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Введение


Молекула бензола представляет собой шесть связанных между собой атомов углерода находящихся в sp2-гибритизированном состоянии, образующих правильный шестиугольник (Рис. 1). Каждый атом углерода связан с двумя углеродными и одним водородным атомом при помощи одного s- и двух p-электронов. Оставшиеся p-орбитали, равномерно перекрываясь, образуют единое π-электронное облако.
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Рис. 1.  Структурная формула бензола.


Как видно из рисунка, при количестве заместителей водорода большем или равным двум, возможно появление изомеров по типу замещения водорода. Например, возможны орто-, пара- и мета- типы замещения (Рис. 2).
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Рис. 2. Пример изомерии заместителей в бензольном кольце.


Физические свойства. Низшие члены гомологического рядя бензола в обычных условиях - безцветные жидкости с характерным запахом. Они не смешиваются с водой, но легко смешиваются с неполярными органическими растворителями. Температуры кипения изомерных соединерий отличаются не на много: орто-изомеры обычно кипят при более высокой температуре, чем пара-изомеры. [1]


В химических реакциях заместители в бензольном кольце оказывают ориентирующее действие на процесс вхождения следующего заместителя, поэтому тип замещения является важным параметром исходного вещества при синтезе новых соединений.


Целью данной работы является определение количества заместителей и их положения в бензольном кольце.

1. Литературный обзор

1.1. Метод определения по ИК-спектрам

Молекулярные ИК-спектры поглощения получают, действуя на вещество непрерывным ИК-излучением, при этом энергия фотонов излучения вполне достаточна для возбуждения колебаний атомов в молекуле. Поглощая фотон, молекула переходит на соответствующий возбужденный уровень, а в сплошном излучении появляется «провал» интенсивности на длине волны поглощенного фотона. [2]

Колебание каждого атома в большей или меньшей степени распостраняются на всю молекулу. Некотрые колебания приводят преимущественно к растяжению и сжатию одной какой-нибудь связи (валентные колебания). Другие колебания преимущественно вызывают изменения валентных углов в молекуле. Они совершаются перпендикулярно линии связи атомов (деформационные колебания). Фактически в многоатомной молекуле нет ни валентных, ни деформационных колебаний в чистом виде. Каждое колебание в большей или меньшей степени является колебанием всего скелета молекулы, т.е. принадлежит к скелетным колебаниям. [2]

Число полос поглощения в ИК-спектре зависит от числа активных колебаний, т.е. от числа колебаний, которые сопровождаются изменением дипольного момента молекулы. [2]
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Качественный анализ смеси веществ основан на том, что каждое индивидуальное вещество имеет свои полосы поглощения в спектре. Значит, что бы определить состав смеси веществ, надо получить ее колебательный спектр поглощения, определить частоты максимумов полос поглощения и по справочной литературе отнести эти полосы к конкретным соединениям. [2]
Информацию о количестве заместителей и их положению в бензольном кольце можно получить путем снятия ИК спектров поглощения вещества в диапазонах 1700-2000 см-1 и 650-1000 см-1. Область 1700-2000 см-1 включает обертоны и составные частоты сравнительно небольшой интенсивности. В этой области каждому опреденному типу замещения соответствует свой «рисунок» спектра, независящий от природы заместителя (Рис. 1.1). Для рассмотрения его необходимо записывать при сильном увеличении масштаба по оси интенсивностей или использовать кювету с большой толщиной поглощающего слоя. [2]

Из области 650-1000  см-1 получают частоты полос поглощения и, сопоставляя их с таблицей характеристических частот, так же делают вывод о типе замещения.

Хоть данные области несут одинаковую информацию, на практике определяют по обоим участкам спектра, так как определить тип замещения по одной из приведенных областей достаточно сложно из-за неточного соответствия «рисунка» и частот поглощения табличным значениям. Чаще всего сначала делается предположение о возможных типах замещения по низкочастотной области, а затем результат проверяется по «рисунку» спектра в более высокочастотной области. При соответствии выводов по каждой области делается заключительный вывод о типе замещения.

1.2. Другие методы, возможные для определения типа замещения

По спектрам кобинационного рассеяния.

