Extrakce a spektrofotometrické stanovení mědi

 Pomůcky:

dělicí nálevky 

odměrné baňky 50 cm3
pipety 5, 10 cm3
malé nálevky

vata

střička

odměrný válec 25 cm3
spektrofotometr  HELIOS

amoniak 1 + 3

KUPRAL, 1% roztok

thymolová modř, indikátor

ethyl-acetát (!!zbytky nesmí přijít do výlevky!!)
standard Cu 

(1 cm3 = 10 ug Cu)
Postup:   a) kalibrační graf

Příprava roztoků k extrakci

Do 6 dělicích nálevek postupně odpipetujte 0 (slepé stanovení), 1, 2, 3, 4 a 5 cm3 standardního roztoku mědi ( 1 cm3 obsahuje 10 ug Cu). Vnitřní stěnu dělicích nálevek opláchněte vodou a doplňte tak, aby objemy činily přibližně 10 cm3. Do všech nálevek přidejte po 2 kapkách indikátoru (thymolovou modř) a pak přidávejte opatrně roztok amoniaku 1 + 3, až se roztoky právě zbarví modře. Do každé dělicí nálevky pak odpipetujte po 5 cm3 roztoku KUPRALu.

Extrakce

K roztoku v dělicí nálevce přidejte válečkem 15 cm3 ethyl-acetátu, nálevku uzavřete zátkou a protřepávejte 2 minuty. Dělicí nálevku držte stonkem šikmo vzhůru, pravou rukou za hrdlo-dlaní jistěte zátku před vypadnutím, levou rukou držte nálevku za kohout a jistěte jej před vypadnutím. Před protřepáváním občas uvolněte tlak v nálevce krátkodobým otevřením kohoutu.

Po protřepání upevněte nálevku ve stojanu, zátku opláchněte dest. vodou do nálevky a zátku odložte. Vyčkejte, až se obě vrstvy rozdělí. Pak vypusťte SPODNÍ vrstvu do další dělicí nálevky (horní nálevka musí být otevřená). Původně horní vrstvu přefiltrujte pomocí malé filtrační nálevky se suchou vatou do suché OB 50 cm3.

Dělicí nálevku vypláchněte ještě 5 cm3 ethyl-acetátu, převeďte obdobně jako extrakt do OB 50 cm3 (tj. přidejte k původnímu extraktu).

K vodné vrstvě po první extrakci, která je v dělicí nálevce, přidejte 10 cm3 ethyl-acetátu a celou extrakci opakujte. Vodní vrstvu po této extrakci již nepoužijeme (tj. vylijeme ji). Horní vrstvu převeďte kvantitativně do OB k 1. extraktu a OB pak doplňte ethyl-acetátem (ne vodou !!) po značku a promíchejte.

Absorpční křivka

Proměřte závislost absorbance na vlnové délce a sestrojte graf . Tuto křivku můžete přímo vytisknout..  Zjistěte nejvhodnější vlnovou délku pro měření obsahu mědi.

Kalibrační graf

Při nejvhodnější vlnové délce zjistěte hodnoty absorbance standardů. Naměřené hodnoty uvádějte v tabulce.  Sestrojte kalibrační graf (absorbance jako funkce koncentrace). V případě, že nedosáhnete dobrého výsledku (ze získaných hodnot nelze sestrojit přímku), celý postup opakujte!!

b) Stanovení obsahu mědi

Vzorek obdržíte v OB 100 cm3. Po doplnění OB odpipetujte  2-3 krát  10 cm3 do  dělicích nálevek. Celý postup je podobný jako při sestrojení kalibrační křivky. Z naměřených hodnot absorbance vzorku odečtěte z grafu koncentraci mědi. V případě, že jsou hodnoty absorbance vzorku nevhodné (vzhledem k hodnotám v kalibračním grafu), pipetujte pro další stanovení větší nebo menší podíl vzorku ze zásobního roztoku .

Výsledky uvádějte v tabulce.

 Také kalibrační graf a výsledky je možné přímo vytisknout.
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