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Stanoveni koncentrace zeleznaté soli
Ales Marecek Laboratorni prace
Doba na pripravu:
15 min
Vystup RVP: 73k se seznami s moderni méfici technikou a propoji poznatky Doba na provedenti:
z oblasti fyziky s metodami chemické analyzy, déle si rozsifi 90 min
védomosti z oblasti komplexnich sloucenin; pfi pfesné praci Obtiznost:
s byretou se rovnéz rozviji jeho psychomotorické schopnosti stiedni
Klicova slova: absorbance, kalibra¢ni kfivka
Ukol Na zakladé fotometrického stanoveni uréete koncentraci zeleznaté soli a vysledek ovéfte
manganometrickou tiraci.
1. Nazakladé mérfeni absorbance pfipravenych roztok( vytvorte kalibra¢ni kfivku pro sta-
noveni obsahu Zeleznatych iont(.
2. Zavyuziti kalibra¢ni kfivky stanovte koncentraci Zeleznatych iontl ve vzorku.
3. Koncentraci vzorku ovéfte i manganometricky.
Pomiicky Chemikalie: heptahydrat siranu Zeleznatého, manganistan draselny, kyselina sirova
Sklo: 2 odmérné barky 100 cm?, 4 odmérné bariky 25 cm?, byreta, pipeta o objemu 10 cm?,
titracni barka
Pristroje: spektrometr SpectroVis Plus, pocitac s programem Logger Pro
Teoreticky
uvod
Princip Nékteré latky ¢aste¢né pohlcuji zafeni, které jimi prochdzi. ,Mnozstvi” dopadajiciho zareni
fotometrie charakterizuje veli¢ina oznacovana jako intenzita. Intenzitu zafeni dopadajiciho na vzorek
oznacime jako I, a intenzitu zéfeni, které vzorkem proslo, jako I. Pomér intenzit proslého
a dopadajiciho zafeni oznacime jako propustnost neboli transmitanci T.
_
IO
Transmitance se v nékterych pripadech uvadi v procentech. Pro toto vyjadreni je tfeba
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 velic¢iny 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 « (absorbuje vSsechny vinové délky).
Graf zavislosti absorbance a transmitance na vinové délce se nazyva spektrum. Na osu
X je vynesena vinova délka dopadajiciho zéfeni a na osu y hodnota transmitance nebo
absorbance.
Méfeni 1. Podle ndvodu (viz nize) pfipravte koncentrace pro méreni kalibra¢ni k¥ivky.
kalibra¢ni
kfivky 2. meite spektrum jednoho vzorku. Po ukonceni sbéru dat stisknéte tlacitko Konfigurovat

spektrometr.

Yloiit Mastaveni Stranka Népo\féda . ——
ﬁ@JH&.Q@‘{‘QH{Eﬂ/R:MQJ@ B sbér dat

[Konfigurovat spekirometr]

3. Zobrazi se spektrum méfené latky. V nabidce na levé strané okna zatrhnéte Abs vs
Koncentrace.
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Stanoveni koncentrace zeleznaté soli
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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 poli¢ka 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 méreni. Casto se
mohou automaticky nabizené vinové délky pro rlizné koncentrace lisit. V tomto pfipadé
proméite vzorky pro kalibra¢ni kfivku na vsech navrzenych vinovych délkach. Pro dalsi
méreni pouzijte vinovou délku, na které kalibra¢ni 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 pfed zapocetim rezimu sbéru dat. Zvolte Ne.

‘i_%{

Chcete ulozit posledni méfeni pred zménou sbérového rezimu?
(Odpovéd "Ne" vymaze data).

s vrorom— | N?}J [ stomo

5. Kliknutim na Sbér dat zahajte méreni.

. N
Udlosti a hodnoty ==

VloZené hodnoty odpovidaiji sesbiranym hodnotam.

Koncentrace 0,2 moliL

[npovisa ] [ ok J[ swmo ]
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Stanoveni koncentrace zeleznaté soli

6. Jakmile pfistroj zméfi absorbanciv prvni kyvet§, stisknéte tla¢itko Zachovat a do okna,

1.

které se objevi, zapiste hodnotu koncentrace méfreného roztoku. Po stisknuti OK mUze-
te vlozit dalsi vzorek a 6. krok opakovat.

n Zastavit @ Zachovat

Po proméfeni posledniho vzorku stisknéte tlacitko Zastavit. Ziskanymi body prolozte
pfimku (tla¢itko Prolozit primku) a kalibra¢ni kfivka je hotova.

nka Napovéda

WL LY

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

Vymazat data?

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

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

Poté, co se v grafu objevi bod, ktery pfislusi méfenému vzorku, zadejte v menu Ana-
lyza povel Interpolace (pozor! spodnim tlacitkem - jsou tam dvé). Program zobrazi
okno s udajem o koncentraci.

ata VloZit Mastaveni Stranka Napc
ka 4
726
== Odecet hodnot Ctrl+E —
_ | Interpolace =
57 Tedna
| Integral
74\ Integrace pomoci maxim. ..
8 Statistika
S Prolozk primia Nastaveni interpolaci @
2 ProloZit kfivku. ..
Model.... Nelinearni
IERTEG ] ‘ Linearni fit pro Posledni méfeni| Absorbance at 426,6 g ‘
Legenda -
i méfeni 0,6979
Prblisit graf (Zoom In) S Posledni méfeni | Absorbance at | 0,
Qadsitigraf (ZoomOut) Otz Posledni m&Feni | Koncentrace | 0,002601897 | malfL
Automatické méfitko »
= = Yzhled:
MNakreslit predpoved’

N e I

Po stisknuti tlacitka OK panel zmizi a az po zastaveni méfeni se v grafu objevi zjistény
udaj o koncentraci.