Спектры комбинационного рассения (КР) возникают в результате нерезонансного (т.к. направленные на вещество кванты света молекулами вещества не поглощаются) возбуждения молекул вещества квантами света. [2]

Монохроматический поток света практически полностью проходит через непоглощающее его вещество. И лишь незначительная часть светового потока рассеивается молекулами вещества, даже если вещество гомогенно. Большую часть рассеянного света составляют фотоны той же частоты, что и свет падающий. Очень небольшая часть рассеянного света содержит фотоны большей и меньшеи частоты, чем падающий свет. Эти частоты и составляют спектр комбинационного рассеяния. [2]

Основные закономерности в спектрах комбинационного рассеяния:

1. Каждая линия, соответствующая рэлеевскому рассеянию, сопровождается определенным для данного вещества набором линий КР.

2. Линии КР располагаются симметрично относительно линии рэлеевского рассеяния.

3. Разность частот линии рэлеевского рассеяния и линии КР не зависит от частоты возбуждающей линии, а зависит лишь от природы рассеивающего вещества.

4. Частота красных спутников (стоксовых) равна разности частот возбуждающей линии и частоты колебания атомов в молекуле. Частота фиолетовых спутников равна сумме возбуждающей частоты и частоты колебания атомов в молекуле. Таким образом, частота линий КР является комбинацией частоты возбуждающего света и частоты колебания атомов в молекуле рассеивающего вещества.

5. Из сказанного следует, что смещение линий КР (разность частот) относительно возбуждающей линии равно частотам полос поглощения в ИК-спектре того же соединения.

6. Интенсивность стоксовых линий всегда выше интенсивности антистоксовых. [2]

Метод ЯМР-1H спектроскопии.
В основе ЯМР лежит изменение внутренней энергии вещества, связанное с магнитными свойствами ядер атомов. ЯМР-спектры поглощения получают действием излучения радио волновой частоты на вещество, находящееся в сильном однородном магнитном поле. [2]

Ядра, характеризующиеся спиновым квантовым числом отличным от нуля, обладают магнитными свойствами. Их можно представить себе в виде маленьких магнитиков, обладающих некоторым магнитным моментом. [2]

Если вещество, ядра которого обладают магнитными свойствами, поместить в сильное однородное магнитное поле напряженности, то магнитные диполи ядер будут определенным дискретным образом ориентироваться относительно этого поля - вдоль него, против него или под тем или иным углом к нему. Причем каждой из этих ориентации соответствует определенное энергетическое состояние ядра, определенный энергетический уровень. Переходы ядер с нижнего энергетического уровня на верхний (переориентацию магнитных моментов ядер) можно вызвать, если на вещество дополнительно воздействовать электромагнитным излучением радиоволновой частоты. При совпадении энергии фотонов с разностью энергетических уровней происходит резонансное поглощение фотонов молекулами вещества. Это явление и называют ядерно-магнитным резонансом ЯМР, а частоту поглощаемых фотонов - резонансной частотой. [2]

Для эффективного использования спектроскопии ЯМР целесообразно исследовать спектры ядер, встречающихся во многих соединениях, обладающих достаточным магнитным моментом, со спиновым квантовым числом равным 1/2. Всем этим требованиям отвечает изотоп водорода 1Н1 - протон. Поэтому структурного анализа органических веществ самым эффективным методом анализа является спектроскопия ЯМР-1H (ПМР). [2]

2. Экспериментальная часть работы

2.1. Используемые приборы и материалы

1. ИК-спектрофотометр «Specord 75IR» производства Carl Zeiss Jena.

2. Неразборная кювета с окошками NaCl и толщиной поглощающего слоя 2 мм.
3. Разборная кювета с окошками NaCl для определения методом раздавленной капли.
4. Шприц для заправки неразборной кюветы.
5. Четыреххлористый углерод (CCl4) для промывки кювет.
6. Салфетки для протирки окошек.
7. Чистые бланки для прибора «Specord 75IR».
8. Готовые спектры неизвестных соединений, снятых на приборе «Impact-410». Маркировка: s1, s2, s3, s4.

