Spektrofotometricka metoda - stanoveni MnO4 a Cr207%

» Domaci priprava: Zopakovat zaklady pouziti kinetickych metod v analytické chemii

Ukoly:
a) Multikomponentni analyza: Spektrofotometrické stanoveni MnO4 a Cr;07% ve smési

b) Kinetické studium oxidace barviva roztoky MnOs a Cr;072- (nepiimé stanoveni MnO4 a
CI‘2072')

> Teorie:

UV-VIS absorpc¢ni spektrofotometrie ma velky vyznam pro stanoveni koncentrace slozek v
neznamych smésich, pfi méreni rychlosti chemickych reakci a také pro stanoveni stechiometrie
a konstant stability komplext v roztocich.

Zakladem absorp¢ni spektrofotometrie je platnost Lambert-Beerova zakona:
A=¢-l-c

Kde ¢ je molarni absorpc¢ni koeficient, I hloubka svétlo absorbujici vrstvy a ¢ koncentrace
analytu v roztoku.

Pro multikomponentni analyzu je nutna platnost zakonu aditivy, kdy pro smés vice slozek plati:
n m

Atotal = €1lcy + &ley + -+ gl = Z Z l-&-¢
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Koncentrace analytl ve smési se vypocita obvyklym matematickym zplisobem.

» Pracovni postup:

Chemikalie: manganistan draselny, dichroman draselny, brompyrogalolova cerven, octan
sodny, kyselina octova

Zasobni roztoky:

Manganistan draselny 6,25 mmol.l'* a 1,25 mmol.l* v 50 ml odmérné barice

Dichroman draselny 6,25 mmol.l'1 a 1,25 mmol.l'! v 50 ml odmérné barice

Roztok pufru obsahujici 2,2 mol.l1 kyselinu octovou (priprava z koncentrované) a 0,5 M octanu
sodného

Brompyrogallolova Cerveii 2,5.10-4 mol.l-1

1. Priprava roztokii:
Barvivo - 250 ml roztoku barviva obsahuje 0,1 mmol.l'! brompyragollolové ¢ervené a 125 ml
octanového pufru

Kalibrac¢ni roztoky dle tabulky 1 a 2

a) Priprava Kkalibra¢nich roztokii smési manganistanu a dichromanu pro
multikomponentni analyzu

Ze zasobnich roztokd manganistanu a dichromanu o koncentraci 6,25 mmol.l-. pripravte sadu
kalibra¢nich roztokd o objemu 25 ml dle tabulky 1.



Tabulka 1: Kalibrac¢ni roztoky pro multikomponentni analyzu

¢ (mmol.l'1) ¢ (mmol.l'1)
vzorek manganistanu | dichromanu
1 0 0
2 0 0,05
3 0 0,15
4 0 0,25
5 0,05 0
6 0,05 0,05
7 0,05 0,15
8 0,05 0,25
9 0,15 0
10 0,15 0,05
11 0,15 0,15
12 0,15 0,25
13 0,25 0
14 0,25 0,05
15 0,25 0,15
16 0,25 0,25
neznamy

b) Priprava Kkalibracnich roztokii Kinetického sledovani oxidace barviva
(brompyrogalolova ¢erveini)

Pripravte sadili roztoka dle tabulky 2 o objemu 25 ml, kdy do banék napipetujte 20 ml zasobniho
roztoku barviva a tésné pred zapocetim méreni na spektofotometru priedejte potiebné mnozstvi
dichromanu resp. Manganistanu z predem pripraveného zasobniho roztoku o koncentraci 1,25
mmol.l'l. Poté roztok dopliite po rysku destilovanou vodou. Tyto kalibracni roztoky se pripravuji
postupné po jednom, nebot se sleduje kineticka reakce je nutné dodrzet urcity casovy interval
po pridani oxidovadla (1 minuta). Kineticka rekce bude sledovana po dobu 5 minut.

