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Pokyny:
· Principy metod i postupy práce popisovat stručně, ale srozumitelně (protokol má sloužit jako návod pro kohokoliv, kdo by chtěl práci zopakovat);
· Ve vzorových výpočtech uvádět použité vzorečky, včetně dosazení, a k výsledkům napsat příslušné jednotky;
· Před odevzdáním uvést protokol do „vizuálně přijatelné“ podoby, tzn. pohlídat font, zarovnání a uspořádání textu, nedělit tabulky na více stránek, zřetelně označit výsledné hodnoty (ne červenou), vymazat jednotlivé pokyny psané kurzívou;
· Šablonu ani hotový protokol nekopírovat, neumísťovat na web ani neposkytovat třetím osobám (porušení Autorského zákona a vnitřních předpisů školy).
· 
	Jméno a příjmení
	

	Studijní skupina (kruh)
	

	Datum provedení práce
	

	Čísla vzorků
	



Princip metody:
/Stručně popište princip metody a využití Lambertova-Beerova zákona/

Příprava standardního roztoku železnaté soli
/Vypočítejte teoretickou navážku Mohrovy soli pro přípravu standardního roztoku o látkové koncentraci 5.10–4 moll–1 v objemu 250 ml. (Molární hmotnost Mohrovy soli Fe(NH4)2(SO4)2.6H2O je 392,13 gmol–1)
Vypočítejte skutečnou látkovou koncentraci vámi připraveného roztoku./


Výpočty a výsledky
Absorpční spektrum komplexu
/Po proměření absorpčního spektra komplexu vyplňte tabulku a vypočítejte hodnotu molárního absorpčního koeficientu (délka kyvety 1 cm). Při výpočtu nezapomeňte, že byl standardní roztok před měřením ředěn./

Tabulka 1:  Experimentálně zjištěné vlastnosti spektra komplexu
	Amax
	

	max  
	

	max
	



Zjištění časové stálosti komplexu
/Po proměření hodnot absorbance při max vyplňte tabulku. Podle naměřených hodnot zhodnoťte a okomentujte časovou stálost komplexu. Vypočítejte průměrnou hodnotu absorbance a směrodatnou odchylku./

Tabulka 2:  Závislost absorbance komplexu na čase
	Čas [s]
	A

	30
	

	60
	

	90
	

	120
	

	150
	

	180
	

	210
	

	240
	

	270
	

	300
	















Stanovení železa metodou kalibrační křivky
/Vypočítejte a uveďte do tabulky skutečné hodnoty látkové koncentrace Fe pro všechny kalibrační roztoky. Uveďte přiklad postupu a výpočtu pro jeden vybraný roztok. 
Naměřené hodnoty absorbance při max uveďte do tabulky. 
Uveďte graf, rovnice a koeficient regrese popisující lineární závislost kalibrační přímky sestrojené v programu EXCEL nebo obdobném./  

Tabulka 3: Kalibrační roztoky
	Roztok
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Objem standardního roztoku Mohrovy soli [ml]
	0
	0,5
	1,0
	1,5
	2,0
	2,5
	3,0

	Látková koncentrace Fe  [µmoll–1]
	
	
	
	
	
	
	

	Absorbance*

	
	
	
	
	
	
	


*v závorce uvedena směrodatná odchylka





/Hodnoty získané analýzou vzorků vyplňte do tabulky. Vypočítejte hmotnost železa (mg Fe) v původním vzorku. Molární hmotnost Fe je 55,847 g.mol–1. Uveďte výpočty a jasně formulujte výsledky./


Tabulka 4: Analýza vzorků metodou kalibrační křivky

	
	vzorek /číslo vzorku/
	vzorek /číslo vzorku/

	
	A
	cFe [µmoll–1]
	A
	cFe [µmoll–1]

	1. opakování
	
	
	
	

	2. opakování
	
	
	
	

	3. opakování
	
	
	
	

	Průměr
	
	
	
	