9. Образцы анализируемых соединений. Маркировка: №1, №7, №12, №15.
10. Пленка полистирола.
2.1.1. Описание прибора «Specord 75IR»


ИК-спектрофотометр «Specord 75IR» (Рис. 2.1) позволяет в автоматическом режиме зарегистрировать ИК спектры поглощения исследуемых образцов в диапазоне волновых чисел 4000-400 см-1.
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Рис. 2.1. Общий вид спектрофотометра «Specord 75IR».


В спектрофотометре использован двухлучевой  способ регистрации спектра с оптической компенсацией световых потоков.


Оптическая схема прибора (Рис. 2.2) состоит из источника света (1), дающего сплошной ИК спектр, кюветного отсека (2), зеркального модулятора с вращающимся секторным диском (4), двойного монохроматора (5) и приемника излучения – термоэлемента (6).
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Рис. 2.2. Оптическая схема прибора.


Свет от источника – керамического стрежня с платиново-родиевой спиралью накала (1), зеркалами (3) разбивается на два пучка, которые проходят через кювету с образцом (7) и кювету сравнения (8). Зеркальный модулятор попеременно направляет эти пучки света во входную щель монохроматора (9). Термоэлемент (6) преобразует выделенный монохроматором модулированный свет в электрический сигнал, поступающий в усилительную систему.

Если через выходную щель монохроматора выходит излучение, не поглощаемое образцом, световые потоки в обоих пучках одинаковые и усилительное устройство не подает сигнала на самописец. Перо при этом выписывает прямую, параллельную оси абсцисс. Если же на выходе монохроматора излучение, поглощаемое образцом, в приемнике возникает переменное напряжение. Это напряжение поступает на измерительную диафрагму, которая уменьшает световой поток в рабочем пучке.


С диафрагмой механически связано перо самописца, которое выписывает полосы поглощения.


В спектрофотометре «Specord 75IR» осуществляется автоматическое сканирование спектра.


Условия снятия спектра задаются ручками на лицевой панели прибора (Рис. 2.1) и с помощью блока сменных шестерен, задающих скорость сканирования спектра и масштаб его записи (Рис. 2.3).
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Рис. 2.3. Блок сменных шестерен.

2.1.2. Описание прибора «Impact-410»

Данный прибор представляет собой ИК-Фурье-спектрометр.

Рабочий диапазон: 350-6500 см-1.

Разрешение: 32, 16, 8, 4, 2, 1 см-1.

Режим измерения: А, Т%

Управление: PC с программным обеспечением «Ommc».

Возможно подключение дополнительного оборудования: НПВО, КР и хроматографа.

2.2. Практическая часть работы на приборе «Specord 75IR»
1. Подготовка прибора и выбор условий.

2. Юстировка прибора по спектру полистирола.

3. Непосредственное снятие спектров анализируемых соединений в диапазонах 1600-2000 и 600-900 см-1.

2.2.1. Подготовка прибора к работе и выбор условий


Для снятия спектров определяемых образцов были использованы параметры работы прибора, рекомендуемые методикой на данный прибор, приведенные в таблице 2.1 и 2.2. В канале сравнения – воздух.

Таблица 2.1. Установка ручек на лицевой панели прибора.

	№ на рис. 2.1 
	Назначение
	Положение

	5
	Щелевая программа
	2

	6
	Усиление
	3

	7
	Переключение усилителя с ручного на автоматический
	1


Таблица 2.2. Установка скорости сканирования спектра и масштаб его записи  с помощью шестерен в блоке сменных шестерен.

	Шестеренка
	Положение
	Назначение
	Выбранные параметры

	58
	A
	Время регистрации/лист
	22 мин/лист

	82
	C
	
	

	58
	D
	Масштаб волнового числа
	15 мм/100 см-1

	82
	F
	
	


2.2.2. Юстировка прибора

Данная часть работы выполнялась путем снятия спектра пленки полистирола в диапазоне 490-4000 см-1. При этом использовалась разборная кювета, вместо окошек которой был помещен исследуемый образец. Данные о частоте полос поглощения, процент поглощения которых менее 60% занесены в таблицу и сравнены со значениями данных частот поглощения взятых из справочных материалов (табл. 2.3).

Таблица 2.3.

