Polarografické a voltametrické stanoveni stopovych mnozZstvi

methylé¢ervené pomoci adsorp¢éni rozpoustéci voltametrie na visici rtut’ové

kapkové elektrodé

S teoretickymi zaklady modernich polarografickych a voltametrickych metod jsou
posluchaci seznameni béhem prednasky ,Elektrochemické metody“ a b&éhem
pfednasky ,Organicka polarografie a voltametrie®. Optimalizace podminek pro
stanoveni methyl&ervené adsorp&ni rozpoustéci voltametrii na visici rtutové kapkové
elektrodé je detailné popsana v praci Barek J., Pham Tuan Hai, Mejstfik V., Moreira
J.C., Zima J.: Polarographic and voltammetric determination of N,N-dimethyl-4-
amino-2’- carboxyazobenzene. Anal.Letters 31,1219-1231 (1998).

Aparatura: Pocitatem fizeny EkoTribo Polarograf se softwarem PolarPro verze 2.0
(Polarosensors, Praha). Pracovano bude vzdy v tfielektrodovém zapojeni s
nasycenou argentchloridovou referentni elektrodou a platinovou dratkovou
pomocnou elektrodou . Jako pracovni elektroda bude pouzita visici rtutova

kapkova elektroda UMUE (Polarosensors, Praha).

Ovladaci program

Popis programu: PolarPro je program pro méfeni a vyhodnoceni koncentrace latek
ve vzorcich analyzovanych na EkoTribo Polarografu. Program ve verzi Pro umozriuje
téz navrh a upravu metod méreni. Tento uzivatelsky pfivétivy program pracuje

v operacnim prostredi Windows a jeho ovladani je nazorné a jednoduché. Zvladnuti

tohoto programu usnadriuje snadno dostupna rozsahla napovéda.

Pozadavky programu: EkoTribo Polarograf; stojanek + pfevodnikova karta
Polaro 4 (vSe Polarosensors Praha)
Windows 3.1 CE nebo Windows 95, volné 2 MB na disku, mys.

Minimalni doporucena sestava: procesor 486, RAM pamét 8 MB.



Omezeni programu: maximalni pocCet kfivek v jednom souboru — 24; maximalni

pocet vyhodnocovanych latek v jednom souboru - 8

Pracovni postup:

1. Proméfte vliv pH na diferencni pulsni voltamogramy methylCervené
(c = 1.10° mol/L) v prostfedi Brittonova-Robinsonova pufru o pH 2-13 a
naleznéte pH pfi kterém latka poskytuje nejlépe vyvinuté a nejsnaze
vyhodnotitelné voltamogramy voltamogramy.

2. P¥itomto pH zméfte kalibracni pfimky v koncentraénim rozmezi 1.10° az
1.107 mol/L s pravidelnym krokem (0,2,4,6,8 a 10 v kazdém koncentraénim
fadu).

3. P¥i optimalnim pH a koncentraci analytu 1.10”7 mol/L proméfte pfi vhodném
potencialu akumulace vliv doby akumulace na vysku piku v rozmezi 0-360 s a
navrhnéte optimalni podminky pro stanoveni pomoci adsorpCni rozpoustéci
voltametrie.

4. Za optimalnich podminek zméfte kalibraCni zavislosti v koncentracnim
rozmezi (2-10).10'8 mol/L a pomoci takto sestrojené kalibraCni pfimky urCete
koncentraci methyl€ervené v neznamém vzorku.

5. Statisticky vyhodnotte vSechny sestrojené kalibraéni zavislosti a vypoctéte

odpovidajici meze stanovitelnosti

Metoda: DP voltametrie

Velikost kapky — otevfeni ventilku po dobu 280 ms

Potencial Parametry metody

pocatecni Ein -300 mV doba bublani 300 s

konecny Efin -900 mV poCet méfeni 3

rychlost 10 mV/s vy$ka pulsu -50 mV
Sifka pulsu 80 ms

Vyhodnoceni se provede pomoci podprogramu ,HODNOCENI“, ktery je sou&asti
pouzivaného programu Polar Pro, verze 2.0.

Upozornéni: Do jednoho souboru Ize ulozit maximalné 24 kfivek



