Pracovní skupina: Kott Tomáš, Linhart Radek, Tomáš Krátký

 

                        Protokol č.3
Fotometrické stanovení železnatých iontů po reakci s o-fenantrolinem

Princip: 

Železnaté ionty vytvářejí s o-fenantrolinem ve slabě kyselém prostředí intenzívně červenooranžově zbarvené komplexní kationty s maximální absorpcí při 508 nm, resp. 510 nm. Měření se provádí i při jiných vlnových délkách, nejčastěji 490 nm. Komplex je ve vodě velmi dobře rozpustný a jeho zbarvení je v širokém časovém rozmezí stálé ( v literatuře se uvádějí až měsíce). Reakce dvojmocných iontů železa s o-fenantrolinem se využívá při fotometrickém stanovení nízkých až stopových obsahů železnatých iontů.

Chemikálie:


Zásobní roztok železnatých iontů o koncentraci 0,1 mg/ml, zředěná kyselina sírová (1:4 objemově), 0,2 % vodný roztok o-fenantrolinu, tlumivý roztok (135 g krystalického octanu sodného a 50 ml koncentrované kyseliny octové ve 250 ml roztoku).

Pracovní postup:


Ze zásobního roztoku si připravíme pracovní standardní roztok o koncentraci 0,01 mg/ml tak, že zásobní roztok desetkrát zředíme (10 ml zásobního roztoku pipetujeme do 100 ml odměrné baňky, přidáme několik kapek koncentrované kyseliny sírové, doplníme po rysku destilovanou vodou a dobře promícháme). Z tohoto roztoku pipetujeme do pěti označených kalibrovaných zkumavek (25 ml) postupně 2,4,6,8,10 ml, což odpovídá 0,02 až 0,10 mg Fe2+. Do dalších dvou zkumavek pipetujeme po 10 ml vzorku a do poslední stejný objem (10 ml) destilované vody (slepý pokus). Potom do všech zkumavek odměříme válečkem nejdříve po 1 ml roztoku činidla (o-fenantrolin) a následně po 2 ml tlumivého roztoku. Všechny zkumavky doplníme po rysku 25 ml destilovanou vodou, dobře promícháme a ponecháme v klidu 15 minut vybarvovat. Měříme na spekolu v kyvetách délky 1 cm při vlnové délce 490 nm proti slepému pokusu. Naměřené hodnoty zaznamenáme.


Z hodnot sestrojíme kalibrační graf a z něho odečteme  stanovený obsah železa ve vzorku. Odečtené hodnoty zprůměrujeme a přepočítáme na koncentraci železa v kapalném vzorku v mg/l.

Naměřené hodnoty:

	objem roztoku v ml
	0,002
	0,004
	0,006
	0,008
	0,01

	mg železitých iontů
	0,02
	0,04
	0,06
	0,08
	0,1

	absorbance
	0,173
	0,329
	0,481
	0,675
	0,833
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Závěr:

Ve vzorku je přítomno 2,9 mg Fe 2+ v 1 litru vody.
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