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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

1. Der Erstaufbau des Schuler-Fotometers

a) Auspacken und Bestandsaufnahme:
Bitte identifizieren und kontrollieren Sie beim Auspacken folgende Bestandteile:
1. Messmodul AK LCFM-04
2. Steckernetzteil
3. Serielles Kabel RS232
4

Betriebsanleitung

5. Tauchvorsatz als optionales Zubehor

b) Betriebstest ohne Computer — Das Fotometer-Menu

e Das Steckernetzteil mit dem Messmodul AK FMO04 verbinden und das Steckernetzteil in
die Netzsteckdose stecken.

e Es erscheint fir kurze Zeit auf dem Display 'Fotometer' und in der unteren Zeile: 'Version xxx"

e Machen Sie sich mit den Funktionen des Fotometers anhand der folgenden beiden Seiten ver-
traut!
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Das Fotometer-Menu

Achtung: Beim Einschalten stellt das Fotometer die Menistellungen der letzten Operation ein. Hier
soll das Meni systematisch besprochen werden.
Der Aufruf der einzelnen Funktionen des Fotometers erfolgt ahnlich der Bedienung eines Handys.

Prinzipiell steht die Bedeutung der drei Tasten (@ @ ©) immer in der zweiten Zeile des Displays
Uber der jeweiligen Taste. Zur Verwirrung kénnte fiihren, dass in der zweiten Zeile ,Ext" steht, wenn
Transmission angezeigt wird. Bedeutung der Taste: Man kann zur Extinktionsanzeige umschalten.

Taste Nach Tastendruck: | Nach Tastendruck: | Beschreibung
wird gedriickt | Anzeigel. Zeile Anzeige 2. Zeile
(1) (2] ©
Menii >Blau: :470 nm |1 U oK Die Taste hat drei Bedeutungen
1. Einschalten des Fotometers
2. Man kommt immer in das
Hauptmendi (kurz driicken)
3. Ausschalten (= langer drlicken)
Driickt man innerhalb von 7 Sekun-
den keine Taste, erscheint die vor-
herige Anzeige
(@) >Gruen: 520 nm Blattern durch das Hauptmend
>Gelb: 590 nm Die einzelnen Punkte sind links ab-
>0range: 605 nm gebildet.
bzw >Rot: 625 nm " . I
>Farbe Extern Maq er enr‘1‘t sie am vorgestellten
| (s ~groBer als* - Zeichen : >
0) >Tropfenzdhler Naheres: siehe 2d
>Uhr stellen Sind Kalibrierkurven gespeichert,
>Ausschaltzeit steht der Name der Methode z.B.:
>Speicher ausl. Nitrat an der Stelle der Plinktchen
OK (©) Nullabgleich Start mit U Aufruf der Wellenlange: Blau und
bei >Blau Aufforderung zum Nullabgleich:
Leerkuvette einstellen.
E)) Referenzsuche Einen Moment Das Fotometer fiihrt den Nullab-
gleich durch und zeigt das Ergebnis
Bl 470 nm 100.0% |Ext Sp. Abgl. |an.
Es wird gemessen und in der obe-
ren Zeile die Transmission ange-
zeigt.
Wechseln Sie die Kiivette, wird ent-
sprechend der neue Wert ange-
zeigt.
Ext (@) Bl 470 nm 0,000 |Trans Sp. Abgl. |Nun wird die Extinktion angezeigt
Trans (©) Bl 470 nm 100.0% |Ext Sp. Abgl Anzeige wieder als Transmission
Sp (@) Bl 470 nm 0,000 |(Opt Spe Exit |Es wird die Moglichkeit, den Wert
zu speichern, angewahlt.
Spe (8) Wert nvon 100 |gespeichert Diese Meldung erscheint nur kurz,
dann wird wieder die Messung an-
z.B.: 1von 100 gezeigt
Sp (8) Speicheroptionen |Anz. Loesch Exit |Weiterer Punkt im Speichermenu
Opt(@)
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Taste Nach Tastendruck: | Nach Tastendruck: | Beschreibung
wird gedrlickt | Anzeigel. Zeile Anzeige 2.Zeile
(1) [2) ©

Anz(©) Speicherwerte ) U Exit Die Speicherwerte werden mit Da-
tum und Uhrzeit in der oberen Zeile
in Laufschrift dargestellt

U(®) Speicherwerte in |1 U Exit Springt schneller zum nachsten

bzw. Laufschrift bzw. letzten Speicherwert

| P (

0)

Exit(©) Flhrt wieder zur normalen Messung

Loesch(®) Léscht den gesamten Wertespei-
cher
Das hier Beschriebene gilt fur alle
Messbereiche einschlieBlich evtl.
gespeicherter Kalibrierkurven.

OK (©) bei Nullabgleich Start mit U Flhrt Nullabgleich durch und zeigt

>Tropfen- anschlieBend die Anzahl der Trop-

zahler n=20 Clear fen in der oberen Zeile an.

Abgl.-

Clear(®) n=20 Setzt die Tropfenzahl auf Null

OK (©) bei Stunde: 0 - + Next |Hier kdnnen Sie nun die Zeit an-

>Uhr stellen dern

+(0) Stunde: 1 Erhéht oder erniedrigt den Zahlen-

bzw. wert fir Stunde

(@)

Next (©) Stunde, Minute, - + Next |Entsprechend flir Zeit und Datum

Sekunde,
Jahr, Monat, Tag

OK (©) bei Min.: 20 Sek: 0 - + OK Hier wird eingestellt nach wie viel

>Ausschaltzeit Minuten das Fotometer bei Batte-
riebetrieb automatisch ausschalten
soll.

OK(®) bei Speicheroptionen | Anz. Loesch Exit

>Wertespei-

cher

Anz(©) Speicherwerte i U Exit Die Speicherwerte werden mit Da-
tum und Uhrzeit in der oberen Zeile
in Laufschrift dargestellt

(@) Speicherwerte in |1 U Exit Springt schneller zum néachsten

bzw. Laufschrift bzw. letzteren Speicherwert

| P (

0)

Aogoym(L) Loscht den gesamten Wertespei-

cher
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

c) Betriebstest mit Anschluss an den Computer

Wilkommen 2y AKX Anatytk JZNIT!

e Am besten das Programm AK Analytik32.NET starten:
entweder vom Desktop oder mit > Start > Pro-

gramme -
> Chemie > AK Kappenberg > AK-Analytik32.NET ——

e Auf dem Start-Bildschirm Schnellstarter ,,AK LowCost
Fotometer FM04 * aufrufen und

e den Anweisungen folgen!

f&  aen

In diesem Menipunkt werden Sie ganz gezielt gefiihrt, damit Sie den AK-LowCost-FM korrekt aufbau-
en und anschlieBen kénnen. Quittieren Sie jede Aufforderung mit einem "Mausklick"!

E9 AK Analytik Schnelleinstieg fiir AK LowCost 04 [Version 1.0.24] I ﬂ

Analytik-32!

2 Abbruch
=
T W) Hife
Batterie AK LowCost FM 04
SCHULERFOTOMETER
Einfaus Gelb 998 % ‘ t
externer
i Trans. Sp. Abgl Caisar ]

RS 232 @ o o AH-Computer

www.kappenberg.com

[ AK LCFM 04 mit Hilfe des Netzteils an die Steckdose anschiieen! [Falls kein Battrieriebetrieb}
I Hit Hilfe eines serellen Kabels [1:7] &k LEEMI04. mit den Eomputer verbinden]
I~ Ak LEEM 04 eifschalben!

Auch bei der Uberpriifung des elektrischen Anschlusses und der Einstellung der Faktoren iibernimmt
der Rechner die "Hauptarbeit".

