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Spektrofotometrické stanoveni fosfore¢nani ve vodach

Ukol: Spektrofotometricky stanovte obsah fosforec¢nanii ve vodé
Chemikalie: 0,07165 g  dihydrogenfosforecnan draselny KH,POj4
75 ml  kyselina sirova H,SO4
3,25 g molybdenan amonny (NH4)sM00O,4.4H,0
0,875 g vinan antimonylo-draselny K(SbO)C4H4O¢. 0,5 H,O
kyselina askorbova (CsHgOg)

Pomiicky: odmérna banka 100 ml, 25 ml (8 ks)
kadinka 250 ml, 100 ml (2 ks)
vazenka
1zicka

Postup:
Dihydrogenfosforecnan draselny (KH>PO,), zdsobni roztok standardu (c = 0,005268 mol/l):

Pro pfipravu  zasobniho roztoku se navazi 71,65 mg vysuSeného
dihydrogenfosfore¢nanu draselného (suSeni 2 hodiny pii 105°C). Toto mnozstvi bylo
rozpusténo v destilované vodé v odmérné baiice 100 ml a doplnéno destilovanou vodou po
rysku. Pozn. Pted vlastnim méfenim se zasobni roztok 50x naredi.

Kyselina sirova (H,SOy), (c =9 mol/l):

Za stalého chlazeni a michéni se ptida 75 ml 96% kyseliny sirové do kadinky se 75 ml
destilované vody.

Molybdenan amonny ((NH)sMoO,4.4H,0):

Ve 25 ml odmérné baiice se rozpusti 3,25 g molybdenanu amonného v destilované
vodé.

Vinan antimonylo-draselny (K(SbO)C,H,O¢. 0,5 H,0) - piisobi jako katalyzator:

Ve 25 ml odmérné baiice se rozpusti 0,875 g vinanu antimonylo-draselného
v destilované vodé.

Smésny roztok:
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Do kadinky se 150 ml kyseliny sirové bylo za stalého michani pfidano 25 ml
piipraven¢ho roztoku molybdenanu amonného a pak 25 ml roztoku vinanu antimonylo-
draselného. Pro uchovani roztoku je nutné ho skladovat v chladu a tmavé ldhvi. Pak je roztok
staly asi 2 mésice.

Spektrofotometrické stanoveni:

Pro spektrofotometrické stanoveni je potfeba Sest odmérnych ban€k o objemu 25 ml.
Do banék se napipetuje dané mnozstvi (postupné 1,25; 2,5; 5; 7,5; 10; 12,5ml) 50x zfedéného
standardniho zasobniho roztoku dihydrogenfosfore¢nanu draselného. Do kazdé banky se piida
1zicka kyseliny askorbové, roztok se promichd a néasledné se ptida deset kapek smésného
roztoku. Odmérné baniky se doplni destilovanou vodou po rysku. Po 20 minutach se zméfi
hodnoty absorbance proti slepému vzorku v 1 cm kyvetach pti vinové délce 690 nm. Stejny
postup se provede s analyzovanym vzorkem. Z kalibra¢ni piimky se pak nésledné urci
koncentrace neznamého vzorku.

Tab. 1: Priprava kalibracnich roztokui.

V KH,PO4 (ml) | ¢ (PO, (mg/1) | Absorbance (A=690 nm)
1,25 0,5
2,5 1
5 1,5
7,5 3
10 4
12,5 5
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Spektrofotometrické stanoveni amonnych ionti ve vodach

Ukol: Spektrofotometricky stanovte obsah amonnych iontti ve vodé
Chemikalie: 0,3819 g chlorid amonny NH4Cl
10 g salicylan sodny C;HsO3;Na
10 g  dihydrét citronan sodny C¢HsNa3;O7.2H,O
2,5¢g hydroxid sodny NaOH
0,1 g nitroprusid sodny [Fe(CN)sNO]Na,.2H,0
0,2 g dichlorisokyanuratan C;CI,N303;Na.2H,0
Pomiicky: odmérna banka 100 ml, 10 ml (10 ks)
kadinka 100 ml
pipety
treci miska s tlouCkem
vazenka
1zicka
Postup:
Chlorid amonny (NH,Cl), zasobni roztok standardu:

V odmérné banice o objemu 100 ml se rozpusti v destilované vodé 371,4 mg
vysuSenému chloridu amonného (2 hodiny pii 105°C). Zasobni roztok se uchovava v tmavé
lahvi a v chladu. Roztok je staly alespoil mésic. Pozn. Pro méfeni se zasobni roztok 50x
natedi.

Cinidlo I:

V kadince s 50 ml destilované vody se rozpusti 10 g salicylanu, 10 g citronanu a
2,5 g NaOH.

Cinidlo II:

V tfteci misce se rozette 0,1 g nitroprusidu, 0,2 g dichlorisokyanuratanu a
10 g citronanu.

Spektrofotometrické stanoveni:
Do Sesti odmérnych ban¢k o objemu 25 ml se napipetuje dané mnozstvi 50 x

ziedéného zéasobniho roztoku standardu o znamé koncentraci (postupné 0,25; 0,5; 0,75; 1;

Spektrofotometrické stanoveni -3-



el L
* ﬁ
** k* ..
. * * U M
evropsky P ‘l\_ :

socialni : MINISTERSTVO 3KOLSTVI, OP Vzdélavani
fondvCR EVROPSKA UNIE  MLADEZE A TELOVYCHOVY  pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

,Inovace bakalarského studijniho oboru Aplikovana chemie*
CZ.1.07/2.2.00/15.0247

1,25; 1,5 ml). Do kazdé banky se piida 10 kapek cinidla I a lzicka Cinidla II. Banky se
promichaji a doplni se destilovanou vodou po rysku. Po 10 minutich se zméti hodnoty
absorbance proti slepému vzorku v 1 cm kyvetach pti vinové délce 660 nm. Stejny postup se
provede s analyzovanym vzorkem. Z kalibracni piimky se pak nasledné ur¢i koncentrace

neznamého vzorku.