	№ полосы
	w, см-1 в спектре
	w, см-1 табличная
	∆w, см-1

	1
	699
	700
	1

	2
	750
	757
	2

	3
	905
	905.2
	0.2

	4
	1025
	1028.4
	3.4

	5
	1155
	1154.5
	-0.5

	6
	1494
	1494
	0

	7
	1600
	1603
	3

	8
	1800
	1802
	2

	9
	1875
	1883
	8

	10
	1930
	1926.3
	3.7

	11
	2850
	2850
	0

	12
	2925
	2924.2
	-0.8

	13
	3025
	3026.5
	1.5

	14
	3060
	3060.5
	0.5

	15
	3090
	3082.6
	-7.4


Среднее значение поправки (∆wср) вычисляется по формуле:

∆wср=∑∆w/15=1.1 см-1
Отсюда можно сделать вывод, что в пределах возможности измерения частоты полосы поглощения, условия и режимы работы прибора выбраны правильно (градуировка бланка позволяет определить волновое число с точностью до ~25 см-1, что значительно выше средней величены поправки).

2.2.3. Снятие спектров поглощения анализируемых образцов

Получение спектров анализируемых образцов состоит из двух частей: снятие спектра поглощения в диапазоне 600-900 см-1 в разборной кювете методом раздавленной капли и снятие спектра в диапазоне 1600-2000 см-1 в кювете с толщиной поглощающего слоя 2 мм. Использование разных кювет обусловлено тем, что в области 1600-2000 см-1 интенсивность полос значительно слабее, относительно первой исследуемой области, что создает сильные затруднения в проведении анализа. Для увеличения интенсивности полос необходимо увеличить количество (концентрацию) вещества (з-н Бургера-Ламберта-Бера), что и достигается за счет использования кюветы с большим поглощающим слоем.

Методика получения спектров:

1. В прибор устанавливается чистый бланк.

2. На шкале волновых чисел устанавливается число, соответствующее 2000 см-1. Перо самописца устанавливается в начало бланка.

3. С помощью шприца промывается неразборная кювета четыреххлористым углеродом.

4. Кювета заправляется анализируемым веществом и устанавливается в кюветный отсек.

5. Запись спектра до волнового числа 1600 см-1.

6. На шкале волновых чисел устанавливается число, соответствующее 900 см-1.

7. Окошки разборной кюветы протираются салфетками, смоченными в CCl4.
8. На окошко помещается капля анализируемого вещества. Кювета собирается.
9. После замены кюветы в приборе, запись спектра до волнового числа 600 см-1.

10. Для следующего образца все действия повторяются с п.1.

2.3. Расшифровка спектров

Образец №1:
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	Рис. 2.4. Спектр поглощения образца №1 в диапазоне 900-400 см-1.
	Рис. 2.5. Спектр поглощения образца №1 в диапазоне 2000-1600 см-1.



В области 400-900 см-1 (Рис. 2.4) полосы 710 см-1 и 755 см-1 могут соответствовать следующим типам замещения:

1. Монозамещение. При таком типе замещения полосы поглощения должны лежать в диапазонах 685-710 см-1 и 735-760 см-1.

2. 1,3 -дизамещение. Полосы поглощения в диапазонах 680-705 см-1 и 770-790 см-1. Следует учесть, что полосы исследуемого образца неточно соотвествуют данным диапазонам, а, следовательно, вероятность такого типа замещения меньше, чем в случае монозамещения.

3. 1,2,3 -тризамещение. Полосы поглощения в диапазонах 705-745 см-1 и 760-780 см-1. Так же как и во втором случае, соотвествтвие полос данным диапазонам неточно.

Область спектра в диапазоне 1600-2000 см-1 (Рис. 2.5) соответствует «рисунку» спектра для 1,2,3,4- типа замещения (Рис. 1.1), но при этом в области 400-900 см-1 должна присутствовать полоса с волновым числом 820 см-1, которая отсутствует. Можно предположить, что рассматриваемая область по каким-либо причинам сместилась и отображает более высокочастотную область. Исходя из этого, ее примерно можно соотнести с «рисунком», соответствующему монозамещению, а так как и первая область спектра с большей вероятностью соответствует именно этому типу замещения, можно сделать вывод, что у данного образца в бензольном кольце есть только один заместитель.

Образец №2:
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	Рис. 2.6. Спектр поглощения образца №2 в диапазоне 900-600 см-1.
	Рис. 2.7. Спектр поглощения образца №2 в диапазоне 2000-1600 см-1.