Suche Messgerét... @

" Me_ssgeril_: \
L Bitte haben Sie &

E 2 wird versucht eine Verbindung 2u der

— Messgerat herzustellen. Dieser Yorgang kann
. einige Zeit in Anspruch nehmen. Bitte haben
o= Sie Geduld!

Falls alles korrekt eingestellt ist, erscheint jetzt nachste Bildschirm. Wenn Sie aber noch nicht messen wollen,
kdénnen Sie4 auf Abbruch Klicken und das Programm beenden

Fertig sind Aufbau und Uberprifung
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

d) Tauchvorsatz - Leuchtdiodenwechsel

Leider ist das Andern der Messwellenldnge beim Tauchvorsatz nicht ganz so einfach wie beim Foto-
meter, wo dies mit Hilfe des Menls oder per Computer geschieht. Dieses muss hier mechanisch ge-
schehen.

Dazu 6ffnet man die Klappe auf der Riickseite des Tauchvorsatzes:

Man sieht dort 5 Leuchtdioden in steckbaren Sockeln. Nur der Sockel (1) ist funktionsfahig. Die ande-
ren Sockel dienen nur zur Aufbewahrung der Leuchtdioden. Will man eine andere Farbe wahlen, so
muss die entsprechend gekennzeichnete Leuchtdiode auf den Steckplatz 1 gebracht werden.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

2. Die Funktionsweise des Schulerfotometers

a) Das Prinzip der Fotometrie
Alle Fotometer haben das gleiche Messprinzip

Prinzip eines Einstrahl-Fotometers

™,
— 0,345
—» —»
- ) — —» —»
— : )
Strahlungs- Monochro- Prohe Detektor Mes sver- Anzeige
quelle mator stiirker

Abb. 3 Prinzipieller Aufbau eines Fotometers

Eine Lichtquelle (Birne) sendet Lichtstahlen aus. Diese gehen durch den Monochromator (Farbfilter,
Gitter oder Prisma). Die nun ,einfarbigen" Strahlen fallen durch die Kiivette mit der Probelésung auf
einen Fotoempfanger und werden dort in zu der Strahlungsmenge proportionale elektrische GroBen
umgewandelt. Diese werden verstarkt und zur Anzeige gebracht.

b) Realisierung mit dem Schuler-Fotometer:

Als alternative Lichtquellen werden bei dem Schiiler-Fotometer AK LCFM 04 Leuchtdioden eingesetzt.
Sie sind Lichtquelle und Monochromator zugleich. Man spart also den Monochromator. Allerdings sind
die Bandbreiten sehr viel groBer.

Die Leuchtdiode

Funktionsweise einer LED:

Die Leuchtdiode ( LED = Light Emitting Diode) ist eine Halbleiterdiode, die beim Betrieb in Durchlass-
richtung Licht emittiert. Die unterschiedliche Farbe rihrt daher, dass unterschiedliche Halbleiterkris-
talle benutzt werden. Die LED funktioniert dabei wie eine normale Diode: An der p/n - Grenzschicht
gibt es sehr viele Ladungstrager. Die Elektronen "rekombinieren" mit den Léchern. Die dabei freiwer-
dende Energie wird in Form eines Lichtblitzes abgegeben. Da die p-Schicht duBerst diinn ist, kann
dort das Licht nach auBen gelangen. Der Vorgang benétigt nur wenige Milliampere Strom.

c) Die Fotodiode

Funktionsweise der Fotodiode:

Die Fotodiode und die Leuchtdiode sind sehr ahnlich im Aufbau. Die Fotodiode wird aber in Sperrrich-
tung betrieben. Fallt Lichtenergie auf einen normalen Halbleiterkristall, so werden Elektronen aus dem
Valenz- ins Leitungsband gehoben; es entstehen freie Elektronen und Lécher, also positive und nega-
tive Ladungstrager. Fallt das Licht aber speziell auf einen p/n-Ubergang, so werden die Ladungstréager
durch die Raumladungszonen voneinander getrennt: Die Elektronen wandern in das N-Gebiet, die
Locher in das P-Gebiet ab. Der Sperrstrom erhoht sich proportional zur einfallenden Lichtintensitat.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Unten sind nun die spektralen Intensitdten in Abhdngigkeit von der Wellenldnge aufgetragen. Sie
kdnnen anhand der Graphen entscheiden, welche Leuchtdiode Sie fiir ihr Analysenproblem einsetzen
mochten.

Spektrale Intensitatsverteilung bei den eingesetzten Leuchtdioden

s 1.5 > 1.2
= 1:2 | | = —I,_—I 10
= Ta=25°C S| | Ta <2 ¢ ANBER
z 1 | IF=20mA é A [F=20mA
S : T -
= bl F
208 208 &
— = [
£ 06 £ 06 E,
\ L\ :
E 04 Z 04 ‘ :
d )
& 02 \ Z 02 \ :
L EP— - FR EAT ES e 50 10 550 il
350 400 450 500 350 600 6350 400 450 500 350 600 630 700
Wavelength & (nm) Wavelength & (nm) WAVELENGTH-<

Abb. 4a) Spektrum: blaue Leuchtdiode[4]  Abb. 4b) Spektrum: griine Leuchtdiode[4] Abb. 4c) Spektrum: gelbe Leuchtdiode [5]

ORANGE
—

RELATIVE INTENSITY
RELATIVE INTENSITY
o

N

0 0
550 600 650 700 550 600 650 700
WAVELENGTH - nm WAVELENGTH - nm

Abb. 4d) Spektrum: orange Leuchtdiode[5] Abb. 4e) Spektrum: rote Leuchtdiode[5]

Spektrale Empfindlichkeit der eingesetzten Fotodiode
Relative spectral sensitivity

& =ty
. 10: /ﬁ\
r A 11\

\
\

OHFD1 1349

BO /

70
/
/
60
50 /
4 \
a0 |/
/ \

30/ \

20 \
10 "‘1\
]
400 BL0 200 1008 nm 1200

— -

Abb. 5 Relative spektrale Empfindlichkeit der Fotodiode [6]

Im Graphen der spektralen Empfindlichkeiten kénnen Sie sehen, dass diese fiir die einzelnen Analy-
sen sehr unterschiedlich sind. Man erkennt, dass das Maximum im nicht sichtbaren Infrarotbereich
liegt aber auch dass z.B. im blauen Bereich (um 450 nm ) die Diode nur ein drittel ihrer Maximalemp-

findlichkeit besitzt.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

d) Prinzip des Tauchfotometers

Messen und
Signal erzeugen Messwert speichern > Subtrahieren
) >
Takt 1. LED an > PM 1| 'r—ntD-Llcht T | Signal (Takt 1)
_ ageslic - Signal {Takt 2)
Takt 2: LED aus > Takt 2. nur Tageslicht >
AA l l
v Ausgang
N

Arbeiten bei Tageslicht(schwankungen)

Normalerweise muss bei einer fotometrischen Messung der Lichtschacht gut abgedeckt werden. Dies
ist beim AK LCFM04 nicht notwendig, weil es nach dem Chopper — Prinzip arbeitet, um das stérende
Tageslicht oder Kunstlicht mit seinen Schwankungen zu eliminieren.

Takt 1: Die Leuchtdiode wird angeschaltet und der Fototransistor misst die Summe von durchgehen-
dem Licht und Tageslicht.

Takt 2: Die Leuchtdiode wird abgeschaltet und der Fototransistor misst nur noch das Tageslicht.

Nun wir elektronisch das Signal (Tageslicht) vom ersten Signal (Messlicht + Tageslicht) abgezogen
und es bleibt nur das Messsignal Ubrig.

