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Spektrofotometrické stanoveni jednosytnych fenoli ve vodé

V prumyslovych vodach se vyskytuji pfevazné nesubstituované a alkyl substituované fenoly
a polyfenoly, v méstskych a povrchové zneciSténych vodach jsou pfitomny 1 jinak
substituované fenoly. U povrchovych vod lze predpokladat Sirokou Skélu fenolickych latek od
jednoduchych fenolit az po vysokomolekularni latky fenolického charakteru, které vznikaji
rozkladnymi pochody.

Jednosytné fenoly lze oddélit od vicesytnych destilaci s vodni parou, ¢imz zarovenn dojde
k oddéleni od jinych rusivych latek s nizsi tenzi par a také necistot. T¢kavost fenold klesé
v fadé: kresoly, xylenoly, fenoly, a- a B-naftol, pyrokatechin a jiné vicesytné fenoly. Prib¢h
destilace s vodni parou je zavisly na hodnoté pH, kterou Ize ovlivnit pfidavkem soli tézkych
kov.

Jednoduché fenoly ve vysokych koncentracich se obvykle stanovuji bromometrickou
metodou, pro stanoveni fenold v nizkych koncentracich se pouzivaji metody fotometrické.
Pro fenoly o koncentraci do 50 mgl' se vyuziva fotometrie s 4-nitroanilinem. Pro
koncentrace pod 0,05 mg.I"' se vytvofeny barevny produkt extrahuje butanolem a nasledns se
mefi absorbance butanolového extraktu. Pouzit Ize rovnéz fotometrickd metoda s 4-
aminoantipyrinem a 2,6-dibromchinonchlorimidem. Pro fotometrické stanoveni vicesytnych
fenoll, prevazné pyrokatechinu, se vyuziva tvorba komplexu s ionty dvojmocného zeleza
v kyselém prostiedi v pfitomnosti sifiCitant a vinanu. Pfi selektivnim stanoveni jednotlivych
fenolt se uplatituje plynova a tenkovrstevna chromatografie.

Ukol:
Stanovte obsah fenoli v predlozeném vzorku vody fotometrickou metodou s 4-nitroanilinem.

Princip:
Metoda vyuziva tvorby azobarviv kopulaci fenoli s diazoniovou soli 4-nitroanilinu
v alkalickém prostiedi:

0 N—< ,»—NH2+ HNO, + H —= OZN—( \\—N =N + 2H,0

DWN—J- \ N= N+-:‘f’ \\—UH—-ozm—ff LN N—c\ \\E—DH+H20

Fenoly se odd¢luji ze vzorku vody destilaci z prostfedi okyselen¢ho kyselinou fosforecnou
aza pfitomnosti siranu meédnatého a kobaltnat¢ho, ktery rusi vliv sulfidd, kyanidi
a dvojmocnych fenolti. Za danych podminek piechazeji do destilatu prakticky jen jednosytné
fenoly. Metoda s 4-nitroanilinem neni vhodnd pro stanoveni homologii fenolu se
substituovanou para polohou.
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Piistroje a pomicky:
Spektrofotometr — vinova délka 470 nm, kyvety lcm.

Chemikalie:

CuSO0y, (10% m/v) vodny roztok

CoS0y4, (10% m/v) vodny roztok

H3POQy4, zfedéna (1 dil konc. kyseliny fosforecné a 7 dilt destilované vody)

4-nitroanilin (¢ = 0,005 mol.I"")

Na,COs, (5% m/v) vodny roztok

NaNOs3, nasyceny roztok (asi 42 g dusitanu v 50 ml destilované vody)

Fenol, standardni roztok (500 mg fenolu se rozpusti v destilované vod¢ a doplni do 1000 ml)

Pracovni postup:

Ptredlozeny vzorek vody obsahujici fenoly se doplni po rysku destilovanou vodou.
Do destilacni baiikky se odméti 100 ml vzorku, piida se 5 ml roztoku kyseliny fosforecné,
2,5 ml siranu méd’natého a 1 ml siranu kobaltnatého. T¢kavé jednosytné fenoly se destilaci
odd€luji od netékavych fenold a jinych rusivych slozek a jsou jimany do odmérného valce.
Ke konci destilace se objem v destilaéni baiice udrzuje ptikapavanim destilované vody
znalevky asi na 30 ml, destilovand voda se mize piidat i jednorazove. Jima se 100 ml
destilatu.

V Erlenmeyerové bance se pfipravi diazotovany roztok (asi 40 ml) 4-nitroanilinu pfidanim
jedné kapky nasyceného roztoku dusitanu sodného na kazdych 5 ml roztoku 4-nitroanilinu
(vznikly roztok musi byt bezbarvy). K 100 ml destilatu se ptidaji 2 ml roztoku uhli¢itanu
sodného a smés se promicha. K vzniklé smési se nasledné piidaji 4 ml diazotovaného roztoku
4-nitroanilinu a smés se znovu promicha. Po 15 minutach stani od ptidani diazotovaného
roztoku se méti absorbance vzniklého zbarveni pii 470 nm. Odecte se rovnéz absorbance
slepého vzorku zpracovaného stejnym postupem s destilovanou vodou.

Pro sestrojeni kalibrace se pfipravuji standardni roztoky o koncentraci fenolu 0,05-1 mg.1™.
Standardni roztoky fenolu se nedestiluji.

1. destila¢ni bailka. 2. piikapavaci nalevka, 3. varnd kapilara, 4. piestupnikova trubice, 5. destilaéni nastavec, 6.
kulickovy chladi¢. 7. odmérmny valec 250 ml.