В области 600-900 см-1 (Рис. 2.6) полосы 700 см-1 и 775 см-1 могут соответствовать следующим типам замещения:

1. Монозамещение. Диапазоны полос поглощения: 685-710 см-1 и 735-760 см-1.

2. 1,3 -дизамещение. Полосы поглощения: 680-705 см-1 и 770-790 см-1.

3. 1,2,3 -тризамещение. Полосы поглощения: 705-745 см-1 и 760-780 см-1. 

Область спектра в диапазоне 1600-2000 см-1 (Рис. 2.7) соответствует «рисунку» спектра для монозамещения (Рис. 1.1). Так как и первая область спектра соответствует этому типу замещения, можно сделать вывод, что у данного образца в бензольном кольце есть только один заместитель.

Образец №7:
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	Рис. 2.8. Спектр поглощения образца №7 в диапазоне 900-400 см-1.
	Рис. 2.9. Спектр поглощения образца №7 в диапазоне 2000-1600 см-1.


В области 400-900 см-1 (Рис. 2.8) полосы 705 см-1 и 750 см-1 могут соответствовать следующим типам замещения:

1. Монозамещение. Диапазоны полос поглощения: 685-710 см-1 и 735-760 см-1.

2. 1,3 -дизамещение. Полосы поглощения: 680-705 см-1 и 770-790 см-1. Соответствие неточно.

3. 1,2,3 -тризамещение. Полосы поглощения: 705-745 см-1 и 760-780 см-1. Соответствие неточно.

Область спектра в диапазоне 1600-2000 см-1 (Рис. 2.9) соответствует «рисунку» спектра для монозамещения (Рис. 1.1). Так как и первая область спектра с большей вероятностью соответствовует этому типу замещения, можно сделать вывод, что у данного образца в бензольном кольце есть только один заместитель.

Образец №12:
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	Рис. 2.10. Спектр поглощения образца №12 в диапазоне 900-500 см-1.
	Рис. 2.11. Спектр поглощения образца №12 в диапазоне 2000-1600 см-1.


В области 500-900 см-1 (Рис. 2.10) полоса с волновым числом 800 см-1 может соответствовать следующим типам замещения:

1. 1,4 -дизамещение. Табличный диапазон полосы 800-830 см-1.

2. 1,2,3,4 -дизамещение. Табличное значение волнового числа для полосы - 820 см-1, что сильно отличается от значения полосы в полученном спектре.

Область спектра в диапазоне 1600-2000 см-1 (Рис. 2.11) соответствует «рисунку» спектра для 1,4- типа замещения (Рис. 1.1). Так как и первая область спектра с большей вероятностью соответствовует этому типу замещения, можно сделать вывод, что у данного образца в бензольном кольце есть два заместителя в пара-положении.

Образец №15:
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	Рис. 2.12. Спектр поглощения образца №15 в диапазоне 900-500 см-1.
	Рис. 2.13. Спектр поглощения образца №15 в диапазоне 2000-1600 см-1.


В области 500-900 см-1 (Рис. 2.12) полосы 700 см-1 и 775 см-1 могут соответствовать следующим типам замещения:

1. Монозамещение. Диапазоны полос поглощения: 685-710 см-1 и 735-760 см-1. По одному диапазону соответствие неточно.

2. 1,3 -дизамещение. Полосы поглощения: 680-705 см-1 и 770-790 см-1.

3. 1,2,3 -тризамещение. Полосы поглощения: 705-745 см-1 и 760-780 см-1. По одному диапазону соответствие неточно.
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	Если предположить, что по каким-либо причинам полосы поглощения в диапазоне 1600-2000 см-1 (Рис. 2.13) сместились в сторону меньшего волнового числа, то область в этом диапазоне будет соответствовать «рисунку» спектра для 1,4- типа замещения (Рис. 1.1), но такой тип замещения не был определен по первой области спектра. Судя по формату «рисунка» в исследуемой области можно сделать предположение, что используемая при записи спектра толщина поглощающего слоя кюветы оказалась недостаточной. Для создания возможности определения по этой области спектр в диапазоне 1600-2000 см-1 был растянут по вертикали с помощью компьютерной интерполяции оси ординат (Рис. 2.14).