Die Taktfrequenz kdnnen Sie librigens selbst beobachten.

e) Tropfenzéahler

Das AK LCFM04 enthalt einen eigenen Prozessor, der natirlich auch Lichtschwankungen registrieren
kann. Wenn der Tauchvorsatz waagerecht eingespannt wird, kann man den Prozessor so program-
mieren, dass er einzelne Tropfen messen und zahlen kann. Das Fotometer arbeitet nun als Volumen-
messgerat, welches besonders beim Dosieren (Titrationen) eingesetzt werden kann.

Tauchfctometer
(waanerecht 2ingespannt)

i s
{ | I h
& \
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

e) Formelfunktionen

Das Fotometer hat freien Speicherplatz fiir insgesamt 10 Formeln. Mit Hilfe dieser Formeln kann aus
dem Messwert die Konzentration eines Stoffes ausgerechnet und angezeigt werden, auch wenn das
Lambert-Beersche Gesetz nicht streng gilt. Es ist méglich die Kalibrierkurve so anzundhern, dass sie
insgesamt einer Funktion flinften Grades entsprechen kann. Die zugehorigen Koeffizienten missen
allerdings per Computer auf das Fotometer gebracht werden. Bei jeder neuen Formel wird das Foto-
meterhauptmenli um einen Punkt erweitet.

Zur Messung und direkten Anzeige des entsprechenden Gehaltes muss man nur noch diesen Menii-
punkt anwdhlen und die Messung durchfiihren.
Genaueres siehe unter Beispiel 7a.

) Messwertespeicher

Das Schiilerfotometer AK LCFM 04 ist auch fiir Batteriebetrieb, das heit fiir Feldmessungen, geeig-
net.

Um die Messungen spater mit dem Computer auslesen und zuordnen zu kénnen wird auf Druck der
Taste ,Sp" nicht nur der Messwert, sonder auch Methode, Datum und Uhrzeit gespeichert

Natdrlich gibt es im Fotometer einen Menlpunkt ,Wertespeicher ansehen®™. Dann werden die Spei-
cherwerte mit Datum und Uhrzeit in der oberen Zeile in Laufschrift dargestellt.

Zur Zeit ist die Speicherung vom 100 Messwerten mdglich.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

3. Fernbedienung des Fotometers mit dem Computer - Kalibrierkurven

Im Programm AK-LowCost-Foto existiert unter dem Hauptmenipunkt ,,Extras" der Menlpunkt" FM-
Kalibiertabelle®

Dort kdnnen — Daten der Kalibrierkurven vom Fotometer gelesen und in das Fotometer geschrieben
werden.

i, FM04 Spezial Panel / Kalibriertabelle il
Kalibrier-Daten
I Koeffizienten der Kalibriergleichung |
Mr. Mame Einheit FarbNr. XE e 1 x:} e 2 e 1 e 0
| moll |3 | 0000 0000 0,03 0100 5000 0,000
2 |Phosphat mg/L 1 0.000 0.000| O0.,000( O0000| 1.000( 0,000
|
|
|
Heue Reihe
| .
| > Alle Reihen aus dem FM | Reihe zum FM > _ | Reihe

Test - Mizell Loschen

I ; | _ e
Anzeige I Hol Alles K.alibner TaIIE
| Fehler | : Hol Hilfe ——

Laden
W andlenwert: | _ Kalibrier-T ab
I Drucken

EEOOE et oo o] |

Zu Zeit ist es noch die beste Losung, wenn man die eigentliche Kalibriertabelle als

Konzentration / Transmission oder Konzentration / Extinktion

zum Programm EXCEL exportiert, dort eine Funktion zeichnen lasst und die Koeffizienten des Funkti-
onsterm danach hier eintragt.

Spater ist geplant, die Koeffizienten fiir viele der Fertigtests der Firmen

Dr. Lange — Macherey&Nagel, Windaus, Riedel de Haen
ins Internet zu stellen, um sie allen zuganglich zu machen.
Auch Sie sind aufgerufen, Koeffizienten ihrer Tests an uns zu schicken.

Adresse: FM04@kappenberg.com
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

4. Update der Betriebsoftware aus dem Internet

Das Fotometer AK LCFM 04 ist nach den neuesten Stand der Technik entwickelt. Gibt es weitere An-
wendungen, so kann man den Mikroprozessor im Fotometer mit neuer Betriebsoftware ausstatten.

Diese Software ist z.B.: im Internet unter der Homepage des AK — Gerate — AK LCFM04 zu erhalten.

www.kappenberg.com
-> Software
-> Downloads & Updates

Betriebsprogramm AK-LowCost-Fotometer Anleitung

Neueste Version des Betriebsprogramms fiir das AKLowCost FM04 als Flash-Tool

FM
04

FlashToaol-1-39,exe

Man schlieBt das Fotometer an den Rechner an und startet das Programm. Es lauft automatisch durch
und man kann die einzelnen Phasen auf dem Computerbildschirm verfolgen.

FlazhTool zum Update der Fotometersoftware

auf Yerzion 1.39

Block |

Prog. |

Werify |

|pdate Starten | Abbrechen

Wahrend der ganzen Zeit steht in der Anzeige des AK LCFM04: ,,Bootmodus".

Nach der Meldung ,Update erfolgreich® muss das Fotometer abschlieBend véllig ausgeschaltet wer-
den.

Nach dem erneutet Einschalten meldet es sich mit der entsprechenden Software-Version z. B: 3,9.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

5. Einheiten in der Fotometrie

Transmission ist der Anteil der Strahlung, der nicht absorbiert wird, also von der Probe durchgelassen wird.

T . q _ durchgelassene Lichtenergie
ransmissionsgrad « = eingestrahlte Lichtenergie

Angeben wird meist nicht der Transmissionsgrad t sondern die Transmission T in %.
T=1-100 (in %)

Gemessen wird dabei zweimal:

1. Referenzmessung (Vergleichsmessung oder Messung des Leerwertes) ist die Strahlungsin-

tensitat einer Vergleichsprobe (gleiche Bedingungen: Lichtquelle, Probenbehélter, Losungs-

mittel, Strahlungsempféanger). Dieser Wert wird willkurlich gleich 1 gesetzt.

2. Wirkliche Messung: Sie erfolgt wie bei 1 nur zusétzlich mit dem zu untersuchenden Stoff.

Der Transmissionsgrad bzw. die Transmission gibt ein Verhaltnis aus Mess- und Vergleichs-

strahl an.

____Intensitét(MeRstrahl)
~ Intensitat(Vergleichsstrahl)

* 100 %

Die Angabe der Transmission erfolgt in %. (0 % Transmission bedeutet, die Strahlung wird
vollstandig absorbiert).
In manchen Blichern taucht fiir die Transmission auch der Begriff: "Durchlassigkeit D" auf

Absorption ist der Anteil der Strahlung, den der Stoff "zurlickhélt". Der Absorptionsgrad o kann aus dem
Transmissionsgrad berechnet werden.

absorbierte Lichtenergie 1
eingestrahlte Lichtenergie ~ ~~ *

Absorptionsgrad o. =

Wie bei der Transmission wird auch haufig die Absorption A in % angegeben.

A=0a*100 (in %)
(0% Absorption bedeutet, die Strahlung wird nicht absorbiert. Sie passiert den Stoff ungehin-
dert).

Extinktion (Ausléschung). Hier wird der negative (dekadische) Logarithmus des Transmissionsgrades
angegeben.

L T
Extinktion E = - log t = - log 100

In manchen Lehrbiichern findet man fiir die Extinktion zur Verwirrung auch den Begriff
"Absorption A",

Konzentrationsbestimmung

Eine weitere recht groBe Bedeutung der Fotometrie liegt jedoch in der Mdglichkeit, dass man den
Gehalt einer Verbindung in einer Lésung bis in die GréBenordnung von einigen Mikrogramm pro mL
durch eine Absorptionsmessung bestimmen kann. Dies kann nattirlich auch mit einem Spektralfoto-
meter geschehen.

