Vezba 2.11

SPEKTROFOTOMETRIJSKO ODREDIVANJE STEHIOMETRIJSKOG SASTAVA
KOMPLEKSA PRIMENOM METODE MOLSKIH ODNOSA

Kracée teorijske osnove i zadatak vezbe

Metoda molskih odnosa se koristi za odredivanje sastava i konstante stabilnosti relativno stabilnih
kompleksa. Postupak se sastoji u merenju apsorbancije serije rastvora u kojima se koncentracija jedne
komponente odrZzava konstantnom a menja koncentracija druge komponente polaze¢i od niZih ka vi§im
koncentracija u odnosu na prvu komponentu. Apsorbancija rastvora se meri na odredenoj talasnoj duzini,
u oblasti maksimalne apsorbancije kompleksa, i1 graficki predstavlja u zavisnosti od odnosa
stehiometrijskih koncentracija metala i liganda (slika 2.15).

Ako se obrazuje samo jedan stabilan kompleks (slika 2.15, kriva 1) apsorbancija raste linearno sa
molskim odnosom i postaje, pri odredenoj vrednosti molskih odnosa, konstantna §to odgovara potpunom
vezivanju jona metala u kompleks tako da dalji dodatak liganda ne izaziva promenu apsorbancije. Tacka
preloma krive odreduje odnos metala i liganda u kompleksu. Kada je disocijacija kompleksa mala (slika
2.15, kriva 2), broj liganada u kompleksu se odreduje iz preseka tangenti na pocetni i zavrsni deo krive.
Ukoliko je disocijacija kompleksa jako velika (slika 2.15, kriva 3), horizontalni deo krive se ne dostize.
Ako se u sistemu obrazuje viSe kompleksa koji imaju razliCite konstante stabilnosti javlja se vise
prevojnih tacaka (slika 2.15, kriva 4).
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Slika 2.15 Krive moguéih zavisnosti promena
apsorbancija kompleksa razlicitih stabilnosti od
stehiometrijskog odnosa komponenata
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Vezba ima za zadatak da se odredi stehiometrijski sastav kompleksa nekog polifenolnog
molekula i feri jona i time istaknu moguénost primene elektronskih spektara molekula u odredivanju
strukture kompleksa.

Slika 2.16 Struktura kvercetina

Instrumenti

Registrujuc¢i ULj-VID spektrofotometar, kvarcne kivete duZine opti¢kog puta d = 10 mm.



Hemikalije

Kvercetin (3,3’,4’,5,7-pentahidroksiflavon) (slika 2.16.) ili neki drugi polihidroksilovani
flavonski molekul, ferihlorid heksahidrat (FeCl; x 6 H,O), metanol.

Postupak

a) U normalnom sudu od 10 ml napraviti osnovni rastvor kvercetina (ili nekog drugog
polifenola) u metanolu koncentracije ¢ = 1x10™ mol dm,

b) Od osnovnog rastvora kvercetina (rastvor pod a) volumetrijskim razblaZivanjem napraviti 10
ml rastvora kvercetina koncentracije ¢ = 5x10”° mol dm™,

c) Napraviti osnovne rastvore gvozde(III) hlorida u metanolu koncentracija: ¢ = 1x10® mol dm,
¢ = 1x10™ mol dm™, ¢ = 1x10™ mol dm™®,

d) Rastvor kvercetina (ili nekog drugog polifenola) titrovati razli¢itim koncentracijama
gvozde(III) hlorida tako da molski odnosi komponenata (kvercetin : gvozde(lll) hlorid) budu: (1:0);
(2:0,08); (1:0,20); (1:0,25); (1:0,35); (1:0,45); (1:0,50); (1:0,60); (1:0.70); (2:0,75). Ukupna zapremina
rastvora treba da je konstanta prilikom svih merenja (V = 3 ml).

e) Posle svake titracije snimiti spektar u oblasti 250-550 nm. Sve spektre prikazati uporedo.

f) Za titracije (koje se vrSe dodavanjem gvozde(Ill) hlorida iz mikropipete) koristiti
koncentrovanije rastvore gvozde(II) hlorida (rastvore pod c¢) da bi zapremina dodatog gvozda bila
minimalno moguca.

Prikaz rezultata merenja i diskusija

1. Ocitati vrednosti apsorbancija maksimuma nagradenog kompleksa.

2. Rezultate merenja prikazati tabelarno. U kolene tabele uneti slede¢e parametre: molski odnos
komponenata i vrednosti apsorbancija na Ams nagradenog kompleksa .

3. Graficki predstaviti zavisnost A;ma = T ([FeCl, ]/[kvercetin]).

4. Povuéi tangente na deo krive u kome aspsorbancija raste sa povecanjem molskog odnosa
komponenata u kompleksu i na deo krive kada ta zavisnost postaje konstantna. U preseku tangenti ocitati
molski odnos komponenata u kompleksu.

5. Oc¢itati talasnu duZinu izosbestnih ta¢aka i prokomentarisati njihov broj i znacenje.



IZVESTAJ

Apsorpcioni spektri kvercetina titrovanog razli¢itim koncentracijama ferihlorida

Tabela 2.16 Tabelarni prikaz molskog odnosa komponenata kompleksa i vrednosti apsorbancija na
apsorpcionom maksimumu kompleksa

Amax = nm
Molski odnos kverc: Fe(l11): Asmax
1:0




Grafik zavisnosti Ay .= f ([FeCl, ]/[kvercetin])

Diskusija



