Spektrofotometricka metoda stanoveni MnQO, a Cr,0-*

Domaci priprava : Zopakujte si zaklady pouZziti kinetickych metod v analytické chemii !!!

Ukoly : a) Spektrofotometrické stanoveni manganistanu a dichromanu ve smési (multikomponentni
analyza)
b) Kinetické studium oxidace barviva roztoky manganistanu a dichromanu (nepiimé
stanoveni manganistanu a dichromanu)

Teorie : UV-VIS absorp¢ni spektrofotometrie mé velky vyznam pro stanoveni koncentrace slozek
v neznamych smésich, pti méteni rychlosti chemickych reakci a také pro stanoveni stechiometrie a
konstant stability komplexti v roztocich.
Zakladem absorp¢ni spektrofotometrie je platnost Lambert-Beerova zakona :

A= exl| xc
kde | je hroubka svétlo absorbujici vrstvy, £ je molarni absorpéni koeficient a C je koncentrace
analytu v roztoku. Pro multikomponentni analyzu je nutna platnost zadkon aditivity, kdy pro smés
vice slozek plati :

n m
ArotaL = &lci+ &l + ..., + & lcy= ZZngi XC;
j '=1i'=1
Koncentrace analytli ve smési se vypocita obvyklym matematickym zptisobem.

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

Pracovni postup :

1) Ptiprava roztoku

Roztok pufru - Roztok obsahuje 2.2 M kyselinu octovou (piipravit z koncentrované) a 0.5 M octan
sodny (to vSe o objemu 500 ml)

Zasobni roztoky

50 ml roztokii manganistanu draselného a dichromanu draselného (oba o koncentraci 1 mM -
roztok A)

50 ml roztokii manganistanu draselného a dichromanu draselného, oba o koncentraci 0.1 mM
(pfipravi se nafedénim koncentrovanych roztok) - roztok B

500 ml roztoku, ktery obsahuje 0.1 mM brompyrogalolové ¢ervené a 250 ml octanového pufru

2) Priprava kalibraénich roztokt smési manganistanu a dichromanu

Ptipravte si pét kalibracnich roztokti o rtznych koncentracich manganistanu a dichromanu ze
zéasobnich roztokii A a B do 25 ml odmérnych ban¢k (vysledné koncentrace budou v rozmezi
koncentraci 0.05 - 0.3 mM). Poméry koncentraci manganistanu a dichromanu budou upiesnény
vedoucim cvi€eni.

3) Pfiprava kalibra¢nich roztoka kinetického sledovani oxidace barviva (brompyrogalolové ¢erven)




Ptipravte si Sest kalibracnich roztokli o objemu 25 ml, kdy do banék napipetujte 20 ml zasobniho
roztoku barviva a tésn¢ pted zapocetim méteni na spektrofotometru ptidejte 0, 1, 2, 3, 4 a S ml
dichromanu resp. manganistanu. Poté roztok dopliite po rysku destilovanou vodou. Tyto kalibracni
roztoky se pfipravuji postupné po jednom, protoze budete sledovat kinetiku reakce a je vzdy proto
nutné zachovat urcity ¢asovy interval (5 minut).

4) Ptiprava spektrofotometru UNICAM

Nejprve zapnéte pocitac tlatitkem ON . Poté na stavovém tadku systému MS DOS napiste piikaz
win, ¢imz spustite systém Windows. V okné Spravce programi si najdete ikonu VISION 3.00 a
dvojitym kliknutim ji oteviete. Nyni zapnéte vlastni spektrofotometr pomoci pfepinace na levé
zadni strané. Vyckejte asi deset minut, nez bude pfistroj pfipraven méfit .

5) Vlastni méfeni na spektrofotometru

a) Prométeni absorpnich spekter jednotlivych slozek reakéniho systému (manganistan,
dichroman, barvivo a jeho oxidovand forma)

Na hlavni 1i§té nahote klepnéte na polozku Application a vyberte rezim Scan. Nyni se vam objevi
okno Scan method a v ném nastavite vlastni podminky méfeni (hodnoty krajnich vlnovych délek
200 a2 800 nm, aj.).