Das Filterfotometer

Flr Konzentrationsmessungen werden aber oft einfache und preiswertere Filterfotometer benutzt.
Wenn die Filter im richtigen Bereich (meist im Absorptionsmaximum) liegen, so sind die Fotometer
sehr leistungsfahig.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

5. Das Gesetz von Lambert-Beer

Bei der Konzentrationsbestimmung bedient man sich am einfachsten eines grafischen Verfahrens un-

ter Verwendung einer Kalibrierkurve.

a) Wahl der Messwellenlénge (Leuchtdiode)
Zunachst sucht man im Spektralbereich den Bereich mit der kleinsten Transmission (groBten
Extinktion), um mit mdglichst kleinen Farbintensitdten noch eine Anderung des Messwertes zu be-
kommen. Bei den meisten Farbstoffen ist dies bei der entsprechenden Komplementarfarbe der Fall.

b) Herstellen einer Verdiinnungsreihe
Dazu wird aus einer Loésung bekannter Konzentration (Stammldsung) durch Verdiinnen mit dem
Losungsmittel eine Verdinnungsreihe hergestellt. Bei farblosen Losungen gibt man ein Reagenz
zur Farbentwicklung z.B. Saltzmann- Reagenz zur Nitrit-Bestimmung hinzu.

¢) Messung der einzelnen Transmissions- bzw. Extinktionswerte und Zeichnen der Kalibrierkurve
Dabei wird der Leerwert (Nullwert bei Extinktion bzw. 100%-Wert bei Transmission) mit dem rei-
nen Lésungsmittel automatisch oder per Hand vorher eingestellt und die einzelnen Verdiinnungen
durchgemessen.

Eichkurve — Fhot-neu
KVU-L¥sung 17.82.1991

188.88 . . . e e e e s e

90. 808

80. 080

EET T TR

70.0808
60. 088
S@.@@ ...
40. 00
30.00

20.080

10.88

AT P o AT T A A

L L e B e B L B L B R
4.808 8.08 12.808 16.88 28. 808
Konzentrati. Prols1

Transmissions-Konzentrationskurve

Eichkurve — FPhot-neu
KU-Lssung 17.82.1991

L.28 L

. ag

20 ek kK
-

8.9&6

8.84

8.7z

a.60

e.48

.36

8.24

8.1z

T T T L L LA I
4.808 8.08 12.808 16.88 28. 808
Konzentrati. Prols1

Extinktions-Konzentrationskurve

Werden die Extinktionswerte auf der Ordinate gegen die der Konzentrationen auf der Abszisse aufge-
tragen, so erhalt man bei nicht zu hohen Konzentrationen eine Gerade. Es ist also

E~c
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Durch Einfligen der Konstanten € und d erhalt man die Beziehung

E=¢-c-d
Gesetz von Lambert-Beer.

€ ist der flr die Lésung spezifische (molare) Extinktionskoeffizient (eine Konstante; ihre Einheit ist
L/mol * cm)

d ist die Schichtdicke der Kiivette (meist d = 1 cm)

c ist Konzentration der Losung (Einheit: mol/L)

E ist die Extinktion. Diese Gr6Be hat keine Einheit.

Die Steigung der Kurve in Abb. 6 ergibt bei der Schichtdicke 1 cm direkt den Extinktionskoeffizienten
€.
Soll die Konzentration einer Analysenldsung bestimmt werden, so braucht man aus dem E-c-
Diagramm zum gemessenen E-Wert nur die entsprechende Konzentration abzulesen.

Abweichungen von der Kalibrierkurve

Die Linearitat der Kalibrierkurve hat Grenzen. Meist wird die Steigung flacher als theoretisch vorgese-
hen und zwar immer im Bereich der héheren Konzentrationen. Mit dem AK-LowCost FM04 ist es
durch Umrechnung der Kalibrierkurve méglich, auch noch in solchen Bereichen zu arbeiten, in denen
das Lambert-Beersche Gesetz nicht mehr streng gilt.

Daher kann man bei der Messung direkt Konzentrationen anzeigen lassen.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

7. Ausfuhrliche Versuchsbeispiele zur Fotometrie
a) Phosphatanalyse

Arbeitskreis Computer . 3-
im Chemieunterricht | Chemische Wasseranalysen POy

Phosphat

Phosphationen

Allgemeine Bedeutung

Von der ortho-Phosphorsaure H;PO, lassen sich drei Reihen von Salzen ableiten mit den Anionen
H,PO, (Dihydrogenphosphate), HPO,* (Hydrogenphosphate) und PO,> (Phosphate).

In den schwach alkalischen Wassern existiert von den drei Anionen der ortho-Phosphorsédure meist
nur das Hydrogenphosphation und auch dieses kommt dann nur in sehr geringen Mengen vor. Weiter
gibt es noch organisch gebundene Phosphate, also in den Lebewesen enthaltene Phosphorverbin-
dungen. Das Phosphat im Wasser ist fast immer das Produkt menschlicher Verunreinigungen durch
Abwasser, Jauche, Diunger, Waschmittel und Rostschutzmittel. Phosphate, die dem Wasser zuge-
setzt werden, um das Rosten der Leitungsrohre zu verhindern, oder solche, die in den Waschmitteln
noch in geringer Menge enthalten sind, haben einen komplizierteren Aufbau und hei3en
Polyphosphate.

In unbelasteten Gewdassern sind Phosphate nur in sehr geringen Spuren vorhanden, da diese sehr
schnell von Pflanzen und Algen gebunden werden oder als unlésliches Eisen(lll)-phosphat im Boden
festgehalten wird. Umgekehrt wird bei einer Sauerstoffarmut des Gewassers das Eisen(lll)-phosphat
zum wasserloslichen Eisen(ll)-phosphat reduziert und die Phosphatbelastung des Gewassers steigt
an.

Der naturliche Phosphateintrag in die Gewasser spielt heute kaum eine Rolle. Da die Phosphatbelas-
tungen der Seen, Bache und Fliisse sehr stark schwanken, ist dies ein Zeichen fur den kinstlichen
Eintrag und damit die Einwirkung des Menschen.

Beispiele fiir ortho-Phosphatkonzentrationen 8 in mg/I:
Grenzwert im Trinkwasser (TrinkwV 2001): 0,02

Grenzwert fir Verdauungsstérungen: 0,02

Unbelastetes Oberflachenwasser: < 0,1 meist sogar < 0,03
Moorwasser: < 1

Verdacht auf Verunreinigungen bei stehenden Gewassern: > 0,3

Die Eutrophierung

Das Phosphat ist meistens der Minimumfaktor beim Pflanzen- und Algenwachstum, d.h. diese Lebe-
wesen sind auf Phosphate als Nahrsalze angewiesen. Durch eine Gibermafige Zufuhr von Phospha-
ten in Gewasser kommt es zu einer Uberdiingung (Eutrophierung). Algen und andere Wasserpflan-
zen und in der Folge die davon lebenden Tiere wachsen und vermehren sich im UbermaR. Nach dem
Absterben wird diese relativ groRe Biomasse durch aerobe Bakterien abgebaut. Solche Bakterien
leben in einem mit organischen Stoffen angereicherten Wasser in ungeheurer Zahl: in 1 cm?® Fliissig-
keit bis zu 1 Million. Sie nehmen meist nur geléste Stoffe auf, scheiden teilweise aber auch Enzyme
aus, die feste Stoffe in der nachsten Umgebung der Bakterien hydrolysieren. Dabei verbrauchen sie
gelosten Sauerstoff und fihren die in der Biomasse vorhandenen Elemente letztendlich in Kohlen-
stoffdioxid, Wasser, Stickstoff, Schwefel(IV)-oxid und Sulfat Gber.

