6. Refraktometria
Refraktometria je optická metóda na zisťovanie indexu lomu látok v kvapalnom alebo tuhom skupenstve.

Index lomu  n  je fyzikálna veličina, ktorá je mierou optickej hustoty skúmaného prostredia. S narastaním optickej hustoty prostredia klesá rýchlosť šírenia svetla  a  zväčšuje sa index lomu. Ak je látka chemickým individuom, index lomu je fyzikálnou konštantou (pri nezmenených podmienkach). Preto môžeme index lomu využiť na kvalitatívnu analýzu (identifikácia látky, štruktúrna analýza organických látok) a kvantitatívnu analýzu (obsah rozpustenej látky v roztoku, kontrola čistoty kvapalných alebo tuhých kryštalických látok) 

Absolútny index lomu prostredia N  je daný vzťahom:
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kde c – rýchlosť svetla vo vákuu   ( 3.108 m.s-1), v – rýchlosť svetla v prostredí

Prechod svetla rozhraním dvoch optických prostredí sa  riadi Snellovým zákonom lomu:
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 n – relatívny index lomu, N1, N2 – absolútne indexy lomu prostredí, ( - uhol dopadu lúča v prostredí 1, ( - uhol lomu v prostredí 2

Ak svetlo dopadá na rozhranie pod uhlom  0° < ( > 90° (počítané od kolmice, t.j. kolmý smer na rozhranie znamená dopad pod uhlom 0°), čiastočne sa odráža pod tým istým uhlom, čiastočne sa láme.  Ak  svetlo prechádza z opticky redšieho do opticky hustejšieho prostredia (N1( N2), dochádza k tzv. lomu ku kolmici, t. j. uhol lomu je menší ako uhol dopadu (Obr. 1).
Ak N1( N2 a  dopadajúce svetlo kĺže po rozhraní (uhol dopadu ( = 90°), zodpovedajúci uhol lomu je maximálny možný a nazýva sa medzný uhol (do oblasti za medzným uhlom sa svetlo nedostane, je v tieni), Obr. 2.

Ak N1 ( N2, a svetlo dopadá na rozhranie pod menším ako medzným uhlom, dochádza k tzv. lomu od kolmice, t. j. uhol lomu je väčší ako uhol dopadu (Obr. 3). Ak uhol dopadu (  dosiahne veľkosť medzného uhla, svetlo sa ani neláme, ani neodráža ale „ kĺže“ po rozhraní. Pri každom väčšom uhle dopadu ako medzný uhol sa všetko svetlo odrazí – totálny odraz (Obr. 3).
Ak dopadá svetlo kolmo na rozhranie (( = 0(), prechádza do druhého prostredia bez zmeny  smeru šírenia.
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	Obr.1 Prechod svetla rozhraním ak N1( N2 a uhol dopadu ( je väčší ako  0° a menší ako 90°; časť svetla sa odráža pod tým istým uhlom ako dopadá, časť sa láme ku kolmici

	[image: image4.png]Ny<N,






	Obr.2 Prechod svetla rozhraním ak N1( N2 a uhol dopadu je 90° (dopadajúce svetlo „kĺže po rozhraní“);svetlo sa láme pod medzným uhlom
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	Obr.3  Prechod svetla rozhraním ak N1 ( N2: 1 – dopad pod menším ako medzným uhlom  - lom od kolmice, 2 - dopad pod medzným uhlom – svetlo kĺže po rozhraní, 3 – dopad pod väčším ako medzným uhlom – totálny odraz


Index lomu závisí od teploty, tlaku, vlnovej dĺžky dopadajúceho svetla, hustoty, koncentrácie (c,w), a charakteru látky:

· Závislosť indexu lomu od teploty je nepriamoúmerná. So zvyšovaním teploty index lomu klesá a preto sa pri presných meraniach musí udržiavať konštantná teplota (pomocou ultratermostatu). Pozn. Indexy lomu v priloženej tabuľke sú pre teplotu 20oC 

· Závislosť indexu lomu od vlnovej dĺžky. Len vo vákuu sa svetlo s rôznymi vlnovými dĺžkami šíri rovnakou rýchlosťou. V inom prostredí rýchlosť jeho šírenia závisí od vlnovej dĺžky. Pri lome denného svetla (( v rozsahu 380 – 780 nm) dochádza k rozkladu, tzv. disperzii. Disperzia  svetla sa v ďalekohľade refraktometra prejavuje farebnými pruhmi na rozhraní svetla a tmy (červené svetlo s väčšou ( sa láme menej, fialové viac ). Túto chybu odstraňuje optický kompenzátor. Pozn. Indexy lomu v priloženej tabuľke sú pre sodíkové svetlo λD= 589,3 nm

· Závislosť indexu lomu od koncentrácie je priamoúmerná, čo sa využíva na stanovenie cukrov, bielkovín, alkoholov, solí, kyselín a hydroxidov. Pri stanovení sa musí zostrojiť kalibračná krivka n = f (c) alebo n = f (w).

