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Zplasob spektrofotometrického stanoveni médi

» ipﬂsob spektrometrického stanoveni mé&-
di podle vyndlezu kvantitativnim, pFimym
a gpecifickym zpleobem stanoveni mddi, .
sposivajicin v tom, %e se k vodnému kyse-
lému roztoku (pH 0,5 aZ 5) Cu®*, v rozme-
i koncentraci 1.10"%a% 5.10'5M, Vv prost-
fedi kyseliny sirové pFidd 0,2% roztok
tetrametylthiuradmisulfidu v 30% etylal-
koholu, v mpoZstvi minimAlnd osmindsob-
ného piebytku oproti koncentraci m&di.
Vybarvovaci reakce prob&hne ve zlomku
sekundy a intenzita zbarveni komplexu
&inidle s mddf je stadlé po dobu min.

24 hod. Citlivoat realtce je vysokd,
Tembexrt-Beeriv zékon je splndn v rozmezi
koncentraci Cu* 1.107%a% 5,107 M,
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Vyndlez se. tykd zpisobu kvantitativniho, piimého & specifického spektrofotometrického
stanovenf m&di v primyslovych, biologickych a ekologickych vzorcich.

Méd je vyznamnou a b&#n¥ anslyzovanou slofkou mnoha primyslovych, zem&d&lskych a
dal3fch materidld, i vzorkd zne¥ilti¥ni Zivotnfho prost¥edfi. Pro jeji stanoveni, zejména
ve stopovych koncentracfch, se pouZfvéd Fady zpisobld, zaloZenych na nejrizndjsich princi-
pech - spektroskopickfch, elektromechanickych a daldfich. 2 nich zatim pro svou jedoduchost
a rychlost prevlddaji zpisoby fotometrického stanoveni m&di, zaloZené na m&¥eni intenzity
specifického zbarveni komplexu m&di s rlznymi &inidly. Pro volbu &inidla se krom& Jednodu-
chosti a rychlosti postupu zva’ujl takové parsmetry, jako je citlivost a selektivite sta-
noveni. Jednim z &ast&ji poufivanych &inidel Jje napf. tetraetylthiuremdisulfid, znémy té%
pod triviélnimi ndzvy dikupral, Stopethyl, Antethyl, Antabus aj. Nevyhodou zpisobu kvanti-
tativnftho spektrofotometrického stanoveni m&di, zalo#¥eného na pouZiti tohoto &inidla pro
vybarvovaci reakci, je mald rozpustnost ¥inidla 1 jeho komplexu s m&d{ ve vod&, coZ vede
k nutnosti pracovet v prostfedi minimdln& 50% etylalkoholu nebo pouZit extrakce.

Daldi nevyhodou tohoto zplsobu stanoveni je, Ze se reakcf s tfmto &inidlem nedosdhne
maximdlnf a stdlé intenzity zbarveni komplexu s m&d{ okem#it&, a proto provozni predpisy
povolujf m&reni a% po 15 minutéch.

Uvedené nevyhody odstranuje zplisob spektrofotometrického stanoveni m&di podle vyndle-
zu, jehoZ podstatou je, Ze se k vodnému kyselému roztoku o pH 0,5 a% 5, m&dnatgch iontd,
v rozmezi koncentraci 1.10~% a% 5,102 M, v prost¥ed{ kyseliny sirové pridd 0,2% roztok
tetremetylthiuremdisulfidu v 30% etylalkoholu, v mnoZstvi miniméln¥ osmindésobného moldrnt-
ho prebytku oproti koncentraci mé&di.

