CW. S5 OZNACZANIE Fe?® W POSTACI KOMPLEKSU
Z o-FENANTROLINA METODA KRZYWEJ WZORCOWEJ I
METODA ALGEBRAICZNA

ZASADA OZNACZENIA:
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Celem ¢wiczenia jest ilosciowe oznaczenie Fe w postaci kompleksu chelatowego z
o-fenantrolina, ktory w §rodowisku kwasnym ma pomaranczowoczerwone zabarwienie.
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Kompleks ten jest trwaly w zakresie pH 2-9. Reakcj¢ przeprowadza si¢ w srodowisku buforu
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cytrynianowego. Przed dodaniem o-fenantroliny nalezy zredukowa¢ Fe”  do Fe® za pomoca
hydroksyloaminy. Hydroksyloamina redukuje Fe’" ilosciowo na zimno w ciagu kilku minut.

Cwiczenie polega na wykonaniu serii r-row wzorcowych, zmierzeniu ich absorbancji,
wykresleniu krzywej zalezno$ci w ukladzie A=f(c), a nast¢pnie zmierzeniu absorbancji
otrzymanej probki i obliczeniu stezenia zelaza na podstawie wykresu oraz metoda
algebraiczna na podstawie prawa Lamberta-Beera.

PRZYGOTOWANIE ROZTWOROW:

1. Roztwor podstawowy Fe’® - nawazke 0,8635 g atunu zelazowo-amonowego
NH4Fe(SO4),'12H,0 rozpusci¢ w kolbie miarowej na 1000 cm’ z dodatkiem 5 cm?® stez.
H,S041 uzupehié do kreski woda destylowana. (¢ = 0,1 mg Fe*"/cm?).

2. 0,25% roztwor o-fenantroliny w HCl. 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’.

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

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

SPRZET:

1. Spektrofotometr obejmujacy dlugos¢ fali A = 525 nm.

2. 7 kolbek miarowych o poj. 50 cm”.

3. Mikrobiureta o poj. 1 cm’.

4. Zlewka 0 poj. 200 cm”.

5. Pipeta miarowa o poj. 2 cm”.

6. Dwie pipety miarqwe 0 poj. 5 cm’.

WYKONANIE CWICZENIA :

Wiaczy¢ spektrofotometr i odczeka¢ 15 min. do nagrzania aparatu.
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Do 6 kolb miarowych o poj. 50 cm3 odmierzy¢ za pomoca mikrobiurety kolejno 0,00 cm3
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(8lepa proba); 0,20 cm ; 0,40 cm ; 0,60 cm ; 0,80 cm 11,00 cm podstawowego r-ru Fe .
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Nastgpnie za pomoca pipety do wszystkich kolb doda¢ kolejno po 2 cm 10% r-ru

chlorowodorku hydroksyloaminy, po 5 cm3 10% r-ru cytrynianu sodowego i po 5 cm3 0,25%
r-ru o-fenantroliny, kolbki uzupeli¢ woda destylowana do kreski. Tak przygotowane r-ry

zawieraja odpowiednio: 0,0; 0,4; 0,8; 1,2; 1,6; 2,0 ug Fez+/crn3.



3. Wybrac opcje pomiaru absorbancji.
4. Ustawi¢ dlugos¢ fali A = 525 nm.
5. Do spektrofotometru w bieg promieni wstawi¢ kuwete zawierajaca slepa probe i ustawié
wskazanie 0,00 absorbancji lub 100% transmitancji.
6. Nastepnie wstawi¢ kuwete z r-rem wzorcowym i odczytaé jej absorbancje notujac ja w
dzienniku ¢wiczen, w tabelce. Zanotowaé¢ rowniez grubo$¢ kuwety zawierajacej roztwor.
Analogicznie postgpowac z pozostatymi roztworami wzorcowymi.
7. Do probki, otrzymanej w kolbie miarowej o poj. 50 cm®, doda¢ wszystkie odczynniki w
ilosciach i kolejnosci jak w punkcie 2. Nastgpnie uzupeti¢ kolbke woda dest. do kreski.
8. Zmierzy¢ absorbancjg r-ru badanego i zapisac jej warto$¢ w dzienniku ¢wiczen.
9. Pomiary powtarzamy jeszcze (}wukrotnie wykonujac tacznie 3 serie pomiarow.
OPRACOWANIE WYNIKOW:
(wyniki opracowa¢ dwoma sposobami: metoda algebraiczng 1 metoda krzywej wzorcowej za
pomoca arkusza kalkulacyjnego ,,Excel”. Przedstawi¢ je w czytelnej i przejrzystej formie)
I) Metoda krzywej wzorcowej.
1. Dla kazdej serii pomiaréw wykresli¢ krzywa wzorcowa A=f{(c), korzystajac
z metody najmniejszych kwadratdéw 1 tak dobierajac jednostki na osiach uktadu
wspotrzednych, aby kat nachylenia krzywej wynosit ok. 45°.
2. Dla kazdej serii pomiarow na podstawie krzywej wzorcowej okresli¢
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stezenie Fe Tw badanym roztworze w pg/cm .

3. Obliczy¢ srednia warto$¢ stezenia.

4. Obliczy¢ mas¢ zelaza w otrzymanej do analizy prébce wedtug wzoru:

m=>50-c m - masa zelaza w otrzymanej probce,
50 - objetos¢ kolbki z badang probka, [cm3 ]
¢ -— ¢rednia warto§¢ stezenia Fe’"  okreSlona na

podstawie krzywej wzorcowej [pg/cm’].
1I) Metoda algebraiczna.

1. Dla kazdego roztworu wzorcowego obliczy¢ absorbcje wiasciwa korzystajac
z prawa Lamberta-Beera: A=a-c-l

A — absorbancja wzorca;

a — absorbcja wlasciwa [em?/ug];

¢ — stezenie wzorca [pug/cm’];

1 — grubo$¢ warstwy roztworu (grubos¢ kuwety) [cm].
2. Wyznaczy¢ $rednia wartos$¢ absorbceji wlasciwej dla kazdej pomiardw.
3. Korzystajac z wyznaczonych wspotczynnikdéw absorbcji wihasciwej 1 z
prawa Lamberta-Beera, obliczy¢ stezenie Fe** w badanym roztworze (w
ng/cm’) dla kazdej serii pomiarow.
4. Obliczy¢ srednia warto$¢ stezenia dla trzech serii pomiaréw.
5. Obliczy¢ masg zelaza w otrzymanej do analizy prébce wedtug wzoru:

m=50-c m - masa zelaza w otrzymanej probce,
50 - objetos¢ kolbki z badang probka, [cm’]
¢ — S$rednia warto$¢ stezenia Fe?* okreslona metoda
algebraiczng [pg/cm’].