После такой процедуры можно судить о том, что данный участок области 1600-2000 см-1  соответствует «рисунку» спектра для 1,3-дизамещенного бензольного кольца. А так как данный тип замещения так же был определен по первой области спектра, можно сделать вывод, что у данного образца в бензольном кольце есть два заместителя в орто-положении.

	Рис. 2.14. Участок спектра поглощения образца №15 в диапазоне 2000-1700 см-1 после интерполяции.
	


Спектр s1:
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	Рис. 2.15. Спектр поглощения s1 в диапазоне 900-400 см-1.
	Рис. 2.16. Спектр поглощения s1 в диапазоне 2000-1600 см-1.


В области 400-900 см-1 (Рис. 2.15) полосы поглощения могут соответствовать следующим типам замещения:

1. Монозамещение. Табличные значения диапазонов волновых чисел полос поглощения: 685-710 см-1 и 735-760 см-1. Первый диапазон имеент неточное соответствие.

2. 1,3 -дизамещение. Табличные значения волновых чисел полос поглощения: 680-705 см-1 и 770-790 см-1. Второй диапазон имеент неточное соответствие.

3. 1,2,3 -тризамещение. Табличные значения волновых чисел полос поглощения: 705-745 см-1 и 760-780 см-1.

Область спектра в диапазоне 1600-2000 см-1 (Рис. 2.16) в большей степени соответствует «рисунку» спектра для монозамещения, чем для 1,2,3 -тризамещения (Рис. 1.1). Хотя в первой области спектра волновое число одной полосы неточно соответствует табличному диапазону, можно сделать вывод, что спектр все же принадлежит образцу, с однозамещенным бензольным кольцом.

Спектр s2:
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	Рис. 2.17. Спектр поглощения s2 в диапазоне 900-400 см-1.
	Рис. 2.18. Спектр поглощения s2 в диапазоне 2000-1600 см-1.


В области 400-900 см-1 (Рис. 2.17) полосы 690.7 см-1 и 760.4 см-1 могут соответствовать следующим типам замещения:

1. Монозамещение. Диапазоны полос поглощения: 685-710 см-1 и 735-760 см-1.

2. 1,3 -дизамещение. Полосы поглощения: 680-705 см-1 и 770-790 см-1. Соответствие неточно.

3. 1,2,3 -тризамещение. Полосы поглощения: 705-745 см-1 и 760-780 см-1. Соответствие неточно.

Область спектра в диапазоне 1600-2000 см-1 (Рис. 2.18) соответствует «рисунку» спектра для 1,2,4- типа замещения (Рис. 1.1), но такой тип замещения не был определен по первой области спектра. Если предположить, что интенсивность полос поглощения изменилась под влиянием каких-либо факторов, данную область можно сопоставить с «рисунком» спектра соответствующему монозамещению. Так как первая область спектра с большей вероятностью соответствует именно этому типу замещения, можно сделать вывод, что спектр принадлежит образцу, с однозамещенным бензольным кольцом.

Спектры s3 и s4:

По отсутствию полос поглощения в диапазонах 680-885 см-1, 1600-2000 см-1 и 3010-3110 см-1 (Рис. 2.19 и 2.20), можно сделать вывод, что спектры принадлежат образцам, в составе которых отсутствуют ядра бензола. Наличие бензола в исследуемом образце является обязательным условием, для выполнении данной работы.
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Рис. 2.19. Спектр поглощения s3 в диапазоне 4000-400 см-1.
[image: image22.png]7
m
f L
[l
|
|
=
iR
3 £
& 124821
3 1967:36- 15231





Рис. 2.20. Спектр поглощения s4 в диапазоне 4000-400 см-1.

3. Вопросы безопасности жизнедеятельности

В ходе работы в качестве анализируемых образцов используются растворы ароматических соединений, которые являются легковоспламеняющимися жидкостями. Поэтому следует придерживаться трех основных принципов техники безопасности при работе с ЛВЖ:

1. не допускать попадания горючих паров в атмосферу;

2. исключать возможность воспламенения при случайном образовании пожаровзрывоопасной концентрации паров (держать образцы дальше от отсека источника ИК-излучения в приборе);

3. заранее принимать все возможные меры, чтобы последствия аварии, если она все же произойдет, были минимальными. [3]

В связи с возможной токсичностью анализируемых соединений, для исключения возможности отравления через дыхательные пути все работы с ними разрешается проводить только в вытяжном шкафу при включенной вентиляции.

