Laboratorni prace €. 6

Fotometrické stanoveni AI**, Cr(V1) a Fe**

Cilem prace je stanovit mnozstvi jednotlivych latek v neznamych vzorcich fotometrickou metodou.

Upozornénilll Pracujete s jedy! Je tfreba mit vhodné pracovni pomticky pfi prdci (odpovidajici obuv,
obleceni, rukavice, pfip. bryle). Slou¢eniny chromu(VI) a thiokyanatan se nesmi dostat do kanalizace,
jsou nebezpecné pro Zivotni prostredi, draZdivé pri vdechnuti i pfi styku s ktzi, dichroman zplsobuje
viedy, md mimorddné nicivé ucinky na tkdné sliznic a hornich cest dychacich, oci, kizi, je
karcinogenni, mutagenni, teratogenni.

Protokol: jméno, datum, ndzev lab. prdce, cil prdce, vzorky, fedéni, namérené hodnoty, kalibracni
krivky, vypocet obsahu kovu ve vzorku (mg.I'"), zévér

Stanoveni hliniku s aluminonem

|3+

Aluminon dava pfi pH cca 4 s ionty AlI°* Cerveny lak. DlleZita je kromé pH také reakéni doba a

temperovani roztokd. PouZiti pro koncentrace 0,005 — 1 mg.I™

1) Pripravte pracovni roztok o koncentraci 1,0 mg.I"t A** ze zasobniho roztoku (pH upravte na
hodnotu cca 4 - 5 a aZ potom doplrite po rysku)

2) Pripravte si kalibrac¢ni fadu, 5 bodl pro uvedené rozmezi.

3) Do 100 ml odmérné bariky k 50 ml vzorku pridejte 1 kapku indikatoru p-nitrofenolu, pH
upravte zfedénou HCl na hodnotu cca 4 (odbarveni indikatoru). Promichejte a ptidejte 10 ml
roztoku aluminonu (zkontrolujte, jestli je pH aluminonu v rozmezi 3,8-4,0 a pfipadné upravte
pomoci roztoku NH3; nebo kyseliny octové). Promichejte a zahtivejte 15 minut na vrouci vodni
lazni/v susarné. Zchladte na laboratorni teplotu, doplfite demineralizovanou vodou po rysku
a zmérte absorbanci (525 nm, 1 cm sklenéna kyveta). Odecita se absorbance slepého
stanoveni pfipraveného stejnym zptsobem s destilovanou vodou. Je dlleZité zméfrit
absorbanci do 25 minut od ptidani aluminonu!!

4) Hmotnostni koncentrace Al (mg.I™") se uréi z kalibraéni k¥ivky. Neznamy vzorek stanovte 2x.

Stanoveni chromu (VI) s difenylkarbazidem

Chromany a dichromany davaji v kyselém prostredi s difenylkarbazidem cervenofialové slouceniny.
Plati pro koncentrace nad 0,01 mg.I™.

1) PFipravte pracovni roztok dichromanu draselného o koncentraci 2 mg.I"* ze zasobniho
roztoku.

2) Pfipravte kalibraéni fadu, 5 bod( pro rozmezi do 1 mg.I™.

3) Do 100 ml odmérné bariky se k 50 ml vzorku pfidd 1 ml H,SO,4 (1:1) a 0,3 ml H3PO,4. Smés se
doplni demineralizovanou vodou na cca 95 ml, promicha se, pfida se 1 ml 1% roztoku
difenylkarbazidu, promicha se, doplni po rysku a necha 10 minut reagovat. Méfi se
absorbance pfi 540 nm v 5 cm sklenéné kyveté. Odecitd se absorbance slepého stanoveni
pfipraveného stejnym zplsobem s destilovanou vodou.

4) Hmotnostni koncentrace Cr (mg.I™) se uréi z kalibraéni kfivky. Stanoveni neznamého vzorku
provedte 2x.



Stanoveni Fe** s thiokyanatanem

Trojmocné Zelezo reaguje v kyselém prostredi s thiokyanatanem za vzniku ¢erveného zbarveni.

Stanoveni plati pro vzorky o koncentraci 0,05 — 4 mg.I™.

1)
2)
3)

P¥ipravte pracovni roztok o koncentraci 5 mg.I™ Fe*" ze zasobniho roztoku.

Pripravte si kalibra¢ni fadu, 5 bod( pro uvedené rozmeazi.

Do 100 ml kadinky/bariky k 50 ml vzorku (odmérte pipetou) pridejte 2,5 ml HCl (1:1) a
zamichejte. Potom pfidejte 5 ml 20% roztoku KSCN a po promichani se za 10 minut zméri
absorbance (500 nm, 5 cm sklenéna kyveta). Odecita se absorbance slepého stanoveni
pfipraveného stejnym zplsobem s destilovanou vodou.

Hmotnostni koncentrace Fe (mg.I™) se uréi z kalibraéni kivky. Stanoveni neznamého vzorku
provedte 2x.

Prace na spektrofotometru CECIL CE 2041

Zapnéte pfistroj (vypinac na zadni strané) a nechte nékolik minut nahfat a nakalibrovat
Nastavte pfislusnou vinovou délku (tlacitko GO TO, zadejte hodnotu, potvrdte enterem E)
Kyvetu naplite destilovanou vodou, ocistéte vnéjsi stranu kyvety bunicinou, vlozte do
pristroje, zavrete kryt a nastavte nulovou hodnotu absorbance (tlacitko ZERO)

sklenéna kyveta pro viditelnou oblast (350-2000 nm), kiemenna pro UV oblast

Zméfte absorbanci kalibraénich roztok( a neznamého vzorku. Pred kazdym mérenim kyvetu
vyplachnéte mérenym roztokem a ocistéte vnéjsi strany kyvety.

Sestrojte kalibracni kfivku a vypocitejte koncentraci nezndmého vzorku.