· Závislosť indexu lomu od hustoty vyjadruje veličina merná refrakcia r. Má povahu špecifickej konštanty, ktorej hodnota nezávisí od koncentrácie, teploty, ani od tlaku. Možno ju vypočítať z Lorenz – Lorentzovho vzťahu:
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kde n – index lomu , r -  merná refrakcia ( m3.kg-1, cm3.g-1(,  ( - hustota

Ak sa merná refrakcia vynásobí mólovou hmotnosťou, dostaneme mólovú refrakciu RM:
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Je to dôležitá veličina z hľadiska určovania štruktúry a typu väzieb najmä organických látok. Teoretickú hodnotu mólovej refrakcie možno získať ako súčet atómových refrakcií prvkov, ktoré vytvárajú danú molekulu.

Zadanie:

1. Odmerajte  index  lomu destilovanej vody,  kalibračných roztokov etanolu (5, 10, 15, 20, 25 %) a vzoriek s neznámym obsahom etanolu. 
2. Na milimetrový papier zostrojte graf  závislosti  indexu lomu od hmotnostného % etanolu (pre kalibračné roztoky etanolu) s využitím metódy najmenších štvorcov.   
3. Pomocou zostrojeného grafu stanovte hmotnostné %  etanolu vo vzorkách. 

4. Vypočítajte mólovú refrakciu etanolu zo vzorca pre RM a tiež  sčítaním atómových refrakcií  prvkov (vzorec etanolu je CH3 – CH2 – OH, atómová refrakcia uhlíka je 2,418, vodíka 1,1 a kyslíka  1,525). Obidva získané výsledky porovnajte.

Pomôcky a chemikálie:

Abbeho refraktometer (Obr. 4), nádoby na kalibračné roztoky a vzorky s dávkovačmi, papierová vata.
Destilovaná voda, etanol, kalibračné roztoky s obsahom etanolu 5, 10, 15, 20, 25 hmotnostných % , 2 vzorky roztokov s neznámym obsahom etanolu.
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	Obr. 4 Abbeov refraktometer:1 - skrutka na otáčanie meracieho hranola, 2 - zrkadlo na osvetlenie stupnice, 3 - okulár na odčítanie indexu lomu, 4 - okulár na nastavenie rozhrania medzi svetlom a tmou, 5 - skrutka na otáčanie kompenzačného hranola, 6 – merací hranol, 7 – teplomer, 8 – osvetľovací hranol, 9 - gombík na upevnenie meracieho a osvetľovacieho hranola, 10- zrkadlo


Pracovný postup:

1. Na osvetľovací hranol (8) nanesieme opatrne kvapku destilovanej vody.
2. Styčné plochy osvetľovacieho (8) a meracieho (6) hranola pritlačíme k sebe a upevníme uzavieracím gombíkom (9).

3. Otvoríme zrkadlo na osvetlenie stupnice (2).

4. Pozeráme do okulára (4) a otáčaním skrutky (1) otáčame obidva spojené hranoly (6 a 8) tak, aby sa rozhranie medzi svetlom a tmou posunulo do stredu nitkového kríža.

5. Skrutkou (5) natáčame kompenzačný hranol tak, aby rozhranie svetla a tmy bolo ostré, čierno - biele a  nepozorovali  sme disperziu svetla (t.j. rozklad svetla na jednotlivé spektrálne farby).

6. Keď je rozhranie ostré a presne v strede nitkového kríža, v okulári (3) odčítame index lomu n (s presnosťou na 10-4).

7. Nastavenie refraktometra a odčítanie hodnôt (body 4 – 6) v postupe zopakujeme ešte raz. Do ďalšej práce berieme aritmetický priemer z dvoch meraní.

8. Hranoly utrieme papierovou vatou a rovnakým postupom (body 1 – 7) zmeriame n kalibračných roztokov etanolu a vzoriek. Namerané údaje zapíšeme do tabuľky.

9. Po skončení merania hranoly opláchneme destilovanou vodou, utrieme papierovou vatou a necháme uschnúť.
10. Ďalej postupujeme podľa bodov zadania tejto laboratórnej práce.

Pozn.: 

1. Tabuľková hodnota indexu lomu destilovanej vody pri teplote 20 °C  je 1,3329.

2. Pri počítaní mólovej refrakcie zo vzorca pre RM použite tabuľkovú hodnotu hustoty roztoku (Tab. 1), ktorého index lomu je najbližší k tabuľkovej hodnote (zväčša to býva index lomu 5 % roztoku).

Tab. 1 Tabuľkové hodnoty indexov lomu (pri teplote 20 °C a s použitím sodíkovej lampy na osvetlenie) a hustôt roztokov etanolu

	Hmotnostné % etanolu 
	Index lomu n
	Hustota roztoku

[g.cm-3]

	5
	1,3360
	0,9893

	10
	1,3395
	0,9819

	15
	1,3432
	0,9752

	20
	1,3469
	0,9687

	25
	1,3511
	0,9602
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