Spektrofotometrické stanovení Fe ve vzorcích vod metodou s 1,10-fenanthrolinem
Teorie: Spektrofotometrické stanovení FeII s 1,10-fenanthrolinem je dostatečně citlivé, přesné i správné. Koncentraci celkového železa ve vzorku lze určit po redukci FeIII hydroxylamin-hydrochloridem. Obtížně rozpustné formy železa (oxidy, hydroxidy, sulfidy, uhličitany) je nutné před vlastním stanovením převést do roztoku varem se zředěným roztokem kyseliny.
Úkol: Stanovit koncentraci celkového železa ve vybraných vzorcích vod spektrofotometrickou metodou s 1,10-fenanthrolinem po předchozí redukci Fe(III) hydroxylaminhydrochloridem.
Přístroje a pomůcky: UV/Vis spektrofotometr WPA Lightwave II. Automatické pipety, běžné chemické sklo, odměrné nádobí a laboratorní vybavení.
Chemikálie: Pro změření kalibrace při spektrofotometrickém stanovení Fe použijeme standardní roztok Fe Astasol® (Analytika, Praha). Všechna níže uvedená činidla jsou o čistotě p.a. nebo vyšší, všechny pracovní roztoky budou připraveny v deionizované vodě.

Činidlo pro spektrofotometrické stanovení Fe: 1,10-fenanthrolin o koncentraci 5,0 g/l.

Redukční činidlo: hydroxylamin-hydrochlorid o koncentraci 100 g/l.

Octanový tlumivý roztok: 200 g octanu amonného a 250 ml kyseliny octové rozpuštěných v minimálním objemu vody a doplněných na 500 ml.

Roztok HCl zředěný 1:9 (1,2 mol/l).

Pracovní postup: Ke stanovení železa využijeme spektrofotometrickou metodu s 1,10-fenanthrolinem. Celkové železo (rozpuštěné a nerozpuštěné formy) stanovíme po převedení nerozpustných forem do roztoku varem se zředěnou HCl a následné redukci FeIII. Pro stanovení vždy odměříme 50,0 ml vzorku nebo kalibračního standardu, přidáme 1,00 ml HCl  o koncentraci 1,2 mol/l a roztok odpaříme na objem 10−20 ml. Při stanovení celkového Fe po vychladnutí přidáme 1,00 ml roztoku hydroxylamin-hydrochloridu. Následně upravíme pH vzorku přídavkem 2,00 ml octanového tlumiče. Poté přidáme 2,00 ml roztoku 1,10-fenanthrolinu a objem doplníme deionizovanou vodou na 50,0 ml. Absorbanci měříme po 15 minutách při 510 nm v kyvetě o optické délce 1 cm. Vybarvené vzorky uchováváme ve tmě. Jako blank slouží deionizovaná voda zpracovaná a vybarvená obdobně jako vzorky.
Vyhodnocení výsledků: 

1. Proměřte kalibraci v intervalu koncentrací Fe od 0,00 do 5,00 mg/l.

2. Proměřte opakovatelnost blanku (desetkrát co nejtěsněji za sebou).

3. Proměřte opakovatelnost kalibračního standardu (desetkrát co nejtěsněji za sebou).

4. Stanovte celkové Fe v neznámých vzorcích vody.

5. Určete správnost stanovení metodou standardního přídavku (výtěžnost) nebo za použití certifikovaného referenčního materiálu (CRM).

6. Vyhodnoťte charakteristiky analytické metody (citlivost, meze detekce a stanovitelnosti, lineární dynamický rozsah, korelační koeficient, přesnost, správnost).

7. Všechny získané výsledky řádně diskutujte.

Nákup UV/Vis spektrofotometrů WPA Lightwave II byl umožněn díky finanční podpoře Fondu rozvoje vysokých škol, projekt 46/2013.
