Katedra i Zakład Chemii Fizycznej – Analiza Instrumentalna

Ćwiczenie B

TEMAT: Spektrofotometryczne oznaczanie kwasu salicylowego
CEL ĆWICZENIA: Wyznaczenie ilości kwasu salicylowego zawartej w tabletkach metodą spektrofotometryczną z wykorzystaniem reakcji tworzenia kompleksu z jonami żelaza (III)

APARATURA I ODCZYNNIKI:
- spektrofotometr
- kwas salicylowy o stężenie 0,01 mol/dm3
- 5% roztwór FeCl3
- metanol
- 5 kolb miarowych 50 ml
- moździerz
- zlewka, kolba, lejek
- sączki

WYKONANIE ĆWICZENIA:
1. Przygotowanie roztworów wzorcowych:  
- do ponumerowanych kolb miarowych (1,2,3,4) na 50 ml odmierzyć odpowiednie ilości kwasu salicylowego (0,01 mol/dm3) i 5% roztworu chlorku żelaza, zgodnie z poniższą tabelą

	
	1
	2
	3
	4

	kwas salicylowy
	0,5 ml
	1 ml
	2 ml
	3 ml

	chlorek żelaza
	0,1 ml
	0,2 ml
	0,4 ml
	0,6 ml



oraz dopełniając wodą destylowaną do 50 ml.
2. Przygotowanie badanej próbki:
- rozgnieść w moździerzu tabletkę i dokładnie rozetrzeć,
- przenieść rozdrobnioną tabletkę do małej zlewki i zważyć (pamiętając o wcześniejszym wytarowaniu zlewki),
- dodać 10 ml metanolu i intensywnie mieszać przez 5 minut celem rozpuszczenia kwasu salicylowego, a następnie dodać 30 ml wody ponownie intensywnie mieszając,
- przesączyć zawiesinę w celu oddzielenia nierozpuszczonych składników tabletki,
- przesącz przenieść do kolby miarowej na 50 ml oznaczonej jako X, dodać 1 ml 5% roztworu chlorku żelaza i dopełnić wodą do kreski.
3. Pomiar spektrofotometryczny:
- zapoznać się z instrukcją obsługi spektrofotometru i uruchomić aparat,
- pomiarów należy dokonywać z wykorzystaniem plastikowych kuwet spektrofotometrycznych,
- zmierzyć pełne widmo roztworu numer 4 w zakresie 410 – 700 nm i ustalić długość fali przy której wystąpiło maksimum absorbcji promieniowania, zanotować wartość absorbancji w Tabeli 1,
- zmierzyć wartość absorbancji wszystkich roztworów wzorcowych (1-4) przy długości fali wyznaczonej dla roztworu 4 i zanotować wartość absorbancji w Tabeli 2,
- podobnie zmierzyć i zanotować wartość absorbancji roztworu badanego X w Tabeli 2,
- wszystkie pomiary należy powtórzyć trzykrotnie.


SPRAWOZDANIE
1. Zestawienie wyników uzyskanych podczas ćwiczenia.
2. Opracowanie wyników:
- Obliczyć stężenie kwasu salicylowego w kolbach 1 – 4 na podstawie znanego stężenia wyjściowego i znanych rozcieńczeń.
- Sporządzić krzywą wzorcową zależności absorbancji roztworu od stężenia kwasu salicylowego A=f(c). Uzyskaną krzywą opisać równaniem, podać współczynnik kierunkowy uzyskanej krzywej oraz obliczyć współczynnik regresji.
- Na podstawie sporządzonej krzywej i zmierzonej wartości absorbancji roztworu badanego X wyznaczyć stężenie kwasu salicylowego w próbce pochodzącej z tabletki.
- Obliczyć procentową zawartość kwasu salicylowego w tabletce na podstawie wzoru:

gdzie C to wyznaczone stężenie kwasu salicylowego w próbce, a m to masa tabletki
3. Wnioski.

ZAGADNIENIA NA WEJŚCIÓWKĘ
- budowa spektrofotometru i jego elementy
- oddziaływanie promieniowania elektromagnetycznego z materią: absorpcja, emisja
- fluorescencja i fosforescencja
- widma oscylacyjne i rotacyjne
- przejścia elektronowe
[bookmark: _GoBack]- absorbancja i transmitancja
- prawo Lamberta-Beera i prawo addytywności

