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TEMAT CWICZENIA:

OZNACZANIE ZELAZA W WODZIE METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA
METODA

Spektoroskopia UV-VIS

WPROWADZENIE

Zwiazki zelaza wystepuja w wodach naturalnych na ogot w niewielkich st¢zeniach,
w wodach powierzchniowych ich stezenie rzadko przekracza kilka mg/dm?®. Niektore wody
podziemne zawieraja jednak duze ilosci zelaza siegajace kilkudziesieciu mg/dm?
wystepujacego w formie zwigzkoéw zelaza(Il) dobrze rozpuszczalnych w wodzie. Obecnos¢
tlenu lub substancji utleniajacych w wodzie sprawia, ze zelazo(Il) tatwo ulega utlenieniu
do zelaza(Ill), wytracajacego si¢ w postaci wodorotlenku zelazowego lub tlenkéw zelaza.
Zelazo w wodzie moze wystepowa¢ w formie rozpuszczonej, koloidalnej, lub jako
zawiesina [1]. Ogolna zawartos¢ zelaza w wodach powierzchniowych nie moze przekroczy¢:
1.0 mg/dm?® zelaza dla klasy 1, 1.5 mg/dm? zelaza dla klasy I, 2.0 mg/dm? Zzelaza dla klasy Il
[2]. Duza zawarto$¢ zelaza w wodzie pitnej (powyzej 0.5 mg/dm?®) jest niepozadana,
poniewaz jego obecno$¢ moze powodowaé metnos¢ i niekorzystnie wpltywa na jej walory
smakowe.

Zelazo w wodzie moze pochodzi¢ z roéznych zrédet: z gruntu, ze S$ciekow
przemystowych, z wod kopalnianych, z korozji rur i zelaznych zbiornikow.

Zawarto$¢ zelaza w organizmie dorostej osoby wynosi od 3 do 5 g, z czego % zawarte
jest w hemoglobinie, bedacej jego najwickszym magazynem. Dzienne zapotrzebowanie
dorostego cztowieka na zelazo wynosi 1 mg u mezczyzn i 2 - 3 mg u kobiet.

W $ledzionie dochodzi do rozpadu krwinek czerwonych w wyniku czego uwalniana
jest hemoglobina, z ktérej oddziela sie hem i globina. Zelazo pochodzace z hemu ponownie
jest wykorzystywane do syntezy hemoglobiny w nowych erytroblastach, a grupa pirolowa
z hemu przeksztatca si¢ w bilirubing i biliwerdyne.

Zelazo jest makroelementem niezbednym do syntezy hemu, wchlania si¢ w goérnym
odcinku przewodu pokarmowego, tj. w dwunastnicy i w poczatkowym odcinku jelita
cienkiego. Regulacja wchianiania Zelaza odbywa si¢ dzieki zlozonemu mechanizmowi,
zwanemu barierg jelitowa. Zwiekszone zapotrzebowanie na zelazo prowadzi do zwigkszenia
jego wchlaniania i odwrotnie, gdy spada zapotrzebowanie zmniejsza si¢ jego wchtanianie.
Regulacja ta uniemozliwia jego przedawkowanie przy stosowaniu doustnych preparatow
zelaza [3].

Zelazo mozna oznacza¢ metodg spektrofotometryczng rodankows i z fenantroling,
a takze metodami instrumentalnymi ASA i ICP.

! Hermanowicz W., Dojlido J., Dozanska W., Koziorowski B., Zerze J.: Fizykochemiczne badanie wody i
sciekow, Arkady, Warszawa 1999

2 Dz. U. 2 1991 r., nr 116 poz. 503

3 Zidtko E.: Podstawy fizjologii cztlowieka, Oficyna Wydawnicza PWSZ, Nysa, 2006
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CEL CWICZENIA
Spektrofotometryczne oznaczanie zelaza w roztworach wodnych.
ODDCZYNNIKI, NACZYNIA I PRZYRZADY
Przyrzady:
Ustawienia spektrofotometru:

e dhugos¢ fali 470 nm
e kuwety o grubosci warstwy absorbujacej 1 cm

Szklo laboratoryjne i stosowane odczynniki:

e 9 sztuk kolbek miarowych o poj. 50 ml
o 2 zlewki

Podstawowy roztwor wzorcowy zelaza:

Rozpusci¢ 0.8640 g 12 hydrat siarczanu(VI1) zelazowo amonowego [NH4Fe(SOa4)2 -
w wodzie z dodatkiem 5 ml stezonego kwasu siarkowego i rozcienczy¢ woda destylowang do
kreski w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 dm®. W 1 ml tego roztworu znajduje sie 0.1 mg

zelaza.

