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Рефрактометрия

Преломление световых лучей на границе раздела двух различных оптических сред называют рефракцией. Рефракция характеризуется показателем преломления.

Если световой луч переходит из среды с одной оптической плотностью в среду с другой оптической плотностью, то на границе раздела двух сред происходит отклонение световых лучей от первоначального направления. Такое изменение хода световых лучей называют преломлением. 
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Преломление оценивается абсолютным и относительным показателем преломления света.  Абсолютный показатель преломление оценивает изменение хода лучей относительно вакуума.
На практике показатели преломления обычно устанавливают относительно воздуха, их называют относительными показателями преломления [image: image3.png]


).

Показатель преломления зависит от природы вещества, длины световой волны и температуры.

В таблицах значения показателей преломления приводятся для желтой линии натрия [image: image5.png]Ap = 589.3 uM (1uHUA D)



, измеренных при температуре 200С ([image: image7.png]0y
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Рефрактометричекий  метод анализа основан на зависимости показателя преломления света от состава системы. 

Возможно использование рефрактометрии в следующих целях:
1. Определение состава системы

2. Идентификация вещества и установление степени его чистоты

Определение состава вещества

Показатель преломления зависит от состава вещества. Такую зависимость устанавливают путем определения показателя преломления для ряда стандартных растворов и построения градуировочного графика  в координатах «состав смеси – свойство». Затем, используя градуировочный график, по значению показателя преломления определяют состав исследуемого раствора. Метод применяют для количественного анализа бинарных систем. При анализе многокомпонентных систем часть компонентов может находиться в постоянном соотношении, что позволяет анализировать сложные смеси. 

Идентификация вещества и установление степени его чистоты

Показатель преломления является одной из важных физических характеристик при идентификации жидкого вещества. Сравнивая совокупность экспериментальных физических характеристик (температура кипения, плотность, показатель преломления и т.д.) с табличными значения, устанавливают природу вещества. Показатель преломления является индивидуальной характеристикой вещества и присутствие примесей влияет на его значение, поэтому по величине показателя преломления можно оценить степень чистоты исследуемого соединения.

Лабораторная работа № 1.

Определение содержания сахарозы в водных растворах рефрактометрическим методом

Цель работы. Изучить зависимость показателя преломления водного раствора сахара от его концентрации; построить градуировочный график и с его помощью определить содержание сахара в контрольном растворе.

Сущность работы. Метод основан на зависимости показателя преломления раствора от содержания в нем сахарозы.

Реактивы и оборудование. Рефрактометр, пипетки (глазные), кусочки фильтровальной бумаги, пипетки вместимостью 5 мл, штатив с пробирками, вода дистиллированная, водный раствор сахарозы с массовой долей растворенного вещества 40%, набор растворов сахарозы для исследования, ώ ≈ 15 – 30%.

Построение градуировочного графика

1. Ознакомится с устройством рефрактометра (на примере определения показателя преломления дистиллированной воды, [image: image9.png]nz® =1.333



).

2. Приготовить серию стандартных растворов, используя в качестве исходного 40% раствор сахарозы и руководствуясь данными таблицы.

	показатели
	Нумерация растворов

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Объём исходного раствора сахарозы ( ώ = 40%), мл
	0.5
	1.0
	2.0
	3.0
	4.0
	5.0



	Объём дистиллированной воды, мл
	4.5


	4.0
	3.0
	2.0
	1.0
	0.0



	Общий объем раствора после разбавления водой
	5.0
	5.0
	5.0
	5.0
	5.0
	5.0



	Концентрация раствора, 

% масс.
	4.0
	8.0
	16.0
	24.0
	32.0
	40.0



	Показатель преломления, [image: image11.png]20




	
	
	
	
	
	


3. Измерить на рефрактометре показатели преломления всех растворов (начиная с самого разбавленного).
Каждый раствор наносят на призму прибора пипеткой (нельзя прикасаться к линзе рефрактометра руками). После каждой пробы призму (линзу) очищают дистиллированной водой и фильтровальной бумагой.

4. Показатель преломления определяют с точностью до 0.0005. Каждый замер повторить 2 – 3 раза, всякий раз, заново нанося исследуемую жидкость на призму рефрактометра. Усреднить данные параллельных измерений и внести в таблицу.

5. На миллиметровой бумаге построить градуировочный график в координатах «показатель преломления ([image: image13.png]


) – концентрация сахарозы (% масс.).


