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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

NAVRH FOTOELEKTRICKEJ UPRAVY PULFRICHOVHO VIZUALNEHO
FOTOMETRA PRE MIKROSTANOVENIA

ALFRED GRESER

Biochemicka katedra Veterinarskej fakulty Vysokej Skoly polnohospodéarskej
v KoSiciach

Uvod

Presnost stanovenia extinkénych hodnét vizuilnym fotometrom je obme-
dzens relativnou svetelnou citlivostou ludského oka, danou tzv. Weber—Fech-
nerovym zakonom [1]. U skiseného pozorovatela relativna svetelna citlivost
oka dosahuje maximéalnu hodnotu 3—2 9, ktord sa tinavou oka priebehom
pozorovania zmensSuje a je pri¢inou aj znaénych chyb merania. Presnost kolori-
metrickych stanoveni vizudlnym pristrojom obmedzuje aj vada clonovych
pristrojov, tzv. Stiles—Grawfordov efekt [2]. Tento sa prejavuje pri merani
roztokov o vidsich extinkénych hodnotach nerovnakym zafarbenim obidvoch
poli okuldra pri tej istej nastavenej intenzite prechadzajiceho svetla.

Vzniku spomenutych chyb mozno &elit meranim pri malych extinkénych
hodnotach a malych svetelnych intenzitach, éo vSak pri vizudlnom fotometri
vzhladom na mald relativnu svetelni citlivost Tudského oka znadéne stazuje
presné odéitanie extinkénych hodnét. Pre zvySenie presnosti merania pri
malych extinkecidch a malych zmendch intenzity svetla treba pouzit foto-
¢lanky, ktoré maji konsStantnt absolitnu svetelni citlivost a dovoluji plne
vyuzit velkd preciznost kvadratickej clony fotometra. Opisovana fotoelek-
trickd uprava zvySuje presnost kolorimetrickych merani pomocou Pulfrichovho
fotometra a rozSiruje oblast pouZitia pristroja na stanovenie mikromnozstiev
s dostatoénou presnostou a reprodukovatelnostou, ¢o je vitané najmi pri
stanoveniach v biologickom materidli.

Zariadenie

Podstatou dpravy je nahradenie oka pozorovatela dvoma hradlovymi fotoéldénkami,
postavenymi do ohniskovych rovin optickych ststav obidvoch svetelnych dréh fotometra.
Fotoélanky st zapojené za sebou (kompenzaéne) a ich spoloéné svorky su pripojené cez
reduktor citlivosti (resp. cez vhodny prispésobovaci obvod) na zrkadlovy galvanometer.

Mechanickd a optickd dprava

Uprava sa urobila na variante Pulfrichovho fotometra pre meranie s tzv. malymi
kyvetami (obr. la).

K uprave sa prikroéi odiatim &elnej dosky D fotometra F spolu s pripevnenymi
kvadratickymi clonami C, g C, a so spojkami O, a O,. Na tej istej &elnej doske upevnené
hranoly P, a P, sa uvolnia a vhodne ulo%ia, ked?e v dalfom nie si potrebné. Celna
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doska D s clonami €, a C, a spojkami O, a O, sa upevni do &ela dutého telesa T' (obr. 1b)
zhotqveného z vhodného materidlu (Zelezny alebo mosadzny plech). Teleso 7', rozdelené
pozdlZznou prietkou na dve samostatné svetelne izolované komory, nesie na druhom
konei fotoélanky F; a F, upevnené v puzdre P (obr. 1b). Dizka telesa T zavisi od vyslednej
ohniskovej vzdialenosti optickej ststavy SoSoviek O,, O, O, resp. O,, O,, O, (obr. 2).

Obr. 1a. Schéma Pulfrichovho vizudlneho fotometra pre meranie s malymi kyvetami.
Oznadenie pozri pod obr. 1b.