Verringert sich aber der Sauerstoffgehalt des Wassers, so bilden sich vermehrt anaerobe Bakterien.
Sie produzieren vor allem im Tiefenwasser einen Faulschlamm, in welchem Ammoniak, Methan und
Schwefelwasserstoff entstehen. Die zum Teil 18slichen und tbel riechenden Gase verursachen ein
volliges Absterben aller Lebewesen. Man sagt: das Gewasser "kippt um®.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Bestimmungsmethode — ortho-Phosphat
Phosphat reagiert mit Ammoniummolybdat unter Gelbfarbung. Da die Reaktionsgleichungen sehr um-
fangreich sind, sollen sie hier nur angedeutet werden.

(NH4)gMo7024 + PO43" ---> H3[P(M03010)4]

Man kann die Nachweisgrenze noch starker erhéhen, wenn man den Farbstoff reduziert zu
Phosphomolybdanblau.
I

H3[P(M03010)4] --------- > H4PMo12040

Es kénnen auch kaufliche Reagenzien verwendet werden
Fa. Macherey&Nagel
z.B.: Visocolor ortho-Phosphat 2 —25 mg/l Nachfillpackung Nr.: 914 223 (60 Best.).

Storungen:

Trube Wasser sollten filtriert werden. Alle Glasgeréte sind vor der Bestimmung zu reinigen. Keine
phosphathaltigen Spulmittel benutzen! Vorhandene Kieselsdure kann wegen gleicher Reaktion Phos-
phat vortduschen: Durch Zitronensdure wird die Stérung umgangen.

Herstellen der Standardlésungen:
Standardlosung 1: 50 mg PO43-/L
0,75 g wasserfreies Dinatriumhydrogenphosphat (NapHPO4) oder 1,885 g NapHPO4 * 12 H>O wer-

den in einen 1000 ml Messkolben gegeben und mit dest. Wasser wird bis zur Marke aufgefullt.
Von dieser Losung werden 100 mL in einem weitern Messkolben 1000 mL Uberfihrt und es wird bis
zur Marke aufgefulit.

Die Losung enthalt 50 mg PO43-/L. 1 mL dieser Lésung enthalt 0,05 mg PO43-.

Aufstellen der Verdinnungsreihe
Von der Standard - Lésung | kann folgende Verdinnungsreihe aufgestellt werden:

ml in Lésung auf | Konzentration | Extinktion 1 Extinktion 2 Extinktion 3
100 ml aufgefillt  |[in mg pro | Beispielwerte |eigene eigene
0 0 0,000
5 2,5 0,105
10 5,0 0,198
20 10,0 0,388
40 20,0 0,728
60 30,0 0,992
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Aufnehmen einer eigenen Kalibierkurve mit
Auswerten mit EXCEL

Gerate: Chemikalien
Tauchfotometer, Leuchtdiode rot (625 nm) 0-Phosphat(e)-1 siehe oben
n Reagenzgléser 0-Phosphat(e)-2 siehe oben

n Rechteckkiivetten

Arbeitsgang:

Reagenzglas fir Referenzkivette
Messwertkiivette
Probenwasser (Verdinnungsreihe) 10 ml 10 ml
0-Phosphat(e)-1 10 Tropfen
mischen
0-Phosphat(e)-2 10 Tropfen

I gut vermischen!!
genau 10 Minuten warten

e Umfillen in Rechteck-Kivetten

Referenzkiivette einstellen
Taste Menue: Farbe

Taste vor : -> , rot“-> OK
evtl. umstellen auf Extinktion
Taste Abgleich: -> OK

Messwertkiivette einstellen

e Messwert ablesen und notieren

Die Tabelle wird in ein Excel - Arbeitsblatt eingetragen und zwar in die linke Spalte die Extinktion
und die rechte die Konzentration.

Diese Tabelle wird markiert und der Diagramm-Assistent aufgerufen

Diagramm —Typ: Punkt (x,y) und fertig stellen

Danach klickt man im Diagramm auf einen der Messpunkte und wéhlt
»1rendlinie hinzufigen® und Typ ,,polynomisch® und probiert bei der Reihenfolge 3 bis 5 aus und
schaut im Diagramm, wie gut der Interpolationsgraph die Punkte ber(cksichtigt.

In diesem Fall reicht schon die Naherungsgleichung zweiten Grades

Schliellich wéhlt man bei der Karteikarte der Trendlinie Optionen noch ,,Gleichung im Diagramm
darstellen®.

y = 8,2113x2 + 21,783x + 0,1501

Die Koeffizienten dieser Gleichung lassen sich mit dem Programm AK - Foto in das Fotometer tber-
tragen. (Die Koeffizienten fur die Exponenten 5, 4 und 3 werden auf null gesetzt).

Damit steht das AK LCFMO04 fir direkte Phosphatmessungen nach dieser Methode bereit.
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Durchfihrung der fotometrischen o-Phosphatbestimmung mit dem
Schilerfotometer AK LCFM 04

mit: Visocolor ortho-Phosphat 2 —25 mg/l Nachfullpackung Nr.: 914
223 (60 Best.)

und eingespeicherter Messkurve

Gerate:

Schiilerfotometer AK LCFM 04, Leuchtdiode rot (625 nm)
n Reagenzglaser

n Rechteckkivetten

Chemikalien:
o-Phosphat(e)-1 siehe oben
o-Phosphat(e)-2 siehe oben

Arbeitsgang:

Reagenzglas flr Referenzkivette
Messwertklivette
Probenwasser 10 ml 10 ml
o-Phosphat(e)-1 10 Tropfen
mischen
o-Phosphat(e)-2 10 Tropfen

Il gut vermischen!!
genau 10 Minuten warten

e Umflllen in Rechteck-Klivetten

Referenzkiivette einstellen
Taste Menue: Farbe

Taste vor : -> MN O-PO4-> OK
Taste Abgleich: -> OK
Messwertklivette einstellen
Messwert ablesen

Berechnung der Ergebnisse:
Der abgelesene Messwert entspricht dem tatsachlichen Gehalt an ortho-Phosphat in mg /I

Literatur:

Firma Dr.Lange: Wasser- und Abwasseruntersuchungen, Loseblattsammlung, Berlin 1976
Holl, K.: Wasser- und Abwasseruntersuchungen; deGruyter, Berlin 1979

Kappenberg, F.: Wassersuntersuchungen in der Schule, Miinster 1980

Firma Macherey-Nagel: Filterfotometer PF 10 zur Auswertung von VISOCOLOR Testen und
NANOCOLOR Rundkuvettentesten, Diren 1985
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Reaktion von Kristallviolett mit Natronlauge - direkte Konzentrationsmessung

Prinzip: Eine Losung von Kristallviolett reagiert mit Natronlauge unter Bildung einer farblosen Verbindung. Die
Abnahme der Farbe wird photometrisch erfasst und unter reaktionskinetischen Gesichtspunkten ausge-
wertet. Durch Umrechnung der Kalibrierkurve im Computer kann man auch mit sehr preiswerten Photo-
metern direkte Konzentrationsmessungen durchfiihren.

Versuchsaufbau:

AK LowCost-Fotometer D
1

Materialliste:
Gerate:
Fotometer FM 04 6
Computer u. Kabel
Dispensette, 10 ml
Pipette, 5 ml

=N ==

dann

Reagenzglaser / Stander

evtl. 6 Einmal- Rechteckkiivetten
oder 6 Becherglaser, 50 mL

Stativ / Muffe / Greifklemme

Chemikalien:

Kristallviolett-Lésung ¢=20 pmol/L

Natronlauge ¢ = 1mol/L
dest. Wasser

Vorbereitung des Versuchs:

Das Fotometer wird nach Anleitung aufgebaut, an den Computer angeschlossen und eingeschaltet.

