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Stanoveni koncentrace
V &
chromanu draselného
Ale$ Marecek Laboratorni prace
Doba na ptipravu:
15 min
Vystup RVP: 73k se sezndmi s moderni méfici technikou a propoji poznatky z ob- Doba na provedeni:
lasti fyziky s metodami chemické analyzy, déle si rozsifi védomosti 90 min
z oblasti chemie prechodnych kovd; pii presné praci s byretou se Obtiznost:
rovnéz rozvijeji jeho psychomotorické schopnosti. stiedni
Klicova slova: absorbance, transmitance, kalibra¢ni kfivka
Ukol Na zékladé fotometrického stanoveni uréete koncentraci chromanu draselného.
1. Nazakladé méreni absorbance pfipravenych roztok( vytvorte kalibra¢ni kfivku pro sta-
noveni obsahu chromanu draselného ve vzorcich.
2. Zavyuziti kalibra¢ni kfivky stanovte koncentraci chromanu draselného ve vzorku.
3. Méfeni zopakujte na zékladé transmitance a zjisténé hodnoty porovnejte.
4. Seznamte se i s dalsimi moZnostmi vyuziti spektrometru.
Pomiicky Chemikalie: chroman draselny
Sklo: odmérnd banka 100 cm?, 4 odmérné bariky 25 cm?, byreta
Pristroje: spektrometr SpectroVis Plus, kyvety, pocitac s programem Logger Pro
Provedeni 10 cm?roztoku o koncentraci0,1 M (19,42 g/l) obdrzite vodmérné barice o 100 cm?. Ziedte

jej destilovanou vodou a dopliite po rysku. Pfipravenym roztokem naplite byretu.

Do odmérnych banék o objemu 50 cm? z byrety odméfte 5; 10; 15 a 20 cm? roztoku a barnky
doplnte po rysku destilovanou vodou. Vypocitejte koncentrace roztokd.

Promérte spektra pro fedéné roztoky i roztok nefedény a vzdy si fotometrem nechejte urcit
vinovou délku pro méreni kalibra¢ni kfivky. Pak promérte vzorek, ktery vdm doda v kyveté
ucitel. Vzorek md koncentraci 0,04 M. Zde vdm fotometr misto vinové délky 400 nm nabid-
ne vinovou délku 426,6 nm.

Nyni proméite kalibra¢ni kfivky pro obé vinové délky (postup pfi méreni kalibra¢ni kfivky
je popsan v predchozich ulohach Stanoveni koncentrace Zeleznaté soli, Stanoveni koncent-
race kationu prechodného kovu) a porovnejte je.

Na zakladé porovnani kalibra¢nich kfivek rozhodnéte, kterou pouzijete pro dalsi méfeni.
Ze zbyvajiciho roztoku v byreté si pfipravte kontrolni vzorky. Jejich koncentrace volte
tak, aby se nachéazely mezi body kalibra¢ni kfivky. Vzorky proméfte a vypocitejte procen-
tickou odchylku od koncentrace, kterou jste pripravili. Pak proméfte vzorek, ktery vam
doda ucitel.

Nyni pro zvolenou vinovou délku proméfte kalibracni kfivku i pro transmitanci. '::f‘ Pro
toto méfeni zvolte v nabidce Experiment—Zménit jednotky moznost Spektrometr 1
a % Transmitance. Promérte body kfivky a v nabidce Analyza zvolte funkci Prolozit k¥ivku.
Otevre se vam panel Prolozeni kfivky.

135



uloha

17

136

Stanoveni koncentrace chromanu draselného

ProloZeni kFivky X

. A Aproximace
% (® automatickd ) Manulni
Q [ vytvorit dopoditévany sloupec
Koeficienty
A + Bx + Cx"2 + Dx"3
T T T \ a [ 1096 = El
0,001 0,002 0,003 0,004
Koncentrace (mollL) B | -6,973E+004 = &y
Rovnice -
@ A+Bx+Cx 24033 Kubické A R 1, 73864007 |
O A+Bx+Cx 24Dx 3+Ex4 Ctvrtého stupné
D | -1,558E+009 "
O A+Bx+Cx2+Dx 3+EX " 4+FxS Patého stupné d
Oax~s Mocninng
O ax~n N-tého stupné
Oajx Prevracena hodnota ~
[CJPosunuti asu Definovat Funkci RMSE: 1,13742E-014
Status:

Vyzkousejte rizné nabidnuté mozZnosti a pro zobrazeni zvolené moznosti stisknéte tlacitko
Aproximovat. Moznost, kterd se vam bude zdat jako nejvhodnéjsi, zvolite pomoci tlacitka
OK. Pro tuto moznost pak promérte svoje kontrolni vzorky i vzorek poskytnuty ucitelem.

Pro sezndmeni s dalsi funkci pfistroje opiste hodnoty namé-
fenych transmitanci kontrolnich vzorkd a pouzijte prolozeni
jinou kfivkou.