Obr. 1b. Schéma usporiadania fotoelektrickej upravy vizudlneho fotometra.
Oznadenie: Cy, C, — ciachované kvadratické clony, D — &elnd doska fotometra, f,, fo —
farebné filtre, F — fotometer, F',, F, — fotodlanky, K,, K, — kyvety 50 mm, N — nosié¢
malych kyviet, O,, O, — objektivy fotometra, O,, O, — predsaddkové objektivy, Os, O
— objektivy nosiéa kyviet, O,, O, — kondenzory svetla, P — puzdro fotoéldnkov s po-
zd{¥nou prietkou, P;, P>, — hranoly fotometra, T — teleso upraveného fotometra,

Z — zdroj svetla. N

Obr. 2. Opticka schéma fotoelektrického fotometra.

Oznadenie: C,, C, — clony, F,, F, — fotoélanky, G — svorky galvanometra, K,, K, —
kyvety, V,, VV, — obrazy vldkna na foto8ldnkoch, Z — zdroj svetla. Orientaéné hodnoty
Sosoviek: 0,, 0, — 5,55 D (dioptrii), O;, 0, — 8 D, O;, 0y — 25 D, 0,, Oy, — 14,3 4 6,5 D.

Najlahsie sa uréi experimentalne. Jej hodnota musi byt takd, aby foto&lanky prisli pri
urditej pevnej vzajomnej vzdialenosti SoSoviek 0;—O0;—O0,, resp. O,—0,—Og4 presne do
obrazovej roviny, aby sa na nich objavili aj pri iplne otvorenych clonich C, a C, zaostre-
né obrazy V,'a 'V, vlakna svetelného zdroja Z (obr. 2).
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Kedze sa obrazy vldkna premietaju pomerne zloZitou optikou, nesmie sa zabudniit
na stdasné zaostrenie obrazov okraja SoSoviek O; a Og, ktory sa na fotoé¢lankoch tak isto
zobrazuje. Pri pevnych vzdialenostiach !, = 80 mm, I, = 150 mm (obr. 1b) a pri pouZiti
predsddkovych Sofoviek O; a O, o ohniskovej vzdialenosti f = 125 mm (t. j. 8 dioptrii)
dizka telesa T je asi 300 mm (obr. 3).

25
]
]

|

Obr. 3. Teleso upraveného fotometra s puzdrom fotoélankov.

Oznalenie: F — foto8lanok, M — pruZok mastného papiera so zaostrenymi obrazmi O
okraja SoSovky O; a vldkna svetelného zdroja.

Pri zachovani spomenutych tdajov daja sa obrazy V, a T, vldkna svetelného zdroja Z
zaostrit na foto¢ldnkoch pomocou kondenzorov O, a Og. Okraje SoSoviek Oy a Og mozno
zaostrit posivaniin jazdca s nositom malych kyviet N. Treba spomentit, Ze uvedena
vzdialenost I, pri pevnych vzdialenostiach 1 a I, zdvisi od dizky pouzitej kyvety a je
uvedend pre malé kyvety o dlzke 50 mm. Pre malé kyvety inych dizok (20 mm a 10 mm)
treba nastavit I, dodatoéne, t. j. treba znovu nastavit ostrost obrazu vlakna na fotoélan-
koch pomocou kondenzorov 0, a O, Na vysvetlenie je potrebné uvazit vplyv indexu
lomu vloZeného prostredia a jeho hrabky (dizka kyvety s vodou) na opticka drahu
nerovnobeznych svetelnych liéov. Zaostrené obrazy okraja O SoSoviek O; a Og aj pri
rozliénych kyvetich ostdvaji nezmenené. Kedie sa SoSovky 0O a () nosi¢a malych
kyviet N pri opisovanej Gprave nachddzaji v spoloénej obrazovej rovine ststav 0, O,
a 0, resp. 0,, O, a Og (obr. 2), priemety vldékna V, a V, neovplyviiujii a mdZu sa vyne-
chat. Tato skutoénost dovoluje pri zachovani vzdialenosti I, -+ I, =+ kongt. (== 230 mm)
(obr. 1b) vyuZit pristroj na meranie aj pomocou inych kyviet.

Farebné filtre st vhodnym sp6sobom upevnené na objimkach foSoviek O; a O,.