Tabulka 2: Kalibrac¢ni roztoky pro kinetické sledovani oxidace barviva

¢ (mmol.l1) ¢ (mmol.l1)
vzorek manganistanu | dichromanu
1 0 0
2 0,005 0
3 0,015 0
4 0,025 0
5 0 0,005
6 0 0,015
7 0 0,025
8 0,005 0,005
9 0,015 0,015
10 0,025 0,025
neznamy




2. Vlastni méieni

a) Proméreni absorpcnich spekter jednotlivych slozek reakéniho systému
(manganistan, dichroman, barvivo a jeho oxidovana forma)

Na ploSe zvolte program Vision32. Na hlavni liSté zvolte poloZku Application a vyberte rezim
Scan. Objevi se okno Scan method v némZ nastavte podminky méfreni (hodnoty krajnich
vinovych 300 - 650 nm, pocet vzorki aj.)

Nejprve je nutné promeérit pozadi (blank). Do pravého nastavce spektrofotometru (REFERENCE)
vloZte kyvetu s destilovanou vodou, ktera zde bude po celou dobu méreni. Do levého nastavce
(VZOREK) vloZte kyvetu taktéZ s destilovanou vodou a uzaviete viko. Nyni klepnéte na polozku
Command v horni liSté programu a vyberte prikaz Baseline. Objevi se malé okno, v némz
potvrdite volbu zmacknutim tla¢itka Proceed. Nyni pristroj nastavi hodnotu absorbance blanku
jako nulovou v celém vami zvoleném intervalu vinové délky.

Po ukonceni této procedury je mozné promérit kalibra¢ni roztoky. Destilovanou vodu v kyveté v
levém ndastavci spektrofotometru vymeénte za roztok vzorku, jehoZ absorbanci chcete mérit. Na
listé klepnéte na prikaz Run, otevie se malé okno, v némz miiZete prejmenovat automaticky
nazev vzorku. Po klepnuti na tlacitko Proceed se spusti vlastni méieni. Pokud klepnete na ikonu
Scan Graph je mozné sledovat vlastni méreni spektra.

b) Méreni absorbanci kalibra¢nich roztokii smési manganistanu a dichromanu

Kalibra¢ni roztoky budou méreny v rezimu Fixed. Z pribéhu spekter manganistanu a
dichromanu vyberte tii optimalni vinové délky pro toto méteni. Vybrané vinové délky zadejte v
okné Fixed Method. Nejprve je nutné opét promeérit nulovou hodnotu (blank) a poté kalibra¢ni
roztoky a neznamy vzorek. Z kalibrac¢ni zavislosti urcete obsah jednotlivych analytl ve smési.

¢) Kinetické studium

Kinetické studium bude proméfeno v rezimu Rate. V okné Rate method nastavte uvedené
parametry meéreni. Dale je nutné nastavit nulovou hodnotu (blank) pomoci kyvety s
destilovanou vodou (polozka Command, piikaz Zero). Nyni ke 20 ml roztoku barviva v
acetatovém pufru pridejte 5 ml vody a zmérte absorbanci po dobu 5 minut (Ize mérit ihned).
Poté k 20 ml roztoku barviva v acetatovém pufru v dalsi bance pridejte potfebné mnozstvi
manganistanu resp. dichromanu dle tabulky 2. Dopliite destilovanou vodou po rysku,
protiepejte a po ubéhnuti 1 minuty mérte absorbanci po dobu péti minut. TotéZ provedte se
vSemi roztoky z tabulky 2 a nakonec i s neznamym vzorkem.

Parametry:

Lambda: dle spektra autosave: on
Duration: 5 min Int. Time: 0,125
Clear Graph: never Faktor: 1

» Vyhodnoceni:
Do protokou uved'te spektra jednotlivych slozek systému.
Tabulky absorbanci a koncentraci kalibracni sady. Zpracujte kalibra¢ni kiivky pro obé metody a
urcete koncentraci neznamého vzorku.
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