Stanovení železa metodou standardního přídavku
/Uveďte výpočet odhadu objemu neznámého vzorku, aby hodnota absorbance prvního měřeného roztoku byla 0,2.
Vypočítejte a uveďte do tabulky hodnoty látkové koncentrace Fe pro všechny roztoky (tak, jako kdyby všechno Fe v roztoku pocházelo z přídavku standardu). Naměřené hodnoty absorbance při max uveďte do tabulky. 
Pro oba vzorky uveďte graf, rovnice a koeficient regrese popisující závislost absorbance na přidané koncentraci Fe sestrojené v programu EXCEL nebo obdobném./
/Pro oba vzorky vypočítejte hmotnost železa (mg Fe) v původním vzorku. Molární hmotnost Fe je 55,847 g.mol–1. Uveďte výpočty a jasně formulujte výsledky./
/Poznámka: Pro metodu standardního přídavku použijte rovněž lineární regresi. Vstupními daty pro výpočet koncentrace Fe v neznámém vzorku jsou hodnoty směrnice přímky a velikost úseku na ose absorbance, který odpovídá absorbanci vzorku/

Tabulka 5: Analýza vzorku A metodou standardního přídavku
	Roztok
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Objem vzorku [ml]
	

	Objem standardního roztoku Mohrovy soli [ml]
	0
	0,5
	1,0
	1,5
	2,0
	2,5
	3,0

	Zvýšení koncentrace Fe přídavkem
[µmoll–1]
	
	
	
	
	
	
	

	Absorbance*
	
	
	
	
	
	
	


*v závorce uvedena směrodatná odchylka


Tabulka 6: Analýza vzorku B metodou standardního přídavku
	Roztok
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Objem vzorku [ml]
	

	Objem standardního roztoku Mohrovy soli [ml]
	0
	0,5
	1,0
	1,5
	2,0
	2,5
	3,0

	Zvýšení koncentrace Fe přídavkem
[µmoll–1]
	
	
	
	
	
	
	

	Absorbance*
	
	
	
	
	
	
	


*v závorce uvedena směrodatná odchylka



Určení stechiometrie komplexu metodou kontinuálních variací (Jobova metoda)

/Uveďte výpočet objemu základního roztoku 1,10-fenanthrolinu o koncentraci 0,01 mol.l–1 pro přípravu roztoku o koncentraci 5·10–4 mol.l–1 do odměrné baňky o objemu 100 ml.
Naměřené hodnoty absorbance uveďte do tabulky/



Tabulka 7: Jobova metoda
	Roztok
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10

	Objem standardního roztoku Fe [ml]
	0
	0,5
	1,0
	1,5
	2,0
	2,5
	3,0
	5,0
	8,0
	10,0

	Objem roztoku fenanthrolinu [ml]
	10,0
	9,5
	9,0
	8,5
	8,0
	7,5
	7,0
	5,0
	2,0
	0

	Látkový zlomek Fe
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Absorbance
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	




/Výsledky měření použijte pro výpočet stechiometrie a konstanty stability vzniklého komplexu. Veškeré výpočty uveďte do protokolu. Uveďte graf závislosti absorbance na látkovém zlomku železa/

/Postup výpočtu byl vysvětlen v laboratoři a v návodech, v protokolu uveďte výpočty pomocí následujících rovnic:/







;   b= 1cm 
[M] = c(M) – [MLn]
[L] = c (L) – n [MLn]




ZÁVĚR 
/V závěru protokolu budou stručně a přehledně sestaveny nalezené výsledky, tj. max, max, hmotnosti železa v dodaných vzorcích v mg stanovené jak metodou kalibrační přímky, tak metodou standardního přídavku, stechiometrie komplexu a hodnota vypočtené konstanty stability komplexu./


2
Tento dokument je výlučným vlastnictvím VŠCHT Praha a vztahují se na něj práva a povinnosti vyplývající ze zákona č. 121/2000 Sb. (Autorský zákon).
Datum poslední revize: 8. 9. 2020 (ML)
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