Ako zdroj svetla mozno pouZit zdroj vizudlneho fotometra v pévodnej tprave. Pre
merania s filtrami o véaésich optickych hustotdch treba zvysit vykon svetelného zdroja.
Po prislugnej tprave objimky a krytu zdroja moZno namiesto Ziaroviek 6 V/35 W pouZit
projekéné Ziarovky 12 V/100 W fy Tungsram, napajané transformétorom 220/12 V
100 VA cez stabilizator sietového napétia.

Elektrické zapojenie

Fotoclanky

Ako indika¢né fotoélanky sa pouZili foto¢lanky zn. ,,Original Dr. B. Lange‘‘ o vonkaj-
Som priemere @ 60 mm a o priemere fotoelektricky uéinnej plochy @ 40 mm. V opiso-

vanej uprave jedinym moZnym variantom zapojenia fotoéldénkov je zapojenie kompen-
zaéné (obr. 4).



688 Alfréd Gréser

Fotoélanky F, a F, st spojené opaéne pélovanymi svorkami a v diagonéle svoriek je
zapojeny zrkadlovy galvanometer o uréitych charakteristickych konStantdch (udanych
na Stitku pristroja) ako indikdtor pridu. Fotodlinky sltZia tu iba na indikdciu svetla,
resp. jeho zmeny a vlastnym meracim elementom je precizne ciachovand kvadratickd
clona fotometra. Galvanometrom indikujeme fotoprad vzniknuty rozdielnym osvetlenim
fotoé¢lankov.
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Obr. 4. Zapojenie fotoélankov.
Oznalenie: B —- boénik Ayrtonov, F,, F, — fotoélanky, G — zrkadlovy galvanometer,
Z — svetelny zdroj.

b

Galvanometre

Citlivost indikécie nerovnovéazneho stavu alebo nulového stavu zavisi od volby galvano-
metra a od jeho prispésobenia vonkajSiemu obvodu. Citlivost galvanometra je plne
vyuZitd iba vtedy, ked galvanometer pracuje v optimélnom prispésobeni [3], t. j. ked
jeho otoln4 cievka sa pohybuje aperiodicky [4]. Aperiodicky pohyb cievky galvano-
metra sa dosiahne zapojenim galvanometra do obvodu, ktory z jeho strany javi odpor
rovny préave aperiodickému odporu, udaného na Stitku pristroja. Pre volbu a prisp6sobe-
nie galvanometra je doélezité poznat vautorny odpor pouZitych fotoélankov, ktory sa,
pravda, zmenou osvetlenia meni a pri slabych osvetleniach mé hodnotu rdadove desiatok
k2 [5].

Pri vidésine zrkadlovych galvanometrov s pridovou konstantou rddove 10-% az 10-°
A/mm/m mo#no vhodnym prispésobenim [6] dosiahnut aperiodicky pohyb cievky pri
postadujucej citlivosti a dobu ustalenia vychylky, ktord pri aperiodickom pohybe sa
rovné dobe kyvu udanej na Stitku pristroja [7].

Pre zni%ovanie citlivosti galvanometra alebo pre jeho prisposobenie fotoélénkom mozZno
pouZit boéniky v Ayrtonovom zapojeni [8]. Ale pouZitie boénika nedovoluje plne vyuZit
citlivost. galvanometra, pretoZe aj pri citlivosti 1 : 1 je galvanometer spojeny paralelne
s celkovym odporom pouZitého boénika. Tento sa musi rovnat aperiodickému odporu
galvanometra, aby vplyv rddove znalne viéSieho vnutorného odporu fotoéliénkov na
aperiodicky stav galvanometra bol zanedbatelny. Napriklad sa pouZil galvanometer
fy Zbrojovka, typ Z9 s prudovou konstantou 1,5.10-® A/mm/m s vonkajsim (aperiodic-
kym) odporom 3000 2 v spojeni s boénikom fy Zbrojovka s celkovym odporom tak isto
3000 2. Tym sa dosiahol aperiodicky pohyb galvanometra a doba kyvu asi 13 sektnd.
Rovnako dobre moZno pouZit galvanometre typu Interflex (Multiflex) s pridovou
konstantou 10-¢ a% 10-® A/mm/m s aperiodickym odporom 1000—3000 2 a s mensou
dobou kyvu asi 3—6 sekund. Tu vonkajs$i boénik odpadé, pretoZe spomenuty typ galva-
nometra je vybaveny vlastnym reduktorom citlivosti.
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Meranie, vysledky a zhodnotenie

