ІV. 17. ПРОВЕЖДАНЕ НА ФОТОМЕТРИЧЕН АНАЛИЗ ПО МЕТОДА НА СТАНДАРТНАТА ДОБАВКА
Същност на метода

Провеждане на фотометричен анализ по метода на стандартната добавка изисква към изследвания разтвор да се прибави реактив R, чрез който се получава цветно съединение (най-често комплекс), което абсорбира светлината. Ще илюстрираме провеждането на фотометрично изследване с примера за определяне на желязо със сулфосалицилова киселина:

Със сулфосалициловата киселина Fe3+ образува комплекс. Цветът му зависи много от рН на средата. При рН = 2, Fe3+образува виолетово-червено комплексно съединение. Цветът на комплекса е устойчив.

При рН между 4 и 7 комплексът е червено-кафяв, а в основна среда (рН от 8 до 11,5) – жълт. Примерът, който ще разгледаме е изследване в кисела среда.

Пособия и реактиви: фотометър ФЭК –56М (фиг. ІV. 17. 1) или спектрофотометър Спекол, 6 мерителни колби от 50 ml, 3 кювети с дължина 3 cm, бюрета с обем 25 ml или пипети, метален статив, щипки; стандартен разтвор на Fe3+ pазтвори на сулфосалицилова киселина с w(сулфосалицилова киселина) = 10 %, HNO3 с с(HNO3) = 2 mol/l.
Указания за работа:

· Подготвяне на разтворите за построяване на калибровъчна графика и на изследвания разтвор: 

1. Напълнете бюретата със стандартния разтвор, съдържащ Fe3+. 

2. В четири мерителни колби от 50 ml отмерете съответно 3, 6; 9; 12 ml от стандартния разтвор на желязо. Във всяка колба прибавете по 5,00 ml разтвор на сулфосалицилова киселина, по 2,00 ml HNO3. Получава се червено-виолетов комплекс. Долейте толкова дестилирана вода, че общият обем да достигне до марката на колбата. Затворете колбите и ги обърнете неколкократно, за да хомогенизирате разтворите.

3. В петата мерителна колба пригответе сравнителен разтвор като смесите 5,00 ml разтвор на сулфосалицилова киселина, 2,00 ml HNO3 и долейте до марката дестилирана вода.

4. В шестата мерителна колба подгответе разтворът за изследване като използвате същата методика, по която подготвихте разтворите за построяване на калибровъчната графика. 

Подготовка на апарата: 
1. Апаратът се включва в електрическата мрежа посредством стабилизатор на напрежение и се изчаква 10─15 min, за да се загрее, като фотоелементите се осветяват. 

2. Нулирайте апарата: Замъртете двата барабана в положение 0. Пропускливостта е 100 %. Отместете лостчето отгоре надясно. При това положение блендата е затворена. Завъртете докрай винта с надпис “чувств” по посока на часовниковата стрелка. Така чувствителността е минимална. Нагласете винта с надпис “ноль” така, че стрелката на микроамперметъра да показва “0”. 

· Измерване на абсорбцията на разтворите с известна концентрация и на изследвания разтвор

1. Налейте в 2 кювети от сравнителния разтвор, получен в петата мерителна колба. Внимавайте да не се намокрят отвън стените на кюветите. 

2. В третата кювета налейте разтвора с най-ниска концентрация на Fe3+.
3. Поставете в левия кюветодържател кювета със сравнителния разтвор. През него ще преминава левият светлинен лъч. По пътя на десния светлинен лъч има 2 гнезда за кювети. Поставете в едно от тях третата кювета, съдържащата разтвор с известна концентрация на Fe3+ йони. 
4. Като ползвате таблица VІІ.22.1 ІV. 17. 1 подберете филтър с подходящ спектрален диапазон. Поставете подходящия филтър, чрез винт, който се намира от лявата страна на прибора.
5. Поставете с помощтта на винт от дясната страна на апарата кюветата с изследвания разтвор. Сега отворете напълно блендата, като преместите лостчето отгоре наляво. Доведете стрелката на микроамперметъра до позиция “0” като въртите барабана от лявата страна на апарата и след това завъртете докрай винта “чувств” в посока обратна на часовниковата стрелка. Затворете блендата.

6. На пътя на блендата на десния светлинен сноп поставете втората кювета със сравнителен разтвор. Отворете блендата. При положение на винта “чувств”, съответстващо на минимална чувствителност, се върти десният барабан, докато стрелката на микроамперметъра се установи на “0”. Завърта се винтът “чувств” в положение на максимална чувствителност и отново чрез въртене на десния барабан стрелката се довежда до “0”. Абсорбцията се отчита по десния барабан.

· Построяване на калибровъчната графика и определяне на концентрацията на желязото в пробата

С данните за абсорбцията на стандартните разтвори се построява калибровъчната графика. На абсцисата се нанасят стойностите на концентрацията на стандартните разтвори, а на ординатата – абсорбцията. Графиката е права линия, която минава през началото на координатната система. 

Определянето на концентрацията на желязото в пробата става, като данните за абсорбцията на анализираната проба се нанасят на калибровъчната графика. Спуска се права, успоредна на абсцисата, до пресичането й с правата. От пресечната точка се спуска права, успоредна на ординатата, и по мястото на пресичането й с абсцисата се определя концентрацията на желязото в пробата за анализ. 

Фиг. ІV. 17. 1