Рекомендуемый масштаб: по оси ординат – 1 мм = 0.001

                                                         по оси абсцисс – 20 мм = 10% масс.

Определение концентрации сахарозы в исследуемом растворе

1. В контрольном растворе, выданном преподавателем, определить показатель преломления на рефрактометре.

2. С помощью градуировочного графика определить концентрацию сахара в исследуемом растворе.

Лабораторная работа № 2.

Идентификация вещества методом рефрактометрии

Цель работы. Путем сравнения  экспериментального и табличного значения показателя преломления определить природу веществ.

Сущность работы. Метод основан на зависимости показателя преломления от природы вещества.

Реактивы и оборудование. Рефрактометр, пипетки (глазные), кусочки фильтровальной бумаги, спирт этиловый (или ацетон) для очистки призмы рефрактометра, набор жидких веществ (тетрахлорметан, гексан, ксилол, дихлорметан, нитробензол, бензиловый спирт и т.д.) для исследования, зашифрованные под различными номерами, справочные данные о показателях преломления жидких веществ.

Выполнение работы

1. Измерить на рефрактометре показатели преломления выданных соединений.
Каждый раствор наносят на призму прибора пипеткой (нельзя прикасаться к линзе рефрактометра руками). После каждой пробы призму (линзу) очищают спиртом (ацетоном) и фильтровальной бумагой.

2. Каждый замер повторить 2 – 3 раза, всякий раз, заново нанося исследуемую жидкость на призму рефрактометра. Усреднить данные параллельных измерений.

3. Сравнить полученные результаты измерений со справочными данными, идентифицировать выданные для исследования вещества.

	Номер раствора
	Показатель преломления
	Название соединения

	
	эксперимент
	справочник
	

	1.

2.

3.

4.

5.
	
	
	


Лабораторная работа № 3.

Литература:
1. Мед натуральный. Технические условия. ГОСТ  Р   ИСО/МЭК  
19794-1-2008

2. ГОСТ 19792-82
Определение массой доли воды в меде

Цель работы.  Оценить содержание воды в образцах меда при помощи метода рефрактометрии

Сущность работы. Анализ основан на зависимости показателя преломления меда от содержания в нём воды.

Реактивы и оборудование. Рефрактометр, водяная баня, термометр ртутный (0 – 1000С), пробирки стеклянные с резиновыми пробками, стеклянные палочки, шпатели полипропиленовые (или стеклянные лопатки) для отбора образцов меда, фильтровальная бумага, дистиллированная вода, спирт этиловый для промывания линзы рефрактометра.

Подготовка образцов меда к испытанию
1. Для проведения испытаний используют жидкий мед. Если мед закристаллизовался, то помещают 1 мл меда в пробирку, плотно закрывают резиновой пробкой и нагревают на водяной бане при 600С до полного растворения кристаллов.

2.  Пробирку охлаждают. Воду, сконденсировавшуюся на внутренней поверхности стенок пробирки, и массу меда тщательно перемешивают стеклянной палочкой.

Проведение испытаний

1. Одну каплю меда наносят на призму рефрактометра. Снимают показания прибора.

2. Протирают призму рефрактометра дистиллированной водой,  затем спиртом и высушивают фильтровальной бумагой

3. Повторяют замеры 2 – 3 раза, всякий раз, заново нанося образец меда на призму рефрактометра. 

Обработка результатов

1. Полученный показатель преломления пересчитывают на массовую долю воды в меде по таблице.

2. Если определения проводят при температуре выше или ниже 200С, то вводят поправку на каждый градус Цельсия:
1. Для температуры выше 200С – прибавляют к показателю преломления 0.00023;

2. Для температуры ниже 200С – вычитают из показателя преломления 0.00023.

3. Допустимые расхождения между результатами контрольных измерений не должны превышать 0.1%.

