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prechodnych kovu
Ales Marecek Laboratorni prace
. s . o . L, i Doba na pripravu:
Vystup RVP: 73k se sezndmi s modernimi metodami kvantitativni analyzy 15 min
(prace propojuje poznatky z chemie a fyziky); pfi fedéni vzorkd jsou Doba na provedeni:
trénovany psychomotorické schopnosti - prace vyzaduje vysokou 90 min
presnost Obtiznost:
Klicova slova: absorbance, kalibra¢ni kfivka stredni
Ukol Na zékladé fotometrického stanoveni ur¢ete koncentraci kationu prechodného kovu.
1. Na zakladé méreni absorbance pfipravenych roztok( vytvoite kalibracni kfivku pro
zkoumany kation.
2. Zavyuziti kalibra¢ni kfivky stanovte koncentraci kationu zkoumaného kovu.
Pomicky Chemikalie: pentahydrat siranu médnatého, heptahydrat siranu nikelnatého, roztok

Teoreticky
uvod
Princip
fotometrie

Méreni
kalibracni
krivky

amoniaku, destilovana voda

Sklo: 2 ks odmérnych banék o objemu 100 cm?, byreta, 2 ks odmérnych banék o objemu 25
cm?, laboratorni stojan, drzak na kyvetu

Pristroje: spektrometr SpectroVis Plus, kyvety, pocitac s programem Logger Pro

Nékteré latky c¢aste¢né pohlcuji zéreni, které jimi prochazi.,Mnozstvi” dopadajiciho zareni
charakterizuje veli¢ina oznacovand jako intenzita. Intenzitu zafeni dopadajiciho na vzorek
oznacime jako /, a intenzitu zafenli, které vzorkem proslo, jako /. Pomér intenzit proslého
a dopadajiciho zareni oznac¢ime jako propustnost neboli transmitanci T.

T=—r
IO

Transmitance se v nékterych pfipadech uvéadi v procentech. Pro toto vyjadieni je tieba
hodnotu T ziskanou jako podil intenzit dopadajiciho a proslého zafeni vynasobit stem.
Zaporné vzaty dekadicky logaritmus propustnosti (transmitance) se oznacuje jako absor-
bance A.

A=-logT

Obé veliciny jsou funkci vinové délky a jsou bezrozmérné. Transmitance nabyva hodnot
od 0 (naprosto nepropustny vzorek) do 1 (zcela propustny vzorek). Absorbance nabyva
hodnot od 0 (vzorek neabsorbuje) do o (absorbuje viechny vinové délky).

Graf zavislosti absorbance a transmitance na vinové délce se nazyva spektrum. Na osu
X je vynesena vinovéa délka dopadajiciho zafeni a na osu y hodnota transmitance nebo
absorbance.

Absorbance je linearni funkci koncentrace. V této uloze bude vasim ukolem stanovit kon-
centraci dvou soli prechodnych kovi na zakladé méreni absorbance jejich roztokd. Méd-
naty i nikelnaty kation se v roztocich vyskytuji oktaedricky koordinovany Sesti molekulami
vody. Po pfidavku amoniaku prechazi hexaaquamédnaty kation na kation tetraammin dia-
quamédhnaty.

Typickou ulohou ve spektroskopii je stanoveni koncentrace znamé chemické latky v rozto-

ku na zakladé absorbance nebo transmitance. K tomu je nutno ziskat kalibra¢ni kfivku ¢ili

zavislost absorbance na koncentraci.

1. Pfipravte nékolik roztoki mérené latky v riznych znamych koncentracich.

2. Zméfte spektrum jednoho vzorku. Po ukonceni sbéru dat stisknéte tlacitko Konfiguro-
vat spektrometr.
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[Konfigurovat spekirometr]

3. Zobrazi se spektrum méfené latky. V nabidce na levé strané okna zatrhnéte Abs vs
Koncentrace.

- 25

Mod: ]
@ Abs vs vinova déka 2

") Abs vs éas ]
Abs vs Koncentrace ]

g 51

[koncentrace H 2 ]
2 ]

= 17

fconc =l |molp =l 1

Samostatné vinové déky

Kombinovat souvislé vinové dékv

Konfigurovat Spectrometer: 1 sbér!