Herstellen der Verdiinnungsreihe:

Experiment im Reagenzglas
evtl. dann in Kiivette

Experiment im Becherglas

Kristallviolettlésung (mL)

0 3] 6] 9]12]15

0| 8[16]24|32]40

Dest. Wasser (mL)

15112 9f 6] 3] 0

4013212416 8] O

Konzentration (pmol/L)

0] 4| 8112|1620

0] 4| 8112|1620

Computerprogramm: AK Analytik 32.NET (= Schnellstarter & AK LowCost Fotometer FM04)

| Angezeigte MessgroBe: Konzentration

| Einheit

pumol/L | °

Kalibriertabelle

1. Suche der fur diesen Versuch geeigneten Farbe der Leuchtdiode LED (Wellenldnge)

Man sucht diejenige der 5 Leuchtdioden, bei der die Transmission am geringsten ist (= Komplementérfarbe zu
de violetten Farbe). Die Suche geschieht - auch wenn man mit dem Tauchvorsatz messen will - im Fotometer.

Dazu fiillt man eine Kiivette mit dest. Wasser (= Referenzkiivette) und eine Kiivette mit Kristallviolettlésung z.B.

der Konzentration c= 12 pmol/L (= Messkiivette).

Farbwahl:

Computer ermittelt die Farbe

Kalibriermodus:

Schnell aber etwas ungenau

Befolgen Sie die Anweisungen am Computer

dann noch: Nullabgleich bei der ermittelten Farbe

Fiir Graphik 0 -

20 pmol/L

Bei Zeit- Intervall: 5s

Gesamtzeit:(fiir Grafik) 200 s

Messung Uber Zeit

zur Kalibriertabelle!!

Achtung: Wenn man mit dem Tauchvorsatz arbeiten will ("Tauchvorsatz Extern"), muss sichergestellt sein,
dass die richtige LED beschaltet ist (evtl. LED im Handgriff wechseln). Auch hier sollte noch ein "Nullabgleich"

erfolgen
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Vorbereitung am Computer: Kontrolle der Angaben anhand der Abbildungen.

[XI Programm Starten:

= Start ®Programme =AK-Kappenberg
= AK Analytik 32
(oder auf dem Desktop = Symbol AK Analytik
32)

Anallyik32

GDCh-Tagung 770102
MK Computar

(6] Copp B350 by Ak Campme e
Wachts wirbahalban, Virso 1.1 ke bfeariatiteas,
i gl bbby

Willkommen zu AK Analytik 32.NET!

Einstellungen vor der Messung: gl

——AK— =
Analytike32.

Falls nicht unterlegt auf der linken Seite auf:

Schnellstarter §i) Leeres Projekt
. Schnellstartpr i
= Schnellstarter klicken o _ L i - i—
i " Folgende Schnell sind verfiighar. Starten mit Iidich o—
S TE— B Mo
1 = |dem Sie die Messung enrichten =
s | AF-Low-Cost GC wollen,
Dann aus den vorhandenen Schnellstartern:
| | F==RALLCHEMMISST 1-Kanal
= AK-LowCost-Fotometer FM04
.. hl F==9 ALLCHEMAMISST 24anal A
W, n 1
auswanle | | E==HALLCHEMMISST mit FMO4 als Tropfenzae... ™)
[ .—.BALL-EHEM-MISST mit Sartorius W asge
QALL-EHEM-MHSLH 1+anal
{E}_\ALL—EHEM—MISST_H 2Kanal i
= ALL-CHEMAMISST_IT Jurior 1-Kanal
| = ALLCHEMMISST_Il Junior 1-Kanal - | @ Admin
E—
1. Arbeiten Sie die Punkte nacheinander ab! 2. Wéahlen Sie ,,Konzentration“ und die
o __Einheit: pmol/L
3 AK Analytik Schnelleinstieg fiir AK LowCost 04 [Version 1.0.24] . 3 &3 AK Analytik Schnelleinstieg fiir AK LowCost 04 [Version 1.0.24] . x|
| > 157 ST >
Analytlkogz' : Analytike32: =
b = ek I
@ sih| | Wag méchten Sie messen? Q) binch
4 ) tire © ur
Batterie AWK TowCost FM 04 Einhei E
SCHULERFOTOMETER g JEE= g tﬂ Falbienng: = | Cabreteels
! © ZweiPunkt
Ein‘aus Gelb  998% o T
externer il i issi i
Trans. Abgl. SE"S[”] Extinktion LlcitniEa Ml Konzentration ofet
— @ ° o e — Bei welcher Farbe wollen Sie messen? .
www.kappenberg.com 470nm Tauchwarsatz (Extern)
Die Farbe: miissen Sie manuell per
Q Computer ermittelt die Farbe Leuchtdiode am T auchworsatz stecken
I 2 LEFM 04 it Hife des Nelatells an die Steckdase anschiisben IF all kein Batinenisbelrieht
™ | it Hilfe eines seriellen Kabels (104K LEFM 04 mit den Computer verbinden!
™ A LEEM 04 eitschaltent
3. Wéahlen Sie: Der Computer bestimmt die Far- 4. Referenzkivette einstellen
be. danach: Schnell — aber etwas ungenau
% Computer bestimmt Farbe i ) x| . Computer bestimmt Farbe B ] x|
L —— S T (@ rben || D
Bitte 5 Hife [ : e [ T
Fhis -] Farbbestimmungsmodus @) abbruch Allslelen a8 ere picluienskivele ndath O F ] @ e
dem b & Wahlen Sie den Suchmodus fiir die Farbbestimmung aus: SOt HnENERer e el sterd it
ik 9 dem Mullabgleich zu beginnen. Bitte haben Sie

