Stanovení celkových anionických tenzidů metodou extrakční spektrofotometrie

Teorie: Anionické tenzidy tvoří s methylenovou modří intenzivně zbarvený iontový pár, který je extrahovatelný do chloroformu, kde je následně měřena jeho absorbance při vlnové délce 650 nm. Koncentrace anionických tenzidů jsou vyjadřovány v mg/l dodecylsíranu sodného.
Úkol: Stanovit celkovou koncentraci anionických tenzidů ve vybraných vzorcích metodou extrakční spektrofotometrie založenou na jejich reakci s methylenovou modří.
Přístroje a pomůcky: UV/Vis spektrofotometr WPA Lightwave II. Automatické pipety, pH-metr, běžné chemické sklo, odměrné nádobí a laboratorní vybavení.
Chemikálie: Všechny použité chemikálie jsou o čistotě p.a. nebo vyšší. Roztoky činidel jsou připraveny v deionizované vodě. Jako standard anionických tenzidů slouží dodecylsíran sodný (SDS) (Penta, Chrudim, ČR), koncentrace jeho zásobního roztoku činí 100 mg/l.
Kyselý roztok methylenové modři je připraven z 0,35 g činidla rozpuštěním v 500 ml deionizované vody, okyselením 6,5 ml koncentrované H2SO4 a doplněním na 1 litr.
Neutrální roztok činidla je připraven z 0,35 g methylenové modři rozpuštěním v deionizované vodě a doplněním na 1 litr.
Tetraboritanový tlumivý roztok (pH 10) je připraven z 19,10 g Na2B4O7·10 H2O rozpuštěním a doplněním na 1 litr. Tento roztok je smíchán s roztokem NaOH (0,10 mol/l) v poměru 3:2 (V/V). Hodnoty pH jsou kontrolovány elektronickým pH-metrem.
Jako extrakční činidlo slouží chloroform (Merck, Darmstadt, SRN). Extrakty jsou sušeny bezvodým Na2SO4 (Penta, Chrudim, ČR).
Pracovní postup: Anionické tenzidy stanovíme metodou extrakční spektrofotometrie založenou na jejich reakci s methylenovou modří (kationickým barvivem) a následné extrakci vznikajícího iontového páru do CHCl3. Vzorek (50,0 ml; vhodně zředěný) převedeme do  dělicí nálevky (100 ml) a přidáme 5,00 ml tetraboritanového tlumivého roztoku. Poté přidáme 2,50 ml neutrálního roztoku methylenové modři a 5,00 ml CHCl3. Do druhé dělicí nálevky odměříme 50,0 ml deionizované vody a přidáme 2,50 ml kyselého roztoku methylenové modři. Směs v první dělicí nálevce protřepáváme po dobu 1 min. Oddělenou chloroformovou fázi převedeme do druhé dělicí nálevky. Extrakci v první dělicí nálevce dvakrát opakujeme. Poté směs v druhé dělicí nálevce protřepáváme po dobu 1 min. Oddělenou chloroformovou fázi převedeme do odměrné baňky (25 ml). Do druhé dělicí nálevky odpipetujeme CHCl3 (5,00 ml) a směs protřepáváme opět 1 min, následně chloroformovou fázi převedeme do odměrné baňky. Tento postup ještě jednou opakujeme. Extrakt v odměrné baňce doplníme CHCl3 na 25,0 ml a sušíme přídavkem 0,50 g Na2SO4. Poté změříme absorbanci při 650 nm. Obdobně jako neznámé vzorky zpracujeme též jednotlivé kalibrační standardy a blank.
Vyhodnocení výsledků:
1. Proměřte kalibraci v intervalu koncentrací anionických tenzidů od 0,00 do 5,00 mg/l.

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

3. Určete citlivost, mez detekce a mez stanovitelnosti použité analytické metody.

4. Stanovte celkovou koncentraci anionických tenzidů ve vybraných neznámých vzorcích.

5. Všechny získané výsledky řádně diskutujte.

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