Meranie

Pristroj v uvedenej tprave meria metddou substituénou. Do Iavej svetelnej dréhy
postavime kyvetu K, s destilovanou vodou (tzv. vodna hodnota). Do pravej svetelnej
dréhy postavime kyvetu K, s farebnym roztokom. Prava kalibrovanu clonu C, nastavi-
me na poéiatoénii extinkénii hodnotu £y, (napr. 0,3). Lavou clonou C, vyrovnéme galvano-
meter na nulu. Po ustdleni nulovej polohy zmensSime citlivost galvanometra a farebny
roztok kyvety K, zamenime destilovanou vodou, resp. tzv. zdkladnym roztokom. Zvysi-
me citlivost galvanometra a pravou clonou C; vyrovnidme galvanometer opit na nulu
a od&itame mameranu extinkein Ey (napr. 0,672). Potom extinkcia farebného roztoku
o hriibke k a koncentrécii ¢ je:

Ey. = Ey — Ey (napr. 0,672 — 0,3 = 0,372)

Meranie mo#no zopakavaf, pri¢om sa vychédza od inych poédiatoénych extinkénych
hodnét nastavenych na prevej kalibrovanej clone. Musia sa takto dosiahnut tie isté
hodnoty extinkcie meraného roztoku, &o je ddékazom a zarovenn kontrolou spravnej
éinnosti zariadenia [9]. '

Vysledky

Na demonStraciu preciznosti zariadenia uvédzame priklad merania extinkénych
hodnét neutrélneho Sedého filtra E 0,5 (doplnku vizuilneho fotometra); pozri tab. 1.

Tabulka 1

E, 0,000 0,200 0,400 0,600 0,800 1,000 1,200 1,400

Ey 0,514 0,715 0,913 1,114 1,314 1,51 1,71 1,91

E 0,514 0,515 0,513 0,514 0,514 0,51 0,51 0,51

Ey = 0,514 + 0,001

Ako vidiet z uvedenej tabulky, presnost merania je v medziach chyby +0,2 % Eg-
Pri extinkeidch Ey vidsich neZ 1,4 odhad tretieho desatinného miesta vzhladom na spésob
ciachovania clony nie je mozny.

Ako priklad merania extinkcie farebnych roztokov o velmi nizkych koncentrécidch
uvddzame kalibraéna krivku pre stanovenie dusika pomocou Nesslerovho reagenta.
Kalibrovalo sa obvyklym spésobom na roztoky siranu amdnneho v koncentraénom
rozsahu 10—50 » N/100 ml (tab. 2).

Tabulka 2

el | 10 ! 20 30 0 | s0

Em 0,041 0,083 0,127 0,166 0,211
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Roztoky sa pripravili dvojmo zo zékladného roztoku o-koncentrécii 0,1 mg na 100 ml.
KaZd4 dvojica roztokov sa patkrat premerala a do tabulky. resp. do diagramu na obr. 5

ELC T T T I T
Q20 -
a16 - -
Qo -
Q05+ -
! | ! I

|
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Obr. 5. Kalibraénd krivka siranu aménneho v koncentratnom rozsahu 10—50 y dusika
na 100 ml.

sa naniesli stredné hodnoty jednotlivyich merani. Pri merani sa pouZil interferenény
filter JF 467 fy Schott-Jena. Aj této kalibra¢na krivka svedéi o vhodnosti navrhovanej

fotoelektrickej dpravy
Celkovy pohlad na usporiadanie pustrola je na obr. 6. Klapky k sltZia na zamedzenie

pristupu svetla do fotometra pri manipulécii s kyvetami.