dabei etwas Geduld! i = I—
Weiter | 0
ﬂ Schnell, aber etwas ungenau O I d

V umstiindlich, aber genauer 0 I

dr

Il ] -
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

5. Das Fotometer bietet ein Mini-Spektrum 6.

Gelb |st der Farbe mit der grof3ten Extlnktlon

11 Hier evtl. auf Tauchvorsatz umschalten!!

[ Computer bestimmi Faroe ; =
@ Anweisungen 1 e Farben ngbruch 7_:-
200 s ”
;t:; O YI—1 9) =i ? Q,bhrum
Q) e
.E LM;; O |—030 { Einheit [l 7] o
E100 g l': - Kalibrierung, & Kalibriertabelle
mgﬁ —
l 040 ry O Lt SteHan Sie bitte jetzt die Referenzkiivette in und J oK |
0,20 L " bestatigen Sie mit OK! &
ot g T _ D
| 400 470 520 580 805 625 700 I 036
; _ Mﬂi@i@ﬂﬁﬂm_ O wn- -‘ Tauchvorsatz [Extern]
‘ uf Grund der vorliegenden Messwerte [siehe rechts und Die Farbe miissen Sie manuel per
oben| schlagt der Computer folgende Farbe vor. Q I—DDS Q Computer ermittelt die Farbe - : el e T o Far ate e ok
O J OK .j a Wiederholen | e 7 o )
Gelb o ) w wisderhalen _; :
7. Wahlen Sie Messung Uber Zeit - Geben Sie 8. Gehen Sie zur Kaliebriertabelle
als Grenzen: 20 pmol/L und 200 s an!
£ AK Analytik Schnelleinstieg fiir AK LowCost 04 [Version 1.0.26] 3 = Egl‘ E“""““"_"‘t"‘sc""e"e"‘“"egﬁ"“" LowCost 04 [Version 1.0.25] N 3
Analytike32: ' Analytike32:\ =
€29 Abbruch 23 abbruch
@ Hilfe @) Hilfe
Sie haben gewshit: Wie mg Sie die Lj;:. 5 Zur Kalibriertabelle
¢ ’E I— ﬁ?lelrva”[s E”i;ﬂtfﬂ:] Diie Aufnahme wird richt sofort, sondern erst auf Tastendruck gestartet.
e - Messung Uber Zeit |
[Fuuarapmk: Untergrerze  Obergrenze . =
PPl w12y ] Keine Messreihe -
’ nur GroBanzeige
Zuriick =
————————————————————————————————————————"
Kalibriertabelle 9. Kalibriertabelle erstellen
|| Kalibriertabelle « = || Die erscheinende Tabelle muss geloscht werden!
74 In diesem Dialog kénnen Sie eine Mehrpunkt-Kalibrierung durchfiihren 6 A_bbrgd_w ] = Neu’ - Loschung bestatlgen mlt: = OK
| vorschau | [[T] walibriertabelle N ) ) )
e e reaae] il ;e | - Klvette mit dest. Wasser in das AK LC-FM 04
r s . @E —m stellen.
S 0l Binfugen | . - -
Werte Werte g | - warten, bis der Wert konstant ist, und mit
& 0,00 0,30 Soscien | . = o
2 1,00 0,05 e | Mausklick (auf den = 'Schloss-Button® un-
SR ] - = = ~— | ten rechts) ibernehmen
= - 4 1 @ vt | _ dann daneben per Hand die entsprechende
e 3 an] ] Konzentration eingegeben (Auch: 0) und
W,Q(Etz‘)mahwb(efh:r:e: o 9 8,00 | 5,73 = 'Aufnehmen’ klicken.
i linl=ele OEpn e T, 10 3,00 8,57 ..
Eacr 1 11,51 - ebenso alle anderen Losungen vermessen
izle] . . . .
I — - Links erscheint ein Graph mit den Werten und
é _ be“e‘ - der eingestellten Interpolation. Evtl. Werte
Aufnahme der Kalibrierta . . . . .
_ korrigieren, l6schen oder einfligen.
et e Wonder, S v ?‘“;E:Tt@%“mn - Kalibrierung beenden mit = "Fertig" und
3Z|ﬁ!raén'jg:?él’ﬁ.’dﬁ«??él"ubrneﬁgﬁl;FE%ZSEE" e = "OK" und = "Zur Messung" .Evtl. Uber-
ieses Wertepaar der Kalibriertabelle oben hinzu, . .. .
prifen durch Testmessungen: (Kivetten mit

—_——————————

anderen Konzentrationen einstellen - Mess-
werte stehen oben rechts im Fenster)
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Durchfuhrung des Versuches (Beschreibung fiir Tauchphotometer gilt ahnlich fiir alle Photometer)

2. Kalibrierung des Systems "Fotometer-Computer" (ist im Programm vorgegeben)

- alle Lésungen (Tabelle - Vorderseite) in den Becherglasern, Reagenzglasern oder Kiivetten bereitstellen.
- begonnen wird mit der verdiinntesten Losung (c = 0 mol/L),

- alte Kalibriertabelle 16schen: neu

- Man wartet bis der Wert konstant ist, und Gibernimmt diesen mit Mausklick

- dann wird per Hand die entsprechende Konzentration eingegeben und mit [Enter] bestétigt

- ebenso werden alle anderen Lésungen vermessen

- schlieBlich wird die Kalibrierung beendet und evtl. durch Testmessung Uberpriift.

3. Die Messung der eigentlichen Reaktion.

Im Becherglas Im Reagenzglas Im Photometer (Kiivette)

(bei 100 mL-Becherg. Volumen x 2) Erst in einem Reagenzglas:

- 40 mL Kristallviolett vorlegen - 15 mL Kristallviolett vorlegen - 15 mL Kristallviolett vorlegen

- 8 mL Natronlauge dazugeben - 3 mL Natronlauge dazugeben - 3 mL Natronlauge dazugeben
- Aufzeichnung starten - Aufzeichnung starten - Aufzeichnung starten

- mit Tauchvorsatz umriihren - Schiitteln - Schiitteln, in Kivette umfiillen
- Tauchvorsatz befestigen - Tauchvorsatz ins Reagenzglas - Kiivette ins Photometer stellen

Nach etwa 200 Sekunden wird der Versuch mit Klick auf ,Messung Beenden" oder mit der Taste [Esc] beendet

Achtung: Der Konzentrationswert zum Startzeitpunkt muss noch in der Tabelle korrigiert werden.
Er ist bekannt: Zur Zeit t= 0 s ist die Konzentration = 20 pmol/L * 14 mL / (14+2.8) mL = 16.67 pmol/L

Korrigieren: =Tabelle durch Doppelklick den den Wert Nr. 1 markieren  Folgendes als
X- bzw. Y- Wert eingeben: X-Werte 0 Y-Werte 16.67
[ Daten Sichern: =Projekt, =Speichern unter |
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Auswertung des Versuches

Reaktionskinetische Auswertung:
Bei der Auswertung der Daten unter reaktionskinetischen Gesichtspunkten ist folgendes zu beachten:
Die blaue Kristallviolett - Losung wird durch Zugabe von OH™ - Ionen entfarbt.

KVt + OH~ — KVOH

Durch Wahl der Reaktionsbedingungen (c(OH™) >> c(KV™1)) ist dafiir gesorgt, daB die Konzentrationsénderung
der Hydroxidionen so minimal ist, daB sie keinen EinfluB auf die Reaktionsgeschwindigkeit ausiiben kann. Beo-

bachtet wird also fast nur die Abnahme der Konzentration an KV+.

1. Bestimmung von Reaktionsordnung bzw. Geschwindigkeitskonstanten tber die Halbwertszeit

Auswerten (Automatik fiir Kinetik) aufrufen

| Im HM  =Auswerten = Automatik flr Kinetik" =>weiter

Wie Sie auf Tastendruck sehen werden, ermittelt der Computer die Reaktionsordnung 1 (leicht zu erkennen
daran, daB der Punkt: Doppelte Halbwertszeit - 1/4 der Konzentration wieder auf dem Graphen liegt).
Zusatzlich erhalten Sie die Angabe der Fehlerquadrate fiir die einzelnen Ordnungen. (Hier: 1.0rdnung)

K¥-Lozung 22 Grad K¥-22 KZ2T

o
s
=

P LK.
- = =
= & &
= =2 =
o

-
)
I

=

9.12 pmol/l
382

4.07 ot

_—
B,
e
900690
s
2.0 s
- Lol S
e

005 20 a0 40 50 B'I% . 70 80 90 100 110 120 130 140 150

Notieren Sie sich auf einem Zettel die Halbwertszeit. (Hier 39.19s)

Test auf ,erste Ordnung™: Man setzt die Halbwertszeit (t=39 s) als neuen Startpunkt, dann muf3 beim doppelten
Wert (t=78 s) die Halfte der Halfte reagiert haben, d.h. der Punkt flir ¢/4 muB3 auf dem Graphen liegen.

