Soluzioni stock per acetone-based BR a alta conc. di acetone
I Soluzione : acetone acquoso 13.5 M (abbiamo usato un acetone reagente puro, Fluka >99.5%, d=0.790 g/mL) Nota: la soluzione è quasi tutto acetone, non abbiamo ritenuto di dover controllare il titolo considerando quindi un acetone 100%).
Vuol dire che prendete direttamente questa soluzione senza aggiunta di acqua? Mi sembrava di essere stato chiaro: è quasi tutto acetone, ad es per 100 mL di soluzione noi mettiamo 99.25 mL acetone (considerato puro 100%) in matraccio e portiamo a 100 con acqua. E viene 1.35 M.
Se un litro pesa 790 g e diciamo che è 100 % acetone mi risulta una concentrazione di 13,6 M.

II Soluzione di H2O2 3.6 M in acetone Nota: si versa lentamente la quantità appropriata di acetone nel matraccio contenente la quantità appropriata di H2O2, il matraccio mantenuto in un bagno di ghiaccio a 0°C.  Tutto ciò per precauzione infatti la miscela acetone/perossido di idrogeno è potenzialmente esplosiva se portata a secco (v. nota nell’articolo di Furrow del 1995), comunque per sicurezza…
Quale volume preparate? Di solito quello che ci serve per la serie di misure che vogliamo fare. Ad es. per 100 mL: 31 mL di H2O2 al 35%, Merck d = 1.13 g/mL (titolata esattamente con KMnO4 !!) e portiamo a volume con acetone; nell’esempio sono 69 mL acetone. Che cosa vuol dire “la quantità appropriata di acetone”? Non aggiungete l’acetone fino alla linea di stanza del matraccio o si deve riempire fino all’orlo con l’acqua? Vuol dire che dipende dal titolo del perossido di idrogeno, a volte può servire una piccola quantità di acqua, di solito il titolo vero è un poco più basso di 35%
Si deve mantenere la soluzione sempre a 0°C? No, è solo una precauzione perché il mescolamento può essere esotermico, dopo mettiamo la soluzione in termostato a 25 °C
Se aggiungete 640 mL di acetone la concentrazione finale è 8,64 M. Si ha bisogno di questo valore per calcolare la concentrazione finale in miscela. Rifai i calcoli con i dati sopra e vedrai che è 9.385 M in acetone.
III Soluzione acquosa acida di NaIO3 0.06 M e HClO4 0.30 M 
IV Soluzione acquosa di MnSO4.H2O 0.030 M Qui abbiamo sbagliato a riportare la concentrazione. Adesso è quella giusta.
Per la prova in bianco: si mescolano, nell’ordine 8.0 mL di soluzione I, 10 mL di soluzione II, 1.0 mL di acetone quale è la differenza tra la soluzione I e acetone (la soluzione I non è proprio tutta acetone, v. sopra), 10 mL di soluzione III e 2.0 mL di soluzione IV per un totale di 31 mL di miscela.

Le concentrazioni iniziali di questa miscela sono: [Ac]totale = 7.0 M, [H2O2] = 1.2 M 1,16 M, [IO3-] = 0.02 M 0,0194 M, [HClO4] 0.10 M 0,097, [Mn2+] =0.002 M 0,00194 M. Da noi la durata di questo bianco è quasi 400 s.
Il volume totale sono 31 mL. Per H2O2, IO3- e HClO4 avete calcolato con 30 mL. Poì [Mn2+] dovrebbe essere 0,000387 M (calcolato con 31 mL) perché prendete solo 2 mL (v. sopra lo sbaglio nella concentrazione della soluzione stock di Mn2+) Per la concentrazione di acetone mi risulta 6,71 M (calcolato con 13,5 M), ma in questo caso non conosco il volume nella soluzione con H2O2 perciò mi posso sbagliare. OK, abbiamo fatto i calcoli per 30 mL, ma non è che in 31 le differenze siano enormi. In rosso i calcoli per esattamente 31 mL.
Per lo studio dell’inibizione da parte della vitamina E abbiamo preparato una soluzione di 1.0 g di vitamina in acetone Quale volume di acetone????(1.0 g di vitamina portati a volume a 10 mL con acetone). L’aggiunta di 1.0 mL di questa soluzione al posto di 1.0 mL di acetone puro (v. bianco) fa separare parte della vitamina. Quindi abbiamo aggiunto 0.9 mL di questa soluzione + 0.1 mL di acetone, poi 0.8 mL di soluzione + 0.2 mL di acetone e così via fino a 0.3 mL soluzione vitaminica + 0.7 mL di acetone. Se si va più sotto il tempo di inibizione diventa troppo piccolo per essere misurato.

Come già ti scrissi in questo modo l’inibizione inizia subito dopo l’aggiunta della soluzione IV. Il tempo di inibizione che abbiamo trovato con la massima concentrazione di soluzione vitaminica è 139 s.