Таблица

	Коэффициент рефракции
	Массовая доля воды, %
	Коэффициент рефракции
	Массовая доля воды, %
	Коэффициент рефракции
	Массовая доля воды, %

	1.5044

1.5038

1.5033

1.5028

1.5023

1.5018

1.5012

1.5007

1.5002

1.4997

1.4992

1.4987

1.4982

1.4976

1.4971

1.4966

1.4961

1.4956

1.4950

1.4946

1.4940
	13.0

13.2

13.4

13.6

13.8

14.0

14.2

14.4

14.6

14.8

15.0

15.2

15.4

15.6

15.8

16.0

16.2

16.4

16.6

16.8

17.0
	1.4935

1.4930

1.4925

1.4920

1.4915

1.4910

1.4905

1.4900

1.4895

1.4890

1.4885

1.4880

1.4875

1.4870

1.4865

1.4860

1.4855

1.4850

1.4845

1.4840

1.4835
	17.2

17.4

17.6

17.8

18.0

18.2

18.4

18.6

18.8

19.0

19.2

19.4

19.6

19.8

20.0

20.2

20.4

20.6

20.8

21.0

21.2
	1.4830

1.4825

1.4820

1.4815

1.4810

1.4805

1.4800

1.4795

1.4790

1.4785

1.4780

1.4775

1.4770

1.4765

1.4760

1.4755

1.4750

1.4745

1.4740
	21.4

21.6

21.8

22.0

22.2

22.4

22.6

22.8

23.0

23.2

23.4

23.6

23.8

24.0

24.2

24.6

24.8

25.0


Лабораторная работа № 4
Определение концентрации глицерина в водных растворах

Цель работы. Изучить зависимость показателя преломления водного раствора глицерина от его концентрации; построить градуировочный график и с его помощью определить содержание глицерина в контрольном растворе.

Сущность работы. Метод основан на зависимости показателя преломления раствора от содержания в нем глицерина.

Реактивы и оборудование. Рефрактометр, пипетки (глазные), кусочки фильтровальной бумаги, пипетки вместимостью 5 мл, штатив с пробирками, вода дистиллированная, глицерин, весы технохимические, бюксы для взвешивания глицерина, штатив с пробирками для растворов глицерина.

Построение градуировочного графика

1. Ознакомится с устройством рефрактометра (на примере определения показателя преломления дистиллированной воды, [image: image15.png]nz®=1.333



).

2. Приготовить из глицерина и дистиллированной воды серию стандартных растворов с содержанием анализируемого вещества, %: 10, 20, 30, 40, 50, 60,80, 90. 
	показатели
	Нумерация растворов

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	Масса глицерина, г
	1.00
	2.00
	3.00
	4.00
	5.00
	6.00
	7.00
	8.00


	9.00

	Объём дистиллированной воды, мл
	9.00
	8.00
	7.00
	6.00
	5.00
	4.00
	3.00
	2.00
	1.00

	Концентрация раствора, 

% масс.
	1.0
	2.0
	3.0
	4.0
	5.0
	6.0
	7.0
	8.0
	9.0

	Показатель преломления, [image: image17.png]20




	
	
	
	
	
	
	
	
	


3. Измерить на рефрактометре показатели преломления всех растворов (начиная с самого разбавленного).
Каждый раствор наносят на призму прибора пипеткой (нельзя прикасаться к линзе рефрактометра руками). После каждой пробы призму (линзу) очищают дистиллированной водой и фильтровальной бумагой.
4. Показатель преломления определяют с точностью до 0.0005. Каждый замер повторить 2 – 3 раза, всякий раз, заново нанося исследуемую жидкость на призму рефрактометра. Усреднить данные параллельных измерений и внести в таблицу.

5. На миллиметровой бумаге построить градуировочный график в координатах «показатель преломления ([image: image19.png]


) – концентрация глицерина (% масс.).

Определение концентрации глицерина в исследуемом растворе

1. В контрольном растворе, выданном преподавателем, определить показатель преломления на рефрактометре.

2. С помощью градуировочного графика определить концентрацию глицерина в исследуемом растворе.
Приложение 1.

	Растворитель
	[image: image20.png]




	Метанол

Вода

Формамид

Этанол

Уксусная кислота

Бензиловый спирт

Пропанол-1

Пропанол-2

Ацетон

Нитробензол

Ацетофенон

Метилэтилкетон

Хлористый метилен

Циклогексанон

Хлороформ

Этилацетат

Хлорбензол

Бромбензол

Анизол

Фенетол

Бензол

Толуол

Четыреххлористый углерод

Циклогексан

Гексан

п-ксилол

о-ксилол

м-ксилол
	1.3285

1.3330

1.4475

1.3611

1.3721

1.5396

1.3853

1.3771

1.3588

1.5525

1.5341

1.3785

1.4246

1.4522

1.6598

1.6197

1.5170

1.5076

1.5011

1.4969

1.4603

1.4263

1.3749

1.4958




Приложение