Hodnoty transmitance pro body kalibra¢ni kfivky zlstanou
zachovéany. Hodnoty transmitance stanovovanych vzorkd
se vymazou. Nyni v hlavni nabidce zvolte Analyza a moz-
nost Interpolace (pozor, tu horni). Objevi se pfimka s bo-
dem, ktery se pohybuje po namérené kfivce. AZ se v okénku
funkce objevi hodnota transmitance, kterou jste predtim
naméfili, opiste si hodnotu koncentrace. Pro jednotlivé typy
kiivek odectené hodnoty koncentrace kontrolnich vzorkd
porovnejte s hodnotami ziskanymi pomoci dfive zvoleného
proloZeni a s hodnotami ziskanymi pfi méfeni absorbance.

Na fotometru je mozno zadat na osu x i koncen-
traci v g/l. Promérte kfivku i pro tuto alternativu.
V panelu Méd v polozce jednotky vyplite g/L.
Latkové koncentrace vzorkd, které jste pouzili
pro predchazejici méreni kalibracnich kfivek,
prepoctéte na g/l. Nyni zmérte absorbanci v za-
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Mazev sloupce:

vislosti na koncentraci vyjadiené v g/I. Po zazna- IKoncenkrace =
menani kalibra¢ni kfivky znovu proméfte kont- zﬁ"‘aﬂ‘a’ Jﬁedmt“”’
rolni vzorky a vypocitejte pro né procentickou Cone = ol =
odchylku od pfipravené koncentrace. Pak zno- - —

Samostatné vinoveé délky v

vu, pro toto nastaveni pfistroje, proméfte vzo-
rek zadany ucitelem.

Do protokolu uvedte vSechny zplsoby stanoveni a jejich chyby.
Uvedte i hodnoty koncentrace zjisténé pfi jednotlivych typech méfeni u vzorku poskytnu-

tého ucitelem.
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- 0,1 M roztok chromanu (19,42 g/l) by mél pfipravit ucitel, zaci by s pevnym chroma-
nem ani s jeho koncentrovanéjsim roztokem neméli pfijit do kontaktu.
- Meéfeni kalibra¢ni kfivky chromanu draselného bylo provedeno pfi vinové délce
426,6 nm, kterou fotometr nabidl pfi promérovani vzorku o koncentraci 0,04 M. Pro
nizsi koncentrace, které byly pro méfeni pfipraveny, nabizel fotometr vinovou délku
400 nm. Kalibra¢ni kfivka mérena pfi této vinové délce vykazovala vétsi chybu (obec-
né je proto dobré, pokud nejsou vysledky méreni uspokojujici, provéfit i vinové dél-
ky nabizené pfistrojem pro méreni jinych koncentraci). Pro porovndni je zde uvedena
i kiivka méfend se stejnymi vzorky pfi vinové délce 400 nm (absorbance vzorkd pro
kalibra¢ni kiivku by neméla pfili$ prekra¢ovat hodnotu 1).
Kalibracni 8
kFivka I s
mérena |
pfi vinové | I
délce .
400 nm '
. |
c
; — Prolozeni pfimky pro:
=] - Posledni méfeni | Absorbance at 400,1 nm
3 | 1 Abs-400,1 = mx+b
© m (smérnice): 213,3
g b (prasecik s Y):0,6128
5 — Correlation: 0,9377
2 RMSE: 0,1250
g os
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0,0 | | | | | | | |
0 0,001 0,002 0,003 0,004
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fivka 1.0 Poslednirﬁéien?llrz\bsorbanceat426,6 nm
méfena’ Abs-426,6 = mx+b
[ m (smérnice): 258,2
¥i A b (prasecik s Y): 0,02608
p" VInOVe Co'r)rr:léiicc:n:so,997
délce | RMSE: 0,03090 ®
426,6 nm
c |
c
©
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& =]
g 0,5 Interpolace H
© Linearni fit pro
£ Posledni méfeni | Absorbance at 426,6 nm
2 — Posledni méfeni | Absorbance at 426,6 nm: 0,6603
-<° Posledni méfeni | Koncentrace: 0,002456276 mol/L

Interpolace

Linearni fit pro

Posledni méfeni | Absorbance at 426,6 nm
Posledni méfeni | Absorbance at 426,6 nm: 0,4458
— Posledni méfeni | Koncentrace: 0,001625543 mol/L
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Stanoveni koncentrace chromanu draselného

Absorbance
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(539,2,1,3310 )

Kalibracni kfivka pro zavislost transmitance na molarni koncentraci prolozena

kubickou funkci
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Vinova délka (nm)
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Automaticky prolozit kfivku pro:
Posledni méfeni | Transmitance at 426,6 nm|

20

%T-426,6 = A+Bx+CxA2+DxN3
A:109,6 +/-8,307
B:-6,973E+004 +/-1,270E+004
C:1,738E+007 +/-5,612E+006
D:-1,558E+009 +/-7,454E+008

RMSE: 0,03090

AN

Transmitance at 426,6 nm (%)

0 |

L

\

0
(0,000287505, 44,08)

- Pro méfeni zavislosti koncentrace vyjaddiené v g/l jsou prepoctené koncentrace

nasledujici:

0,004 M je 0,777 g/l
0,003 M je 0,583 g/l
0,002 M je 0,388 g/l
0,001 M je 0,194 g/I
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