T T T
300 500 700 900

= Vinova délka (nm)
Népovéda P (o [ seme |
B 1 Abs vs vinova déka -
) Abs vs éas

© Abs vs Koncentrace

Nazev sloupce:
[Koncentrace

7nacka: Tednnt

Fotometr vypise nékolik vinovych délek, pfi nichz je absorpce nejvyraznéjsi. Oznacena je
vinova délka s maximalni absorbanci, pfi které bude fotometr méfit automaticky. Zatrze-
nim jiného policka na levé strané nabidky vinovych délek viak muzete zvolit i jinou vino-
vou délku.

Pozn.: Je dobré si pred laboratorni praci proméfit spektra nékolika r(izné koncentrovanych
roztokl zkoumané latky a nechat si pfistrojem nabidnout vinovou délku méfeni. Casto se
mohou automaticky nabizené vinové délky pro riizné koncentrace lisit. V tomto pfipadé
proméite vzorky pro kalibracni kiivku na vsech navrzenych vinovych délkach. Pro dalsi
méfeni pouzijte vinovou délku, na které kalibracni kfivka nejlépe spojuje namérené hod-
noty absorbance. V nékterych pfipadech bude nejlépe vyhovovat vinova délka, kterou jste
naméfili pfi vysoké koncentraci roztoku.

Po volbé vhodné vinové délky stisknéte tlacitko OK.

4. Nasleduje dotaz na ulozeni dat pred zapocetim rezimu sbéru dat. Zvolte Ne.

) Chcete uloZit posledni méfeni pfed zménou sbérového rezimu?
(Odpovéd "Ne" vymaie data).

Ano [ Nsl ] [ stome
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5. Kliknutim na Sbér dat zahajte méreni.

p N
Udalosti a hodnoty 3]

VloZené hodnoty odpovidaji sesbiranym hodnotam.

Koncentrace .02|7 mol/L

[Mpoisa | [ oc ][ swmo |

6. Jakmile pristroj zméfi absorbanciv prvni kyvetg, stisknéte tlacitko Zachovat a do okna,
které se objevi, zapiste hodnotu koncentrace méfeného roztoku. Po stisknuti OK m(ize-
te vlozit dalsi vzorek a 6. krok opakovat.

n Zastavit @ Zachovat

7. Po proméreni posledniho vzorku stisknéte tlac¢itko Zastavit. Ziskanymi body prolozte
pfimku (tla¢itko Prolozit primku) a kalibra¢ni kiivka je hotova.

nka Napovéda

L2 M D

Stanoveni 1. Po vloZeni kyvety se zkoumanym vzorkem stisknéte opét tlaCitko Sbér dat. Objevi se
koncentrace nabidka, z niz zvolite Pfidat na konec.

neznamych

vzorkt

Vymazat data?

Nové méfeni by zplisobilo ztrétu ji2 naméfenych dat. Co cheete provést?

[Jloiit posledniméfen“ Neukladat ][ Pfidat na konec ] [ Storno ]

2. Poté, co se v grafu objevi bod, ktery prislusi méfenému vzorku, zadejte v menu
Analyza povel Interpolace (pozor, spodnim tlac¢itkem - jsou tam dvé). Program zob-
razi okno s Udajem o koncentraci.

ata VioZit Mastaveni Stranka Napc
ka 4
726
== Odecet hodnot Ctrl+E —
_ | Interpolace L
57 Tedna
| Integral
74\ Integrace pomoci maxim. ..
8 Statistika
ProloZit pFimku S =
o e Nastaveni interpolaci @
2 ProloZit kfivku. ..
Model... | melinedrni
Inty lace [ Ry PR |
Linearnl fit pro Posledni méFeni| Absorbance at 426,6 i
Legenda -
i méreni 0,6979
PFiblizit graf (Zoom In) Chrl++ Poslednf méFeni | Absorbance at
Oddéleigraf (ZoomiOn) (Ot~ Posledni méFeni | Koncentrace | 0,002601897 | maljL
Automatické méfitko »
= = Vzhled:
MNakreslit predpoved’
nean
@
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Vypracovani

