Stanoveni huminovych latek a tenzidi

e Cil prace:

Stanoveni koncentrace huminovych latek v nezndmém vzorku vody pomoci extrakce pii
nizkém pH do amylalkoholu, zpétné extrakce z amylalkoholu hydroxidem sodnym a naslednym
zmétenim absorbance UV/VIS spektrofotometrem.

e Teoreticky tivod

Huminové latky jsou komplexem vysokomolekuldrnich organickych latek, céaste¢né
cyklického charakteru, obsahujicich uhlik, kyslik, vodik, dusik ptipadné siru. V zavislosti na
pH a slozeni vod se huminové latky ve vodach vyskytuji v rizném stupni disperze: jako pravé
nebo jako koloidni roztoky. Ve vyssich koncentracich zbarvuji vodu do zluta az hnéda. Hraji
dilezitou roli v migraci a speciaci tézkych kovl v zivotnim prostfedi, avSak z hygienického
hlediska jsou huminové latky nepfili§ zavadné (prahova koncentrace pro teplokrevné Zivocichy
je 100 mg/1). Podle fyzikalnich a chemickych vlastnosti se huminové latky déli na:

e Huminové¢ kyseliny (nerozpustné ve vodé pii pH<2, siln¢ vazi té¢zké kovy),

e Fulvokyseliny (rozpustné v celé skale pH),

e Hymatomelanové kyseliny (¢ast huminovych kyselin rozpustnych v alkoholu),
e Huminy (¢ast huminovych latek nerozpustnych ve vod¢, maji cerné zbarveni).

Pro vyhodnoceni hmotnostni koncentrace huminovych latek ve vzorku se pouziva
empiricky pfepoctovy koeficient, ktery byl stanoven pro stiedni slozeni raSelinovych vod v nasi
oblasti:

H=68 -4

kde H  jekoncentrace huminovych latek (mg/l),
68 je empiricky koeficient,
A je absorbance alkalického vodného extraktu pii vinové délce 420 nm.

e Pracovni postup
Nasledujici body postupu provedte jak s neznamym vzorkem, tak se slepym vzorkem
(demineralizovanou vodou).

1. Do délici nalevky o objemu 500 ml odméite 250 ml roztoku a piidejte 5 ml
koncentrované H2SO4 a obsah délici nalevky promichejte.

2. Pridejte 25 ml n-amylakoholu, smés dikladné protiepejte po dobu 1 minuty a nasledné
ji nechte odstat 2 hodiny.

3. Odd¢lte vodni vrstvu, extrakt mirné protiepejte a po op&tovném rozvrstveni oddé€lte
zbytek vodni faze.

4. Do délici ndlevky k extraktu ptidejte 25 ml 0,5% roztoku NaOH, obsah protfepejte po
dobu pfiblizn€ 10 s a nasledn€ ho nechte 10 minut odstat (do rozvrstveni).

5. Odpustte cca 2 ml stonkem délici nalevky (aby se stonek vy¢istil od kyselych zbytkii po
odpousténi okyselené vodné faze po extrakci n-amylakoholem).




6. Zbytek ¢iré vodné vrstvy odpust’te a rovnou pies kvantitativni filtr prefiltrujte do suché
odmérné banky.

8. Roztok preved'te do mérné kiemenné kyvety o tloust'ce 1 cm a zméite absorbanci pomoci
UV/VIS spektrofotometru pti vinové délce 420 nm. Touto metodou Ize bez fedéni stanovit
koncentraci huminovych latek od 1 do 20 mg/I.

e Vyhodnoceni vysledkii
Vysledny protokol bude obsahovat stru¢ny princip metody, naméfené hodnoty absorbance
a vypocet hmotnostni koncentrace huminovych latek.

e Cil prace:

Stanoveni koncentrace (sulfatovanych a sulfonovanych) tenzidd v neznamém vzorku vody
pomoci vyuZiti schopnosti jejich komplexace s methylenovou modii (MM) a to v poméru
molekul 1 : 1. Barevny komplex MM s anionaktivnim tenzidem (majici dostate¢n¢ dlouhy
ptimy acyklicky uhlovodikovy fetézec, minimaln¢ s deseti atomy uhliku v alkylu) je ddle mozné
extrahovat do trichlormethanu a odd¢lit ho tim od nezreagované MM. Intenzitu takto
vyextrahovaného modrého komplexu (tedy obsah tenzidi) se méfi pomoci UV/VIS
spektrofotometru.

e Teoreticky uvod

Tenzidy jsou hlavni aktivni sloZkou pracich, Cisticich, emulgacnich, dispergacnich a
pénicich prostfedkll. Po pouziti v domacnostech a priamyslu vstupuji tyto latky do odpadnich
vod. Navzdory ¢isténi odpadnich vod se mohou dostat i do vod povrchovych (septiky atd.), kde
nepiiznivé ovliviiuji jejich kyslikovy reZzim (omezuji ptistup kysliku do vody) a jsou toxické
pro vodni organismy. Z tohoto diivodu se jejich koncentrace ve vodach sleduje, pozornost je
vénovana piedevsim koncentraci tenzidti anionaktivnich.