=l
Interpolace
Linearnifit pro Posledni m&feni|Absorbance at295,7 nm
Posledni m&feni | Absorbance at 3957 nm: 0,7258
Posledni m&Feni| Koncentrace: 0,051551082 mol/L
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Stanoveni koncentrace zeleznaté soli

4. Pro méfeni koncentracnich zavislosti, u kterych ocekavate kvantitativni vysledek (sta-
noveni koncentrace), je tfeba volit koncentra¢ni rozpéti, pro které nebude (alespor ne
o velkou hodnotu) absorbance presahovat hodnotu 1.

Vypracovani Zeleznaté ionty se v roztoku vyskytuji ve formé kation(i hexaaquaZeleznatych [Fe(H,0) J**

a absorbuji zafeni z oblasti viditelného svétla. Této skutecnosti vyuZijete pfi stanoveni je-
jich koncentrace.

Pro méfeni kalibracni kiivky pfipravte 100 cm? 0,1 M roztoku zeleznatych iont{. Pouzijte
heptahydrat siranu Zeleznatého. Navazte 2,779g této latky a kvantitativné splachnéte
do odmérné banky o objemu 100 cm?. Roztok okyselte kyselinou sirovou a doplrite po ry-
sku vodou. Pripraveny roztok nalijte do byrety a do ¢tyf banék o objemu 25 cm?® odméite
postupné 20; 15; 10 a 5 cm? roztoku.

Pfed mérenim kalibra¢ni kfivky pofidte spektra vsech pfipravenych roztokl a zjistéte, jaké
vinové délky vam pro méreni kalibra¢ni kfivky v jednotlivych pfipadech spektrometr navr-
huje (nezapomente promérit i nefedény roztok). Pokud se vinové délky, které spektrome-
tr nabidne pro rGzné koncentrace, budou lisit, vyuZijte nejprve tu, kterd bude pristrojem
navrzena pro koncentrace pfipravené pro kalibra¢ni kiivku. V pfipadé, ze bude namérena
kfivka vykazovat velké chyby, zmérte kalibra¢ni kiivku pfi dalSich fotometrem navrzenych
vlnovych délkéch.

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

Nyni proméfte vzorek pfipraveny ucitelem.

Koncentraci vzorku zadaného ucitelem zjistéte i manganometrickou titraci. Pro stanoveni
pipetujte vzdy 10 cm? vzorku. Ke stanovovanému roztoku do titra¢ni banky pfidejte 5 cm?
20% roztoku kyseliny sirové a titrujte 0,02 M roztokem manganistanu draselného do trvale
fialového zbarveni.

Reakce probiha podle rovnice:

10 FeSO, + 2 KMnO, + 8 H,SO, — 5 Fe,(SO,), + 2 MnSO, + K.SO, + 8 H,0
1 ¢m?0,02M KMnO, odpovida 27,79-107g

Uvedeny Udaj ovérte vypoctem, ktery uvedete do protokolu.

Vysledky obou stanoveni porovnejte.
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Komplexni slouc¢eniny

Stanoveni koncentrace zeleznaté soli

Ales Marecek

Sexta

uloha

Kalibrac¢ni
kiivka
Zzeleznaté
soli

Laboratorni tkol je z oblasti analytické chemie. Zaci v prabéhu prace porovnaji fotomet-
rické stanoveni koncentrace Zeleznatych iont{ se stanovenim manganometrickym.

Absorbance at 907,1 nm

Pro zvlddnuti celé ulohy v ¢ase dvou vyucovacich hodin je tfeba, aby zaci pracovali
ve dvojicich a dobfe si praci zorganizovali.

Je nutné, aby zaci méli ndvod pro tuto laboratorni préci jiz pfed jejim vypracovanim
a mohli si vypracovani promyslet, pfipadné konzultovat nejasnosti.

Pfed vlastnim provedenim je tfeba Zaky upozornit, Ze uloha je ve vymezeném case
proveditelna, ale velmi zalezi na tom, jak si dvojice rozdéli praci.

Pfed vypracovanim této ulohy je vhodné zaradit ulohy Barevnost chemickych Idtek
a Stanoveni koncentrace kationu prechodného prvku, které ji logicky predchézeji.

Pro pfipravu vzork(, které budou Zaci stanovovat, je vhodné pouzit 1 M roztok hepta-
hydratu siranu Zeleznatého. Jako vzorek pro Zaky odmeéfit z byrety do odmérnych ba-
nék o objemu 100 cm?® 3 az 7 cm? roztoku. Zaci provedou nafedéni a vzorek stanovi
fotometricky i titracné.

Roztok 0,02 M manganistanu draselného je dobré zakim poskytnout.
Chyba fotometrického stanoveni se pohybuje od 1 do 5 %.

- KE
Prolozeni pfimky pro:
010 Posledni méreni | Absorbance at 907,1 nm e
1 Abs-907,1 = mx+b
m (smérnice): 1,694 — |
— b (prasecik s Y): 0,002217 T
Correlation: 0,9992
| RMSE: 0,002168

0,05 /

0,00

0,0 0,2 04 0,6 08
(0,010931, 0,13409) Koncentrace (mol/L)
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