Stanoveni koncentrace kationtl pfechodnych kovii

3. Po stisknuti tlac¢itka OK panel zmizi a aZ po zastaveni méreni se v grafu objevi zjistény
udaj o koncentraci.

=
Interpolace
Linearnifit pro Posledni m&fenilAbsorbance at295.7 nm

Posledni m&Feni | Absorbance at 395.7 nm: 0.7258
Posledni m&Feni | Koncentrace: 0,051551082 mol/L

4. Pro méfeni koncentracnich zavislosti, u kterych ocekdvate kvantitativni vysledek (sta-
noveni koncentrace), je tfeba volit koncentraéni rozpéti, pro které nebude (alespori ne
o velkou hodnotu) absorbance presahovat hodnotu 1.

Priprava roztoku

lonty tetraammin-diaquamédhnaté [Cu(NH3)4(HZO)Z]2*

Navazte 2,495 g pentahydrdtu siranu médnatého a navazku kvantitativné splachnéte
do odmérné barnky o objemu 100 cm?. Po rozpusténi soli pfidavejte koncentrovany roztok
amoniaku do rozpusténi svétlemodré srazeniny hydroxidu médnatého. Pak pfidejte jesté
5 cm? roztoku amoniaku (je tfeba, aby byl amoniak v prebytku) V roztoku se nyni vyskytuji
jonty tetraammin-diaquamédnaté [Cu(NH3)4(HZO)2]2*. Roztok doplnte po rysku destilova-
nou vodou. Pfipravenym roztokem naplnte byretu a do odmérnych banék o objemu 100
cm? postupné odmérte 1 cm?, 10 cm? a 20 cm? tohoto roztoku. Vypoctéte si latkové kon-
centrace roztokd.

Pfed mérenim kalibra¢ni kfivky pofidte spektra viech pfipravenych roztokl a zjistéte, jaké
vinové délky vam pro méfeni kalibra¢ni kfivky v jednotlivych ptipadech spektrometr navr-
huje (nezapomerite proméfit i nefedény roztok). Pokud se vinové délky, které spektrome-
tr nabidne pro rGzné koncentrace, budou lisit, vyuZijte nejprve tu, kterd bude pfistrojem
navrzena pro koncentrace pfipravené pro kalibra¢ni kiivku. V pFipadé, ze bude namérena
kfivka vykazovat velké chyby, zmérte kalibra¢ni kfivku pfi dalSich fotometrem navrzenych
vinovych délkach.

Po naméreni kalibracni kfivky pfipravte ze zbyvajiciho roztoku vzorky pro kontrolu kali-
bra¢ni krivky. Pfipravujte vzdy koncentrace, které se nachazeji mezi body kalibracni
krivky. Zapiste si Udaj o objemu pouzitého zasobniho roztoku a koncentraci vypoctenou
pro fedéni. Tu porovnejte s koncentraci, kterou pfistroj odecte z kalibra¢ni k¥ivky. Ze ziska-
nych hodnot (teoretické a prakticky namérené) vypocitejte procentickou odchylku teorie
a praxe.

Nyni proméfte vzorek pfipraveny ucitelem.

Pozor: Pied kazdym mérenim je vhodné kyvetu alespon dvakrat vyplachnout mére-
nym roztokem.

lonty hexaaquanikelnaté [Ni(H,O) ]*

Do odmérné barnky o objemu 100 cm? kvantitativné splachnéte 2,809 g heptahydratu si-
ranu nikelnatého a po rozpusténi roztok doplnte po rysku. Pfipravenym roztokem naplrite
byretu a do odmérnych banék o objemu 25 cm?® odméfte postupné 2,5; 5; 10; 15 a 20 cm?3.
Pak banky doplrite po rysku destilovanou vodou.