Bestimmung der Geschwindigkeitskonstanten (bei Reaktionen erster Ordnung):
Die Geschwindigkeitsgleichung fiir eine Reaktion erster Ordnung bzw. die integrierte Form lautet:

dc ‘ i - kgt
V= = —==-- = . C C = CHh*€e
at 1 t 0
Setzt man fir ¢t den Wert cg/2 ein, so erhalt man
<o - ki -ty
— — CO . e
2
durch Umformen und Logarithmieren:
In2
In (2) = tl/z . k]. ==> kl [
t/2

Geschwindigkeitskonstante aus der Halbwertszeit: ky = In(2) /ty/, = 0.6931/39.19 =0.0177 sl
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Weitere Vorschldge: Auswertung nach Reaktion 1. Ordnung

Die Geschwindigkeitsgleichung fiir eine Reaktion erster Ordnung lautet:

dc
V= = ====- = k]. * C]-
dt

Der Graph dc/dt (y-Achse) gegen c (x-Achse) miiBte eine Gerade geben

AK Anayltik 32 stellt eine Rechenoperation bereit, mit der die Darstellung dieser Funktion mdglich wird.

Da die Konzentration ¢ sowohl in dem Ausdruck ,dc" als auch im dem Ausdruck ,c"* vorkommt, wird die Auswer-
tung auf diese Weise sehr unruhig Etwas hilft es, wenn man die y-Werte vorher glattet

I Dieses ist aber hier nicht ganz so notwendig.

=>Rechnen = Glatten der Werte = Y-Werte = OK
=22
= OK = OK

Zur eigentlichen Auswertung wahlt man eine eigens fiir reaktionskinetische Auswertungen eingebaute Funktion

=>Rechnen =Steigung als y-Werte, y-Werte als x-Werte = Differentialquotient

=0K =>0K =>0K

Die nun erhaltenen Wertepaare kdnnten schon ausgewertet werden, da aber die Steigung der Geraden negativ
ist, werden die y-Werte noch mit -1 multipliziert, um einen Graphen ahnlich Arbeitsblatt ARK Seite 1 zu erhal-
ten.

=Rechnen =Umrechnen mit einzugebender Funktion Termeingabe: Y(I)= -YA
=>0K

kK¥-Lozung 22 Grad Ev-22 KZT

e 0.175 Steigung: 0.0119 pmol/17s/pmol 71
i y-Abzchntt: 0,0036 pmol/flfs \ pa

=
=
(=]
S

1 3 4 i Fi L] 9 11 12 13 156 16 17 19 20
Konzentrati. pmol/l

Die Geschwindigkeitskonstante entspricht der Steigung: ki = m= 0.012 sl
v pmol

Einheit der Steigung: — = 1.5 = sl
¢ pmol

I
Man sieht noch die Schwankungen aber mit gutem Willen ist ein linearer Zusammenhang (insbesondere bei
dem MaBstab) zu erkennen. Glinstiger ist meist die Auswertung (iber den Logarithmus (siehe nachste Seite)
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Weitere Vorschlage:

weitere Auswertung nach Reaktion 1. Ordnung

Die Geschwindigkeitsgleichung fiir eine Reaktion erster Ordnung lautet:
dc

v=- =k cl
dt 1

Durch Integration der Geschwindigkeitsgleichung erhalt man

das bedeutet, bei Reaktionen erster Ordnung nimmt die Konzentration des Edukts exponentiell mit der Zeit ab.

Logarithmiert man die Gleichung (6), so erhdlt man:
Ince=1Incy - kg -t

Tragt man In c_gegen t auf, so misste sich eine Gerade ergeben

Mit Hilfe einer Ausgleichsgeraden 1Bt sich die Steigung dieser Geraden ermitteln.

Umrechnung aufrufen

Markieren Sie die Datenreihe mit der Konzentration

ImHM  =Rechnen = Logarithmieren (In) der Werte 2 y-Werte

20K

\Vahlen Sie im nachfolgenden Fenster =Neue Datenreihe =Neuer Graph

20K

Im HM  =Auswerten = Ausgleichsgerade = Zeichnen = Beschriften

= OK

K¥-Lozung 22 Grad kW-22

-0,02 -/5
2.90 -

g Steigung:
'y-Abhschnitt:

—— 3@ N3O R—3 —
R R R
;
B
b
;
r
-
-
4
#
7
K
4
7

-
.
L]
1
-
a
s
]

60 70 80
Zeit >

0.2 T - - . . . r :
0 10 40 50 90 100 110

Notieren Sie auch hier die Steigungen bzw. Korrelationskoeffizienten!
Die gesuchte Geschwindigkeitskonstante entspricht der Steigung des Graphen: (-0.018 )

120

130

140

150
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Das Schulerfotometer AK LCFM 04

Bestimmung der Reaktionsordnung nach dem Schema fur2.0rdnung

Die Geschwindigkeitsgleichung fiir eine Reaktion zweiter Ordnung lautet:

dc
V= - ----- =ky- 2
dt
Durch Integration der Gleichung erhélt man
C
0 yqte
Gt
Formt man die Gleichung um, so erhdlt man:
1 1
—— = k2 b4 -
Ct 0

Der Graph 1/c (y-Achse) gegen t (x-Achse), miite bei einer Reaktion zweiter Ordnung eine Gerade ergeben.

Mit Hilfe einer Ausgleichsgeraden 1aBt sich die Steigung dieser Geraden ermitteln.

Umrechnung aufrufen

Markieren Sie die Datenreihe mit der Konzentration
ImHM  =Rechnen = Bildung der Kehrwerte =  y-Werte 20K

\Vahlen Sie im nachfolgenden Fenster =Neue Datenreihe =>Neuer Graph 20K

ImHM  =Auswerten = Ausgleichsgerade = Zeichnen = Beschriften = OK

1., K¥-Lozung 22 Grad KV-22 KT

& =T
"

- -
T

I]_,.1 = T <7 T T T T T T T
0 15 30 45 G0 7h 2] 1] 105 120 135 150
Zeit >

Dal eine Reaktion zweiter Ordnung vorliegt, kann man bei Betrachtung des Graphen wohl ausschlieBen.
Sie kdnnen den Korrelationskoeffizienten (0.942) notieren.

Literatur: K. Hagenstein, Photometrische Analysen im Unterricht, Dr. Lange, Berlin , 1976
F. Kappenberg, Computer im Chemieunterricht 1988 , S. 175, Verlag Dr. Flad, Stuttgart.
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8. Fehler am AK LCFM 04 und deren Behebung

Derzeit sind noch keine Fehler bekannt. Falls bei Ihnen eine Fehler auftritt, bitten wir um Rickmel-
dung an den AK.

Sie kénnen aber immer auf der ,Hompage des AK" nachsehen, ob es Hinweise gibt.

www.kappenberg.com
-> Messgerate
-> AK LowCost Fotometer

Dort finden Sie auch immer Tipps und Tricks, die neueste Betriebssoftware und die neu-
este Geratebeschreibung fur das Fotometer

9. Technische Daten:

Technische Daten:

Handmessgerat

- Mikroprozessor ATmegal28 mit serieller Schnittstelle, vorbereitet fir USB-Anschluss
- Schacht fiir 10 x 10 Rechteckkiivetten,
- Anschlussmdglichkeit fir Tauchsensorik.
- LCD Anzeige fir alle Funktionen und Messwerte
Farbauswahl im Fotometermenti.
- Automatischer Dunkelabgleich.
- Interner Datenspeicher:
- 100 Messdaten incl. Datum und Uhrzeit
- 10 Kalibrierkurven vom PC editierbar
- 5 LEDs: 470,500,535,595 650 nm
auf Wunsch andere LEDs einsetzbar
- RS232 - Kabel
- Batteriebetrieb: 2 Mignon Zellen 1,5V
- Steckernetzteil
- Handbuch

Tauchsensorik

- Hand-Halterung mit Moglichkeit der Stativmontage

- Foto-Sensor auf Glasstab

- Leuchtdiode auf Glasstab steckbar. 4 weitere LEDs sind im Gehduse untergebracht
- offene Messstrecke ca. 1cm

- Kabel und Stecker fiir 0.g. Fotometer, Lange ca. 1 m
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