Vyhodou tohoto zplisobu kvantitativniho stanoveni m&di za pouZiti tetrametylthiuram-~
disulfidu je, %Ze vybarvovaci reakce s &inidlem prob&hne ve zlomku sekundy a intenzita
zbarveni komplexu &inidla s m&d{ je stdld po dobu minimdln& 24 hod. Toto &inidlo je lépe
rozpustné ve vod¥ (v porovnédni s tetrametylthiursmdisulfidem), a proto lze pracovat v pro-
st¥edi 30% etylaelkoholu. Citlivost reakce je vysoké - moldrni extinkdnf{ koeficient je
3,3.104. Maximum ebsorbance je p¥i vlinové délce 422 nm. Lembert-~Beeriv zdkon je splnin
v rozmezi koncentrac{ m&dnatych iontd 1.10‘6 aZ 5.10'5 M. Barevné reakce, kterd nastévé
v roztocich o pH v rozmezf 0,5 aZ 5,neni rulena cizimi kationty, s vyjimkou nadbytku lontu
Ag+, Mgz+, ?i*. Vliv ketiontd na vlestni zbarveni v oblasti maxima absorbance lze elimino-
vat maskovénim (nept. Fe3+ kyselinou fosforeénou) nebo odeltenim hodnoty slepého pokusu
bez pridéni ¥inidla. Pro dosaZeni plné intenzity zbarveni komplexu &inidla s m&d{ postalf.
osmi~ aZ desetindsobny piebytek ¥inidla oproti koncentraci m&di.

Vynélez je objmsndn na tPech prikladech pfipravy rlznych druhl vzorkd obsahujicich
n&d a na popisu zplisobu vlastniho kventitativniho stenoveni m&di v t&chto vzorcich, odpo-
vidajicimu podstaté vyndlezu.

Priklad 1

Priprava vzorku pro uhlikovou a stifedn& legovenou ocel a litinu

1,00 g vzorku se rozpusti ve 20 ml sm&si kyseliny dusifné a kyseliny chloriaté v po-
méru 1:1 a odpaif se do dymi kyseliny chloristé. Odparek se rozpusti a prevede do odmirné
banky na 250 ml. Dopln¥nim destilovenou vodou se pfipravi 250 ml zésobnfho roztoku, z kte-
rého se ke stanoveni m&di odpipetuje 5 aZ 10 ml, podle obsahu m&di.
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P¥f1klaad 2 _
Pt{prava vzorku pro hlinfkové slitiny

1,00 g vzorku se rozpusti ve 20 ml kyseliny chlorovodikové (1 + 1) a 5 ml kyseliny
dusidné (1 + 1), Pridd se 15 ml kyseliny chloristé a odpa¥{ do dymd. Odparek se rozpusti
a kvantitativnd zfiltruje do odmdrné baﬁky na 250 ml, Dopln&nim destilovanou vodou se pFi-
pravi 250 ml zdsobnfho roztoku, z kterého se pro stenoveni m&di odpipetuje 5 a% 10 ml,
podle obsahu mé&di.

Pr{klad 3
Priprava vzorku oleje s odérem m3di (dle AO 189 838)

5 ml oleje se protiepe v 5 ml sm¥si kyseliny chlorovodikové a kyseliny dusi&né v po-
méru 2:1, zfed{ 45 ml vody a prot¥epe dvakrdt s 10 ml metylisobutylketonu. Vodnd féze,
kterd obsahuje rozpustiné od&rové kovy, se pouZije k vlastnimu stenoveni m¥di. M¥d se sta-
novi z 5 ml tohoto vodného extraktu. ’

Obsah m&di se pak v t&chto vzorcich stenovi tak, Ze se ke slab¥ kyselému roztoku
(ktery se pripravi pomoc{ kyseliny sirové, kyseliny fosfore¥né nebo kyseliny chloristé)
0,02 aZ 0,15 ng Cu2+ pridg 10 ml sm¥si 5 dfld kyseliny fosforedné, 20 d{ll kyseliny sirové
a 75 d118 vody, 5 ml 0,2% roztoku tetrametylthiuramdisulfidu v 30% etylalkoholu, doplni
se destilovanou vodou na 50 ml, a pak se zjisfujl hodnoty absorbance v rozmezi vlnovych
délek 410 a¥ 430 nm.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob spektrofotometrického stanoveni m&di, vyznadujfci se tim, Ze se k vodnému ky-
selému roztoku, o pH 0,5 a% 5, mddnatych iontld, v rozmezi koncentraci 1.107° a% 5.10 M
v prostfedi kyseliny sirové pFidd 0,2% roztok tetirametylthiuramdisulfidu v 30% etylalkoho-~
lu, v mnofstv{ miniméln¥ osmindsobného moldrniho prebytku, vziaZeno na koncentraci mé&di.
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