestimmen wir die Steigung der Lambertschen Gerade in Diagramm 1:

o log(lh) — log(I2)
Al

und erhalten einen Wert von:

1
k' = (0,106 + 0,001) —
cm

Dabei tiberwiegt immer ein Fehler, der beim Zeichnen der Ausgleichsgerade entsteht, somit wurde
der Fehler von k’ sinnvoll abgeschétz mit den maximal sinnvollen anderen Md&glichen Steigungen

der Ausgleichsgerade (Fehlergerade).

3.3 Bestimmung von ¢

Mithilfe der Formell.2 berechnen wir nun €. Dabei verwenden wir fur den Fehler:

AW
- C

Ae

Es ergibt sich:
L

€= (2120 £20) —"—
mol - cm

und
2

e = (2120 £ 20) - 103
mol
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3.4 Beer Geraden

Wir gehen analog vor wie schon bei der Lambert Geraden, aber ersetzen die Lénge durch die
Konzentration und erhalten: l
m =5319+40 —
mol

und mit

(3.6)

und der Fehlerformel:

1 2 _ 2
Ae? = (lAm) + (l;”m) (3.7)
folgt der Wert:
e = (3546 + 36)

mol - em

und
2

£ = (3546 + 36) - 103 ﬂz

mo

3.5 Vergleich der Werte

Vergleichen wir die Werte fiir die Molarextinktion von der Beer-Geraden und der Lambert-Geraden

so erhalten wir eine Abweichung von 340.
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4. Zusamenfassung und Diskussion

In diesem Versuch haben wir das Absorbtionsverhalten von einer Kaliumpermanganatlésung
untersucht. Dabei interessierte uns am Ende vorallem der Wert der Molarextinktion, den wir

mittels zweier Methoden ermittelt haben.
Einerseits haben wir mittels der Lambert-Geraden, die die Intensitédt als Funktion der "Mediums-
dickedngibt, die Molarextinktion ermittelt und erhielten einen Wert von

2
e = (2120 + 20) - 103 @l

mo
Und Andereseits haben wir die Beer-Geraden genutzt, die die Intensitét als Funktion der
Konzentration angibt. Hierbei wurde die Mediumsdicke konstant gehalten. Dabei erhielten wir

einen Wert von

5 cm?

e = (3546 + 36) - 10° —
mol

Leider war es mir nicht Moglich eine verlédssliche Quelle fir einen Literaturwert zu erhalten, um
die Werte mit extern gemessenen Daten zu vergleichen. Auf die Biicher in denen solche Zahlen
ver6ffentlich werden habe ich selbst mit dem Heidelberger SpringerLink keinen Zugriff und die
Datenbank des NIST hatte diese Daten leider auch nicht Online abrufbar.
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