Nejprve je nutné proméfit pozadi (blank), a proto do pravého nastavce spektrofotometru
(REFERENCE) vlozte kyvetu s destilovanou vodou. Uzaviete viko, poté klepnéte na polozku
Command v horni hlavni li§t¢ a vyberte ptikaz Baseline. Objevi se malé okno a v ném stisknéte
tlacitko Proceed. Nyni pfistroj nastavi hodnotu absorbance blanku jako nulovou v celém vami
ur¢eném intervalu vinové délky .

Po ukonceni této procedury vlozte do levého néstavce spektrofotometru kyvetu s roztokem, jehoz
absorbanci chcete méfit. Na 1isté klepnete na ptikaz Run, ihned se otevie malé okno, do kterého
muzete vlozit popis vlastniho méfeného roztoku. Po klepnuti na tlacitko Proceed se spusti vlastni
méteni. Pokud klepnete na ikonu Scan Graph, je mozné sledovat vlastni méteni spektra.

b) Méteni absorbanci kalibracnich roztokid smési manganistanu a dichromanu

Kalibra¢ni roztoky, které jste si namichali, budou méteny v rezimu Fixed. Podivejte se na pribch
spekter manganistanu a dichromanu a vyberte dvé optimalni vlnové délky pro dal$i méfeni. Tyto
vinové délky pak zadejte v okn¢ Fixed Method. Po nastaveni nulové hodnoty proméite vSechny
kalibra¢ni roztoky a nakonec se proméii i nezndmy vzorek Z kalibracni zéavislosti urcete obsah
jednotlivych analytli ve smési.

c¢) Prométeni pribéhu reakce oxidace barviva (kinetické studium)

V hlavni li§té zménte rezim na Rate. V okn¢ Rate method pak nastavte parametry méfeni (vinova
délka, doba méteni, ukladani, aj.). Pak nastavte nulovou hodnotu (blank) pomoci kyvety s vodou (v
polozce Command, piikaz Zero). Poté si pfipravte roztok obsahujici barvivo a oxida¢ni reagent
(manganistan ¢i dichroman) pro kalibraci (vyberete si pouze jeden). Jakmile pifidate oxidacni
¢inidlo, protfepejte baniku a co nejrychleji napliite kyvetu a za¢néte mefit (optimalni tzv. mrtvy Cas
doba jsou 1-2 minuty).



d) M¢éteni absorbance pro kalibracni modelové smési barviva a oxida¢niho ¢inidla

V hlavni list€ vyberte rezim Fixed. V okné Fixed method nastavte vinovou délku, pfi které chcete
m¢éfit. Pak nastavte nulovou hodnotu (blank) pomoci kyvety s destilovanou vodou. Ke 20 ml
roztoku barviva v acetdtovém pufru ptidejte 5 ml vody a promeéite absorbanci (Ize zméfit ihned).
Pak ke 20 ml roztoku barviva v acetatovém pufru v dalsi baiice pridejte 1 ml oxidac¢niho Cinidla
(manganistanu ¢i dichromanu) o koncentraci 0.1 mM. Dopliite destilovanou vodou po rysku,
potadné protiepejte a po ubchnuti 5 minut proméite absorbanci. Totéz pak proved’te s pridavkem 2,
3, 4 a 5 ml oxida¢niho ¢inidla. Nakonec proved’te dle stejného postupu i méfeni s roztokem o
nezndmé koncentraci (pfidavek bude upfesnén vedoucim cviceni). Vyhodnocenim kalibra¢nich
roztokd urete koncentraci nezndmého roztoku.

Vyhodnoceni :
* Do protokolu uved'te spektra jednotlivych slozek reakéniho systému.

» Uved'te tabulky hodnot absorbanci a koncentraci kalibra¢ni sady. Déle zpracujte kalibracni kiivky
pro obé metody a urete koncentraci nezndmého vzorku (pfimé a nepfimé stanoveni oxidaci

barviva).

Diilezité upozornéni — prineste si disketu pro exportovana data
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