Кроме того, многие органические жидкости обладают способностью легко всасываться при попадании на кожу. При этом количество яда, проникшего в организм при единовременном контакте, может исчисляться сотнями миллиграммов, а при продолжительном контакте или большой площади облитой кожи - граммами. Те же количества ядовитых веществ могут попасть в организм через легкие только при длительном (несколько десятков часов) пребывании в атмосфере, содержащей высокие концентрации паров данного вещества. Проникшие через кожу яды попадают непосредственно в кровь, вызывая острые отравления, или депонируются в жировых тканях, приводя к хроническим отравлениям, аллергическим дерматитам и другим заболеваниям. [3]

Необходимо учитывать высокую сорбционную способность текстильных материалов, особенно шерсти и хлопка, по отношению ко многим жидким и газообразным веществам. Работа без спецодежды создает условия для накопления ядовитых веществ в личной одежде. Постепенно десорбируясь, яды впитываются всей поверхностью кожи, причем их действие продолжается вне стен лаборатории. [3]

При нарушении правил личной гигиены, при курении или приеме пищи в рабочих помещениях, возможно непреднамеренное попадание небольших количеств вредных веществ в органы пищеварения. [3]

Прием пищи допустим только в специально отведенных для этой цели помещениях, в которых не должны проводиться какие-либо работы с химическими веществами. Нельзя принимать пищу в рабочих халатах. [3]

При работе на спектральном приборе существует опасность поражения электрическим током. Такая ситуация может возникнуть при совпадении следующих обстоятельств:

1. отсутствие или нарушение заземления прибора;

2. появление на корпусе прибора электрического напряжения вследствие замыкания на корпус или пробоя на корпус;

3. одновременное прикосновение к корпусу поврежденного прибора или к токоведущим частям с нарушенной изоляцией и к заземленному оборудованию (другой электроприбор с исправным заземлением, водопроводные или газовые трубы, отопительные батареи) либо ситуация, когда человек прикасается к поврежденному прибору, стоя на влажном полу. [3]

Поэтому перед началом работы на приборе необходимо убедиться в наличии надежного заземления и устройства автоматического отключения питания в случае короткого замыкания.

4. Обсуждение результатов

В ходе работы были определены следующие типы замещения в бензольном ядре:


Образец №1: Монозамещение.


Образец №2: Монозамещение.


Образец №7: Монозамещение.


Образец №12: 1,4-дизамещение.


Образец №15: 1,2-дизамещение.


Спектр s1: Монозамещение.


Спектр s2: Монозамещение.


Спектры s3 и s4 сняты с образцов, не содержащих бензольных колец.

В процессе расшифрофки спектров для образцов №1 и №15 наблюдалось несоответствие «рисунков» областей 1600-2000 см-1 с табличными данными. Возможно, это обусловлено тем, что методика определения типа замещения в бензольном ядре не была отработана в данной работе. Для более уверенных результатов необходимо получить точное соответствие «рисунка», полученного экспериментальным путем с «рисунком», предоставляемым справочной литературой, что практически невозможно, так как спектры получают на разных приборах и при разных условиях. Решением этой проблемы может служить получение своих спектров поглощения образцов с известными типами замещения на том же приборе и при тех же условиях что и практическая часть работы. Так же можно получить более хорошие результаты, если увеличить еще, как минимум, в 1.5-2 раза, толщину поглощающего слоя кюветы, так как процент пропускания аналитических полос поглощения в данной области был более чем 40-50%. Кроме того, в работе не предъявлялось никаких требований к качеству исследуемых образцов. Посторонние примеси, а так же продукты распада определяемых соединений могут оказывать негативное влияние на точность приводимых результатов.

Все сказанное относительно определямых образцов актуально и для тех образцов,  которым соответствуют спектры s1, s2, s3 и s4, но повлиять на это не представляется возможным, так как эти спектры были предоставлены для работы уже в готовом виде.
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