Pfed mérenim kalibra¢ni kfivky pofidte spektra viech pfipravenych roztokl a zjistéte, jaké
vinové délky vam pro méreni kalibra¢ni kfivky v jednotlivych ptipadech spektrometr navr-
huje. Postupujte obdobné jako v pfipadé iontli tetraammin-diaquamédnatych.

Poté promérte vzorek pfipraveny ucitelem.
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Ukazka
vysledki

Je dobré zaky rozdélit na dvé skupiny a kazdou nechat stanovovat pouze jeden kation.

U roztoku tetraammin-diaquamédhnatych iontd zbyva vétsi mnozstvi roztoku, Zaci tedy
mohou pfipravit vice kontrolnich vzorkd.

Pro kopirovéni spektra nebo kfivky staci do jejich plochy kliknout levym tla¢itkem mysi
a pouzit povel Ctrl+C; cely zdznam je mozno prenést do textového editoru (Wordu). Po-
kud budou zaci ve Wordu umistovat spektrum soli na obrazek kalibra¢ni kfivky, je dobré,
aby po umisténi obrazk( oba vybrali a po kliknuti pravym tlacitkem mysi zvolili z poskyt-
nutych moznosti nabidku Seskupit. Tim zamezi pfipadnému rozpadnuti pozadovaného
umisténi obrazk( pfi zpracovani protokolu.

lonty tetraammin-diaquamédhnaté

1,0

0,5

Absorbance at 601,3 nm

0,0

XHE
Prolozeni pfimky pro:
Posledni méfeni | Absorbance at 601,3 nm

P

Abs-601,3 = mx+b

m (smérnice): 52,10

b (prusecik s Y): 0,0008386
Correlation: 0,9995

RMSE: 0,01794

Interpolace
Linearni fit pro

Posledni méfeni | Absorbance at 601,3 nm
Posledni méfeni | Absorbance at 601,3 nm: 0,3757
Posledni méfeni | Koncentrace: 0,007194931 mol/L

Interpolace
Linearni fit pro

Posledni méfeni | Absorbance at 601,3 nm
Posledni méfeni | Absorbance at 601,3 nm: 0,9986
Posledni méfeni | Koncentrace: 0,019150608 mol/L

Interpolace

Linearni fit pro

Posledni méteni | Absorbance at 601,3 nm
Posledni méreni | Absorbance at 601,3 nm: 0,2454
Posledni méfeni | Koncentrace: 0,004694008 mol/L

0,000

2,0

0,5

0,0

Absorbance

0,010 0,015

Koncentrace (mol/L)

0,020

300 500
(444,9,1,668)

700

Vinova délka (nm)

900
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ionty hexaaquanikelnaté

Absorbance at 394,8 nm

Absorbance

Stanoveni koncentrace kationtl pfechodnych kovii

0,4

Prolozeni pfimky pro:

Abs-394,8 = mx+b
m (smérnice): 4,295

Correlation: 0,9989
RMSE: 0,008086
I

b (prisecik s Y):-0,009024

Posledni méteni | Absorbance at 394,8 nm

03 Interpolace

| Linearni fit pro

Posledni méfeni | Absorbance at 394,8 nm
Posledni méfeni | Absorbance at 394,8 nm: 0,2058
| | Posledni méfeni | Koncentrace: 0,05002192 mol/L

0,2

)/ Interpolace
Linearni fit pro
Posledni méfeni | Absorbance at 394,8 nm
Posledni méfeni | Absorbance at 394,8 nm: 0,2700
Posledni méreni | Koncentrace: 0,064970783 mol/L

0,1

0,0

Interpolace
Linearni fit pro
Posledni méfeni | Absorbance at 394,8 nm
Posledni méfeni | Absorbance at 394,8 nm: 0,0535
Posledni méfeni | Koncentrace: 0,014558688 mol/L

0,00
(0,0071077,0,3750)
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500
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