I.1. Spettrometria.


1.3. Lo spettrofotometro.

A. Descrizione.
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Lo spettrofotometro è uno strumento che permette di misurare le lunghezze d’onda che compongono una data sorgente spettrale, disperdendole per mezzo di un reticolo di diffrazione in modo che possano essere valutate singolarmente. Lo spettrofotometro da noi utilizzato per questo esperimento è stato fornito dalla ditta Pasco Scientific ed è rappresentato nella fotografia qui sotto.

Tutti i suoi componenti sono posti su un banco ottico, una sorta di rotaia su cui poterli spostare liberamente senza perdere l’allineamento. Al supporto per la lampada a scarica, dotato di opportuni contatti elettrici e di un cavo da collegare ad una presa di corrente, segue sul banco ottico il supporto su cui sono montate le fenditure di collimazione, cinque aperture verticali di diversa larghezza tra le quali possiamo selezionare la più adatta ai nostri scopi: infatti se la fenditura di collimazione è piccola la luce che la può attraversare è poca e quindi i picchi corrispondenti alle varie lunghezze d’onda dello spettro risulteranno meno luminosi ma meglio definiti; se invece scegliamo una fenditura più grande avremo una maggior quantità di luce che la oltrepassa, dunque le componenti spettrali risulteranno più intense ma avranno un’ampiezza maggiore.

Oltre le fenditure di collimazione è posizionata una prima lente di focalizzazione che produce un fascio di raggi paralleli. Poiché la sua distanza focale è di circa 10 cm, essa va posta proprio a questa distanza dal supporto della fenditura. 

A questo punto troviamo un supporto a forma di U rovesciata su cui sono montate le componenti più importanti dello spettrofotometro, quelle che permettono di realizzare le misure sperimentali e cioè il reticolo di diffrazione con i due sensori di luce e di posizione angolare. La parte alta del supporto è dotata di un disco magnetizzato che funge da base per il goniometro. Da un lato c’è un indicatore triangolare che serve per misurare l’angolo di rotazione, mentre da quello opposto viene inserito il sensore di posizione angolare che va opportunamente calibrato seguendo una procedura che illustreremo in seguito. 

Sopra il goniometro va poi montato un lungo braccio rettangolare su cui sono posti in ordine il reticolo di diffrazione, un’altra lente di focalizzazione e il sensore di luce. Il nostro reticolo di diffrazione – un reticolo blazed, e quindi asimmetrico nell’intensità della luce trasmessa, che lavora in trasmissione ed ha circa 600 incisioni per millimetro – è però montato su un supporto magnetico tale da restare fermo mentre il braccio del sensore gira; in questo modo infatti la geometria del sistema non viene modificata e la condizione di incisione normale sul reticolo viene conservata. La luce che illumina il reticolo viene da esso scomposta nelle sue singole componenti, ciascuna corrispondente ad una diversa lunghezza d’onda e quindi ad  un angolo diverso, ma con i raggi di uno stesso colore a formare un fascio parallelo che può essere focalizzato su una fenditura del sensore di luce muovendo avanti o indietro la seconda lente di focalizzazione che si trova dopo il reticolo. Poiché anche la distanza focale di questa lente è di circa 10 cm, è bene posizionarla a tale distanza dalla fenditura del sensore in modo che il fascio lo illumini nel punto in cui viene focalizzato. Il sensore di luce, posto a sua volta dopo la lente, misura l’intensità luminosa della radiazione che illumina una delle sue fenditure; queste hanno diversa larghezza e possono essere selezionate a seconda degli scopi: se lo spettro da misurare è molto intenso conviene utilizzare la fenditura più piccola così da far entrare poca luce nel sensore ed avere un picco ben definito; al contrario, se lo spettro è poco luminoso, è preferibile servirsi di una fenditura più larga in modo da aumentare la superficie attiva del sensore e di conseguenza il segnale luminoso da esso rilevato. Il braccio del sensore è poi dotato di un’impugnatura cilindrica avvitata proprio sotto il sensore grazie alla quale possiamo muoverlo senza toccare il sensore oppure il reticolo.

Questo è l’apparato sperimentale a nostra disposizione. Vediamo ora i sistemi di calibrazione e la procedura sperimentale.

B. Procedura sperimentale.

La raccolta dei dati sperimentali è subordinata all’uso di un computer. Prima di cominciarla è dunque necessario collegare in modo opportuno i cavi del sensore di luce e di posizione angolare all’interfaccia del computer. Una volta acceso il computer ed aperto il programma di raccolta dati Science Workshop, cliccando sull’icona del sensore di luce è possibile fissarne la frequenza di campionamento a 200 Hz e aumentarne la sensibilità fino al valore “Medium 10(”, mentre selezionando l’icona del sensore di posizione angolare lo si può impostare sulla funzione “cremagliera” con 144 divisioni per rotazione. 