Tab. 2: Priprava kalibracnich roztokii.

V NH4CI (ml) ¢(NH4)" (mg/l) | Absorbance (A=660 nm)
0,25 0,25
0,5 0,5
0,75 0,75
1 1
1,25 1,25
1,5 1,5
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Spektrofotometrické stanoveni dusitant ve vodach

Ukol: Spektrofotometricky stanovte obsah dusitanti ve vodé
Chemikalie: 0,2344 g  dusitan sodny NaNO;
10 ml  kyselina fosforecnd H;POy4
4 g amid kyseliny sulfanilové NH,CsH4SO,NH,

0,2 g NED dihydrochlorid (N-(1-naftyl)-1,2-ethylendiamin
d1hydrochlor1d) (C10H7NHCH2CH2 NH22HC1)

Pomiicky: odmérna banika 100 ml a 25 ml (8x)
pipety
vazenka
1zicka

Postup:

Dusitan sodny (NaNQO;), zasobni roztok standardu (c = 0,013588 mol/l):

V 100 ml odmérné bance se rozpusti 375 mg dusitanu sodné¢ho. Banka se doplni
destilovanou vodou po rysku. Roztok se uchovavéa v chladu a v uzaviené¢ tmavé sklenéné
lahvi. Pozn. Pro méfeni se zdsobni roztok 100x ziedi.

Vybarvovaci cinidlo:

Do 100 ml odmérné banky s destilovanou vodou se napipetuje 10 ml kyseliny

fosfore¢né. Potom se pfida 4 g amidu kyseliny sulfanilové, 0,2 g NED dihydrochloridu a

doplni se destilovanou vodou po rysku.

Spektrofotometrické stanoveni:

Do Sesti odmérnych ban€k objemu 25 ml se napipetuje postupné 0,25; 0,5; 0,75; 1,0;
1,5 ml standardniho 100x zfedéného zasobniho roztoku dusitanu sodného. Do kazdé odmérné
bailkky se pak pfida 10 kapek vybarvovaciho cinidla. Pak se bailkky doplni po rysku
destilovanou vodou. Absorbance se zméfi po 10 minutach proti slepému vzorku v 1 cm
kyvetach pfi vlnové délce 540 nm. Stejny postup se provede s analyzovanym vzorkem.
Z kalibra¢ni ptimky se pak nasledné urc¢i koncentrace neznamého vzorku.

Tab. 3: Priprava kalibracnich roztokui.
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V NaNO; (ml) ¢ (mg/l) (NO;)" | Absorbance (A= 540 nm)
0,25 0,25
0,5 0,5
0,75 0,75
1 1
1,5 1,5
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Spektrofotometrické stanoveni dusi¢nanii ve vodach

Ukol: Spektrofotometricky stanovte obsah dusi¢nanii ve vodé
Chemikalie: 0,4076 g dusi¢nan draselny KNO3
10 ml  kyselina fosforecnd H;POy4
1 ¢ amid kyseliny sulfanilové NH,C¢H4SO,NH,;

0,05 g NED dihydrochlorid (N-(1-naftyl)-1,2-ethylendiamin
d1hydrochlor1d) (C10H7NHCH2CH2 NH22HC1)

praskovy zinek Zn
siran sodny Na,SO4
Pomiicky: odmérna banka 100 ml, 25 ml
kadinka
pipety
treci miska s tlou¢kem

Postup:

Dusicnan draselny (KNQOj3), zasobni roztok standardu:

V100 ml odmérné bance se rozpusti v destilované vodé¢ 0,4076 g dusi¢nanu
draselného a doplni destilovanou vodou po rysku. Pozn. Pro méfeni musi byt zasobni roztok
10x nafedén.

Vybarvovaci cinidlo:

Do odmérné banky o objemu 25 ml s destilovanou vodou se napipetuje 10 ml kyseliny
fosforecné. Daéle se pfida 1 g amidu kyseliny sulfanilové a 0,05 g NED dihydrochloridu.
Baiika se doplni destilovanou vodou po rysku.

Redukcni cinidlo:

K redukci dusi¢nanti na dusitany se pouzije praskovy zinek. Zinek je potieba naredit
s inertni latkou, nebot’ pifi redukei zinkem vznika velké mnozZstvi vodiku. Dochézelo by tak
k chybam v méteni. Zinek se nafedi siranem sodnym v poméru 1:20 a smés dokonale rozetie
v tfeci misce.

Spektrofotometrické stanoveni:
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Do Sesti odmérnych ban€k objemu 25 ml se napipetuje 0,5; 1; 2; 3; 4; 5; ml zasobniho
10x ziedéného roztoku dusi¢nanu draselného. Do kazdé banky se poté napipetuje 0,5 ml
kyseliny fosfore¢né. Potom se ptida 10 kapek vybarvovaciho ¢inidla a malé mnozstvi (malou
1zicku) praskového zinku nafedéného siranem sodnym. Odméré banky se doplni
destilovanou vodou po rysku a 10 minut se reakéni smés necha reagovat. Absorbance se méii
v 1 em kyvetach proti slepému vzorku pii vlnové délce 540 nm. Stejny postup se provede
s analyzovanym vzorkem. Z kalibra¢ni pfimky se pak nésledn¢ ur¢i koncentrace neznamého

vzorku.

Tab. 4: Priprava kalibracnich roztokui.

V KNO; (ml) | ¢ (NO3) (mg/l) | Absorbance (A=540 nm)
0,5 4
1 8
2 16
3 24
4 32
5 40
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