Spektrofotometrické stanovení fenolů se 4-aminoantipyrinem

Teorie: Fenolické sloučeniny reagují se 4-aminoantipyrinem za přítomnosti K3[Fe(CN)6] v prostředí o hodnotě pH 7,9 za vzniku antipyrinového barviva, jehož absorbance je měřena při 500 nm.
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Úkol: Stanovit koncentraci fenolu ve vybraných modelových vzorcích spektrofotometrickou metodou se 4-aminoantipyrinem.
Přístroje a pomůcky: UV/Vis spektrofotometr WPA Lightwave II. Automatické pipety, běžné chemické sklo, odměrné nádobí a laboratorní vybavení, elektronický pH-metr.
Chemikálie: Všechna níže uvedená činidla jsou o čistotě p.a. nebo vyšší, všechny pracovní roztoky jsou připraveny v deionizované vodě.
Zásobní standardní roztok fenolu o koncentraci 1000 mg/l (Penta, Chrudim, ČR).

Roztok NH4OH o koncentraci 0,5 mol/l (35 ml koncentrovaného NH4OH zředěno na 1,0 litr).

Fosforečnanový tlumivý roztok připravený ze 104,5 g K2HPO4 a 72,3 g KH2PO4 rozpuštěním v deionizované vodě a doplněním na 1,0 litr (pH 6,8).

Roztok 4-aminoantipyrinu připravený ze 2,0 g činidla rozpuštěním ve vodě a doplněním na 100 ml. Připravuje se denně čerstvý.
Roztok K3[Fe(CN)6] připravený z 8,0 g sloučeniny rozpuštěním ve vodě a doplněním na 100 ml. Uchovává se v lahvi z tmavého skla, připravuje se čerstvý jedenkrát týdně.
Pracovní postup: Připravíme si 100 ml neznámého vzorku, 100 ml blanku (deionizovaná voda) a řadu kalibračních standardů o koncentraci fenolu 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 a 5,0 mg/l (vždy 100 ml roztoku). Ke každému z roztoků přidáme 2,5 ml roztoku NH4OH (0,5 mol/l), okamžitě upravíme pomocí fosforečnanového tlumivého roztoku hodnotu pH na 7,9. Přidáme 1,0 ml roztoku 4-aminoantipyrinu, důkladně promícháme, dále přidáme 1,0 ml roztoku K3[Fe(CN)6] a opět důkladně promícháme. Po 15 minutách měříme absorbanci kalibračních standardů a vzorků proti blanku při vlnové délce 500 nm. Koncentraci fenolu v neznámých vzorcích určíme na základě kalibrační křivky.
Vyhodnocení výsledků:
1. Proměřte kalibraci v intervalu koncentrací fenolu 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 fenol 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.