Przygotowanie rodanku amonu:

Rozpusci¢ 50 g rodanku amonowego lub 65 g rodanku potasowego w wodzie destylowanej

w kolbie miarowej o poj. 1 dm®,
Inne stosowane odczynniki:

e 2M HCI
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SPOSOB WYKONANIA CWICZENIA
A) Analiza wody

Przygotowanie roboczego roztworu wzorcowego zelaza:

Do kolbki miarowej o pojemnosci 100 ml nalezy pobra¢ 1 ml podstawowego roztworu
wzorcowego zelaza i dopetni¢ woda do kreski. W 1 ml tego roztworu znajduje si¢ 0.001 mg
zelaza.

Przygotowanie krzywej wzorcowej

Do kolbek miarowych o pojemnosci 50 ml nalezy odmierzy¢ kolejno: 0, 2.5; 5.0; 10.0;
15.0; 20.0 i 25.0 ml roboczego roztworu wzorcowego zelaza co odpowiada: 0, 0.05; 0.1; 0.2;
0.3; 0.4; 0.5 g zelaza (Fe**) w 1 ml roztworu.

Nastepnie do kazdej kolbki nalezy doda¢ 2 ml 2M HCI oraz 5 ml roztworu NHsSCN,
po czym dopetni¢ kolbki woda destylowang do kreski i wymieszac
Wazne jest, aby pomiary absorbancji dla poszczegdlnych wzorcow wykonaé w czasie

nie dluzszym niz 5 min, stosujac jako odnosnik wzorzec z woda destylowang przy dtugosci
fali 480 nm.

Wykonanie oznaczenia:

Do kolbki o objetosci 50 ml nalezy pobra¢ 25 ml badanej cieczy doda¢ 2 ml 2M HCl i
5 ml roztworu NHsSCN, nastgpnie roztwor nalezy dopelni¢ woda destylowana do kreski.
Absorbancje nalezy zmierzy¢ przy dlugosci fali A = 480 nm tak jak w przypadku
sporzadzania krzywej wzorcowe;.

OPRACOWANIE WYNIKOW

Po wykonaniu ¢wiczenia nalezy wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcigtych
(OX) stezenie jonow Fe3* roztworéw wzorcowych, a na osi rzednych (OY) - odpowiednie
wartosci absorbancji. Z tak otrzymanej krzywej nalezy odczytaé stezenia Fe** w badanych
roztworach. Uzyskane wyniki nalezy zinterpretowac.
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B) Analiza zawarto$ci zelaza w produktach farmaceutycznych

Przygotowanie roboczego roztworu wzorcowego zelaza:

Do kolbki miarowej o pojemnosci 100 ml nalezy pobra¢ 10 ml podstawowego roztworu
wzorcowego zelaza i dopetni¢ wodg do kreski. W 1 ml tego roztworu znajduje si¢ 0.01 mg
zelaza.

Przygotowanie krzywej wzorcowej.

Do kolbek miarowych o pojemnos$ci 50 ml nalezy odmierzy¢ kolejno: 0, 2.5; 5.0; 10.0;
15.0; 20.0 i 25.0 ml roboczego roztworu wzorcowego zelaza co odpowiada: 0, 5; 10; 20; 30;
40; 50 ug zelaza (Fe**) w 1 ml roztworu.

Nastepnie do kazdej kolbki nalezy doda¢ 2 ml 2M HCI oraz 5 ml roztworu NH4SCN,
po czym dopetnié¢ kolbki woda destylowang do kreski i wymieszaé
Wazne jest, aby pomiary absorbancji dla poszczegdlnych wzorcow wykonaé w czasie

nie dluzszym niz 5 min, stosujac jako odnosnik wzorzec z woda destylowang przy dtugosci
fali 480 nm.

Wykonanie oznaczenia:

Tabletki zawierajace zwigzki zelaza nalezy rozdrobni¢ w mozdzierzu porcelanowym
za pomocg thuczka. Otrzymang zawarto$¢ za pomocg lejka nalezy przenies¢ do kolbki
o objetosci 50 ml, nastgpnie do kolbki nalezy doda¢ 2 ml 2M HCI oraz 5 ml roztworu
NH4SCN, po czym dopeti¢ woda destylowang do kreski. Absorbancje nalezy zmierzy¢ przy
dhugosci fali A = 480 nm tak jak w przypadku sporzadzania krzywej wzorcowej. Czynno$¢é
te powinno powtorzyc¢ si¢ 3 razy.

OPRACOWANIE WYNIKOW
Po wykonaniu ¢wiczenia nalezy wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcigtych
(OX) stezenie jonow Fe3* roztworéw wzorcowych, a na osi rzednych (OY) - odpowiednie

wartosci absorbancji. Z tak otrzymanej krzywej nalezy odczytaé stezenia Fe** w badanych
roztworach. Uzyskane wyniki nalezy zinterpretowac.
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