A questo punto si deve procedere alla calibrazione del sensore di posizione stesso. Con la lampada spenta acquisiamo un grafico dell’intensità luminosa in funzione della posizione lineare (il sensore prima della calibrazione non misura ancora la posizione angolare) misurata dal sensore muovendoci col goniometro di un certo angolo noto 0 (che per noi vale 60°), dopodiché interrompiamo la raccolta dati. Il sensore, che misura la posizione dal punto in cui siamo partiti e che non ha quindi un punto di zero privilegiato rispetto ad un altro, ci fornisce la posizione lineare x0 corrispondente al nostro spostamento di 60°, che è 78.636. Grazie a questi dati possiamo inserire nel calcolatore una nuova funzione, denominata  posizione angolare , calcolata risolvendo la proporzione 
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, dove x è la grandezza misurata dal sensore. La nuova grandezza  risulterà dunque data da: 
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Con questa procedura possiamo così misurare l’intensità luminosa dei picchi di luce in funzione dell’angolo a cui essi corrispondono.

Le procedure di calibrazione non sono però finite qui. È infatti opportuno verificare che il numero di incisioni del reticolo fornite dal costruttore sia esatto. Per far questo possiamo utilizzare una sorgente monocromatica con lunghezza d’onda nota, ad esempio un laser He-Ne che emette a  = 632.8 nm, e inserirla nell’equazione del reticolo in caso di incidenza normale:
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dove m è l’ordine del picco considerato, che per noi è uguale ad 1,  è appunto quella del laser a noi nota,  è la posizione angolare misurata dal sensore corrispondente ad m = 1, e d è la distanza fra le incisioni. Dunque utilizzando il laser He-Ne come sorgente, possiamo acquisire uno spettro dell’intensità luminosa in funzione dell’angolo e sostituire i valori misurati nell’equazione 
[image: image4.wmf]q

l

sen

m

d

=

. Secondo quanto dichiarato dal costruttore d dovrebbe valere 1666.6 nm, cioè il reticolo presenta 600 incisioni per millimetro.  La misure relativa alla riga di emissione del laser ad He-Ne ha confermato questo dato.  
A questo punto abbiamo scelto una delle tante lampade a nostra disposizione e l’abbiamo inserita nel suo supporto. La lampada va poi tenuta accesa per venti minuti prima di essere utilizzata, perché stabilizzi il suo spettro ed è inoltre consigliabile infilare la sua spina in una presa della corrente diversa da quella del computer, proprio per evitare improvvisi sbalzi di tensione che deformerebbero il suo spettro.

Passato il tempo necessario affinché la lampada si stabilizzi, si posiziona il suo supporto allineato dietro a quello delle fenditure di collimazione. La luce passerà prima attraverso la fenditura selezionata e poi attraverso la lente, illuminerà il reticolo che ne disperderà le singole componenti. Perché la misura del sensore di luce contenga poco rumore di fondo, è importante lavorare in una stanza completamente al buio in quanto il sensore di luce è molto sensibile. A questo scopo abbiamo coperto la lampada tutt’intorno con un panno nero cosicché gli unici fotoni misurati dal sensore fossero quelli provenienti dalla fenditura di collimazione selezionata.

Prima di cominciare le misure però è necessario verificare che le lenti focalizzino il fascio in modo opportuno: il fascio uscente dalla prima lente deve risultare né convergente né divergente, e lo si può vedere misurando lo spot luminoso prodotto dal fascio stesso su un foglio di carta posto a distanze diverse sul banco ottico; la posizione della seconda lente va invece aggiustata finché la luce non risulta focalizzata sulla fenditura del sensore di luce. Una volta posizionate correttamente le lenti possiamo finalmente procedere all’acquisizione degli spettri di emissione delle varie lampade.

Vi sono due diverse modalità di effettuare il campionamento. La prima è misurare l’ordine corrispondente ad m = 1 da entrambi i lati del massimo centrale di ordine zero, partendo dall’una o dall’altra parte, ma sempre dalla stessa tutte le volte. In questo caso l’angolo  corrispondente a ciascuna linea spettrale è la metà della differenza fra gli angoli corrispondenti a quello stesso picco che si trovano da parti opposte rispetto al massimo centrale. La seconda modalità consiste nel posizionare il sensore di luce sul massimo centrale e spostarsi durante la misura nella direzione in cui lo spettro risulta più intenso (infatti il nostro è un reticolo blazed e dunque un lato dello spettro risulta avere righe aventi intensità maggiore di quelle del lato opposto rispetto al massimo centrale). Quindi l’angolo  corrispondente ad un picco non è altro che la posizione angolare di quel picco visto che la posizione del massimo centrale è zero.

Nel nostro caso abbiamo preferito utilizzare la prima possibilità in quanto volevamo avere a nostra disposizione entrambi gli ordini spettrali. Quindi, dopo aver scelto la fenditura di collimazione e quella del sensore di luce, ci siamo posizionati da un lato dello spettro e, dopo aver fatto partire la raccolta dati col computer, abbiamo spostato lentamente e con continuità il braccio col sensore di luce fino ad esaurire l’ordine spettrale opposto a quello di partenza. Abbiamo ripetuto questa operazione più volte per una stessa lampada, variando le varie fenditure e il gain del sensore di luce per cercare le condizioni ideali di acquisizione di dati sperimentali. Nella prossima sezione riferiremo i risultati sperimentali ottenuti.

(Fig.18) Lo spettrofotometro della Pasco Scientific.
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(Fig.19) Schema dello spettrofotometro visto dall’alto. In questo caso la sorgente è una lampada al mercurio e possiamo vedere chiaramente l’ordine zero che si trova al centro mentre troviamo il primo ordine sia a destra che a sinistra del massimo centrale.
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