14.PRUTOKOVA CHRONOPOTENCIOMETRIE

Stanoveni kyseliny askorbové C¢HsOg¢

V coulometrii a chronopotenciometrii se méri elektricky naboj potiebny k uplné premeéné stanovované latky na
Jinou formu v rozdilném oxidacnim stupni.

Pri stanoveni kyseliny askorbové se méri naboj potiebny na uplny priubeh kvantitativni oxidace kyseliny
askorbové na dehydroaskorbovou kyselinu uvniti: porézni uhlikové elektrody E53C pomoci konstantniho proudu.

CsHsOg - 2e” — CeHgOgt+ 2H"
14.1. Priprava zasobniho roztoku kyseliny askorbové

¢ (CsHgOg) = 100 mg/1 M(CHgOg) = 147,13 g/mol
tj. m(C¢HgCs) = 50 mg — pievést do Vo= 500 ml, doplnit dest. H,O

14.2. Priprava kalibrac¢nich roztoki kyseliny askorbové

Ze zasobniho roztoku C¢HsCs 0 ¢ = 100 mg/1 piipravit do 50 ml odm.ban&k nasledujici koncentrace
kyseliny askorbové, doplnit po rysku elektrolytem R-020T (NaCl < 1%, CoH4C, . 2H,0 < 1%, Triton
X100 < 1%, dest. H,0).

¢. ¢ (mg/1) Voip (ml) AT/AE (counts)
1. 10 5

2. 20 10

3. 30 15

4. 40 20

5. 50 25

6. 60 30

14.3. Priprava neznamého vzorku

Tabletu zvazit — rozpustit v cca 25 ml dest. H,O a ptefiltrovat do 100 ml odm.banky + H,O

!
pipetovat 5 ml do 50 ml odm.banky + dest. H,O

!
pipetovat 10 ml do 50 ml odm.baiiky + elektrolyt R-020T (zméfit 3x, ptip. 6x)



Postup méieni CsHgCs pomoci EcaFlow 150GLP

l.
2.

Spustit program EcaFlow Autosampler

Nastaveni — Parametry — Vseobecné — zvolit ¢islo metody — metoda ¢.36 Ascorbic
Acid a vybrat mod méteni Bezkalibracné, mod méteni pozadi Pred kazdym mérenim

3. Nastaveni — Parametry — MérFeni — zménit hodnotu pritoku na 6 ml/min

10.

11.
12.

Nastaveni — Parametry — Kalibrace — rozkliknout modré policko a zménit
jednotky na mg/1

Nastaveni — Parametry — Vzorky — Pridat — v zobrazené tabulce uvést ¢islo
nadoby, nazev (kod) vzorku, pocet opakovani (1x) a zatrhnout Analyzuj — OK

Barevné oznacené hadi¢ky ponofit do piislusnych roztoki:
e modra hadicka — roztok zakladniho elektrolytu R-020T (dle aplikac. listu)
e cCervend hadicka — roztok blanku (elektrolyt R-020T)
e 7luta hadi¢ka — roztok CcHgCs
Ptitlacné rameno peristaltického ¢erpadla pfitlacit (zacvaknout) k hadiSce
Pod drzék filtru umistit kadinku — kliknout na moznost Nap/néni
Po naplnéni systému elektrolytem odstranit kadinku a zapojit hadicky cely
Stisknout moznost Preparace (piiprava elektrody k méfeni)
Spustit méteni — ! a Start

Namétenou kiivku porovnat se vzorovym zaznamem v aplikacnim listé. Pokus
zaznam vyhovuje (kontrola porézni uhlikové elektrody) lze pristoupit k analyze
vzorku a méfeni kalibracnich zavislosti

13. Nastaveni — Parametry — Vseobecné — vybrat moéd méteni Kalibracni primka, mod

meieni pozadi Pred kazdym mérenim

14. Nastaveni — Parametry — Kalibrace — vypsat policka Kalibra¢ni piimky Cstd1,

Cstd2, Cstd3 (prvni tii kalibra¢ni roztoky)

15. Nastaveni — Parametry — Vzorky — Pridat — v zobrazené tabulce uvést Cislo

16.
17.

nadoby, nazev (kod) vzorku, poc¢et opakovani méefeni standarda (1x), pocet opakovani
méteni vzorku (3x) a zatrhnout Analyzuj — OK, pravym tlacitkem zrusit méfeni
srovnavaciho vzorku (pfedchozi vzorek)

Spustit mé&feni — !, oznagit mé&feni standarda a stladit Start

Po ukonceni méteni — Nastaveni — Parametry — Vzorky — pravym tlacitkem zrusit
méfeni prvnich ti{ kalibraénich roztoktt — OK — spustit méfeni — !, oznacit méfeni



vzorkd a stlacit Start
18. Ulozit naméfend data — File — Export

19. Hodnoty ulozené v PC ptevést do souboru v Excelu, sestrojit kalibra¢ni zavislost

f(c) = AT/AE .