0
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Obr. 6. Pohlad na fotoelektricky fotometer.

Oznacenie: 1" — teleso fotometra s clonami C, klapkami k a fotoélankami F, N —- nosié
malych kyviet s ‘kyvetami K a filtrami f, Z --- svetelny zdroj s kondenzorml 0, G —
galvanometer Multiflex.
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Zhodnotenie

Predkladany ndvrh upravy fotometra vyhovuje pre narotné laboratérne kolori-
metrické merania. Plne vyuZiva moZnosti, ktoré konstrukcia a doplnky vizudlneho
fotometra poskytuju. PouZitim fotofldnkov a tzv. malych kyviet dovoluje stanovovat
extinkéné hodnoty velmi mélo koncentrovanych roztokov s dobrou reprodukovatel-
nostou. Tym sa upraveny pristroj ukazuje vhodnym najméi pre stanovenia v biologickom
materidli. )

-Stuhrn

V praci sa poddva navrh fotoelektrickej upravy Pulfrichovho vizuilneho
fotometra pre meranie malych extinkénych hodnét. Uprava sa realizovala na
variante pristroja pre meranie s tzv. malymi kyvetami. Sériou merani sa pre-
verila spravna ¢innost upraveného pristroja. Pomocou pristroja sa stanovila
kalibra¢na krivka siranu amoénneho v koncentraénom rozsahu 10—50 y dusika
na 100 ml.

NPENJOEHNE I OOTOIJIEKTPUYECHOIO
HEPEYCTPOUCTBA BHU3YAJILHOI'O ®OTOMETPA TMYALMPUXA
I MUKRPOOTIPEIEJTEHNN

AJIBOPLE]l TPECEP

Ragejipa Onexumnn npa BerepnrapHoM Qaryanrere CellbCKOXOSANCTBCHHOIO HHCTHTYTA
B . Kommune

B u1Bo; bt

DBruro gaxo upeioacHne GoToaIeKTPLUUECKOTO 1ICPeycTPoiicTBa BU3YAJILHOIO (JOTOMETDPA
Myanppuxa ji1A n3MepeHHsT MablX HRCTHHRUMONHLIX BeanynH. IlepeyerpoiictBo Ghizio mpo-
BC;ICHO MO BapHaHTY ammaparta juls H3MCpPEeHHs ¢ T. H. MajniMi KioBeTamu. Cepueii niaMepe-
Huli 6LIJI0 MPOBEPEHO 1PABMILIIOE j\CHCTBHE NMEPEyCTPOeHHOro ammapara. 1pu noMonw anma-
pata Obra ompeje/eHa KaJHOPUPOBaHHAA KPHMBas CCPHOKMCIONO aMMOHHsSI B HOMILCHTPH-
ueckom o6beme ot 10 1o 50 ¢ azora Ha 100 M.

[loctymu:iio B peganciuno 14, 6. 1956 1.

VYORSCHLAG EINER PHOTOELEKTRISCHEN MODIFIKATION DES
PULFRICH'SCHEN VISUELLEN PHOTOMETERS FUR MIKRO-
BESTIMMUNGEN
ALFRED GRESER

Lehrstuhl fiir Biochemie der Veterindr-medizinischen Fakultit an der
Landwirtschaftlichen Hochschule in KoSice

Zusammenfassung

Es wurde ein Vorschlag zur Modifikation des Pulfrich’schen visuellen Photometers
zum Messen kleiner Extinktionswerte vorgelegt. Diese Modifikation wurde nach Art
einer Variante des Gerdts fiir das Messen mit sog. kleinen Kiivetten realisiert. Durch
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eine Serie von Messungen wurde das richtige Funktionieren des modifizierten Gerits
iberpriift. Mit Hilfe dieses Gerdts wurde eine Eichkurve fur Ammoniumsulfat im Kon-
zentrationsbereich von 10—50 y Stickstoff in 100 ml bestimmt.

In die Redaktion eingelangt den 14. 6. 1956
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