Hmotnostni koncentraci anionaktivnich tenzidii vyjadfenou jako hm. koncentraci n-DS
odecteme z kalibra¢ni kiivky. Pro pfepocet na molarni koncentraci pak plati vztah:

" 103
“ =% 2884
kde ¢ je molarni koncentrace anionaktivnich tenzidd ve vzorku (umol/l),
k je hmotnostni koncentrace anionaktivnich tenzidt ve vzorku (mg/l),

288,4 je molarni koncentrace n-DS v g/mol.

e Pracovni postup
Nasledujici body postupu proved’te s:

e sneznamym vzorkem

e se slepym vzorkem (demineralizovanou vodou)

e s kalibra¢nimi roztoky o koncentracich 0,2 mg/1, 0,5 mg/l a 0,8 mg/1, klteré si ptipravte
ze zasobniho roztoku n-DS.




1. Do délici nalevky o objemu 250 ml odméite 100 ml vzorku/roztoku a pfidejte 10 ml
tlumivého roztoku Na2B4O7.10H20.

2. Po promichani ptidejte 5 ml neutralniho roztoku MM a 10 ml CHCls.

3. Do druh¢é dé¢lici nalevky o objemu 250 ml odméite 100 ml destilované vody a 5 ml
kyselého roztoku MM.

4., Obsah v prvni dé€lici nalevce protiepavejte cca 1 minutu a po oddéleni fazi
chloroformovou vrstvu vypust'te do druhé délici nalevky.

5. Do prvni dé€lici ndlevky pridejte 10 ml CHClIs a, tfepejte asi 1 minutu a po oddéleni fazi
pridejte chloroformovou fazi do druhé nalevky — tento krok opakujte jesté jednou.

6. Druhou délici ndlevku tfepejte 1 minutu a po oddéleni fazi vypust'te chloroformovou
vrstvu do 50ml odmérné banky pies nalevku s choméackem vaty.

7. Do druh¢ délici nalevky piidejte 8 ml CHCls, tfepejte 1 minutu a chloroformovou vrstvu
vypust'te do odmérné banky — tento krok opakujte jesté jednou.

8. Extrakt v odmérné bance dopliite po rysku pomoci CHCls.

9. Absorbanci vzorku/roztoku zmétte v kiemenné kyveté o tloustce 1 cm pomoci UV/VIS
spektrofotometru pii vinové délce 650 nm proti Cistému CHCla.

e Vyhodnoceni vysledkii

Vysledny protokol bude obsahovat stru¢ny princip metody, namétené hodnoty absorbanci
(kalibracnich roztokii a vzorku), grafické zndzornéni kalibra¢ni kiivky (tzn. zavislost
absorbance na hmotnostni koncentraci) a vypocty (odecteni hmotnostni koncentrace vzorku
Z rovnice kalibra¢ni pfimky a pfepocet na molarni koncentraci).
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Priloha: priprava Cinidel pro stanoveni tenzidi

Zasobni roztok n-dodecylsiranu sodného (n-DS) ¢ = 0,1 g/l

Navazte a pfeved’te 0,050 g n-DS do 500ml odmérné banky a nechte ho rozpustit
vV demineralizované vod¢. Nasledné do roztoku odpipetujte 0,5 ml CHCl3s a dopliite baiiku po
rysku demi. vodou.

Tlumivy boritanovy roztok o pH =10

1. Navazte a pieved’te 19,1 g NaxB407.10H20 do odm. b. 0 objemu 1 I a dopliite ji po
rysku demi. vodou.

2. Boritanovy roztok smichejte s roztokem NaOH 0,1M (4 g/l) v objemovém poméru 3:2.

3. Zkontroluje, jestli je hodnota pH = 10 (pokud ne, tak ji upravte).

Neutralni roztok methylenové modie (MM)
Navazte a preved’te 0,350 g MM do 11 odm. b. a objem dopliite po rysku demi. vodou.
Kysely roztok methylenové modre

Navazte a prevedte 0,350 g MM do 11 odm. b., pfidejte cca 500 ml destilované
vody. Roztok michejte do doby, nez se MM rozpusti, pfidejte 6,5 ml koncentrované HoSO4
a nadsledné objem dopliite po rysku demi. vodou.



