CW. 4. WYZNACZANIE MAKSIMUM ABSORBAN-
CJI DLA KOMPLEKSU Fe** Z 0-FENANTROLINA.

ZASADA OZNACZENIA:

Warto§¢ absorbcji promieniowania zalezy od diugosci fali. Zwykle
pomiardw  spektrofotometrycznych dokonuje si¢ przy dlugosci fali
odpowiadajacej maksimum absorbancji badanego zwiazku. W niektorych
przypadkach pomiarow dokonuje si¢ przy dlugosci fali, ktorej odpowiada
maksymalna réznica pomigdzy absorbancja oznaczanego kompleksu i
absorbancja stosowanych odczynnikow (absorbancja S$lepej proby). Celem
¢wiczenia jest wykreslenie widma absorbcji 1 wyznaczenie analitycznej dlugosci

fali kompleksu chelatowego Fe2+ z o-fenantrolina, czyli dtugosci fali przy ktorej
dokonuje si¢ pomiarow spektrofotometrycznych tego kompleksu.
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Przed dodaniem 1,10-fenantroliny nalezy zredukowaé¢ Fe’™ do Fe*" za pomoca
hydroksyloaminy. Redukuje ona kationy Fe’ na zimno w ciagu kilku minut.

ODCZYNNIKI I ROZTWORY:

1. Roztwér podstawowy Fe*™ ¢ = 0,1 mg Fe/cm’.

2. 0,25% roztwor o-fenantroliny w HCI. Nawazke¢ 0,25g o-fenatroliny
rozpuszczamy w 91,5 cm’ wody dest. z dodatkiem 8,5 cm’ stez. HCI o
d=1,19 kg/dm’. (przechowywa¢ w ciemnej butelce).

3. 10% roztwor wodny cytrynianu sodowego. Nawazke¢ 10 g cytrynianu
sodowego rozpusci¢ w 90 cm® wody dest.

4. 10% r-r chlorowodorku hydroksyloaminy. Nawazke 10 g chlorowodorku
hydroksyloaminy rozpusci¢ w 90 cm® wody dest. (§wiezo przygotowany)

SPRZET:
1. Spektrofotometr obejmujacy dlugos¢ fali: 400 - 600 nm.

2. 3 kuwety grubos¢ 1 cm.

3. Kolbki miarowe o poj. 50 cm’.

4. Mikrobiureta o poj. 2 cm’.

5. Zlewka o poj. 200 cm’.

6. Pipeta miarowa o poj. 2 cm’.

7. Dwie pipety miarowe o poj. 5 cm’.



WYKONANIE CWICZENIA :
1. Wiaczy¢ spektrofotometr 1 odczeka¢ 15 min. do nagrzania aparatu.
2. Wybra¢ opcje pomiaru absorbancji.

3. Do 3 kolb miarowych o poj. 50 cm’ odmierzamy za pomoca mikrobiurety
kolejno 0,00 cm’ (Slepa proba); 0,60 cm 11,00 cm podstawowego roztworu Fe.
Nastepnie za pomoca pipety do wszystkich kolb dodajemy kolejno po 2 cm’
10% r-ru chlorowodorku hydroksyloaminy, po chwili 5 cm 10% r-ru cytrynianu

sodowego 1 po 5 cm’ 0,25% roztworu o-fenantroliny, kolbki uzupetniamy woda
dest. do kreski. pH roztworow powinno wynosi¢ 3-4. Tak przygotowane r-ry
zawieraja odpowiednio: 0,0 ; 1,2 ; 2,0 ug Fez+/cm3.

4. Ustawiamy dtugo$¢ fali A =430 nm.

5. Do spektrofotometru wstawiamy kuwete zawierajaca S$lepa probe,

wprowadzamy ja w bieg promieni 1 ustawiamy wskazanie absorbancji 0,000.
. . . 2+, 3
6. Nastgpnie wstawiamy kuwete z roztworem zawierajacym 2,0 ug Fe /cm

wsuwamy ja w bieg promieni 1 odczytujemy wskazanie absorbancji notujac je w
dzienniku ¢wiczen, w tabelce.

7. Zwigkszamy dtugos¢ fali o 10 nm, ustawiamy wskazanie absorbancji 0,000
dla $lepej proby, mierzymy 1 notujemy warto$¢ absorbancji badanego roztworu.
Pomiary prowadzimy w opisany wyzej sposob w zakresie 430 — 600 nm,
dokonujac odczytow co 10 nm.

8. Analogicznie postgpujemy z roztworem zawierajacym 1,2 ug Fe/cm'.
OPRACOWANIE WYNIKOW:

1. W arkuszu kalkulacyjnym wykresli¢ krzywa absorbcji (widmo absorbcyjne)

dla kompleksu Fe Tz o-fenantrolinag, w uktadzie A = f(A), umieszczajac na
jednym wykresie widma obu badanych roztwordw.
2. Wyznaczy¢ z wykresu dtugos¢ fali odpowiadajaca maksimum absorbancji.



