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Iniciacio a la bromatologia (practiques)

Protocols d'andlisi

Ref: 11.2

FERRO EN AIGUA (ESPECTROFOTOMETRIA)

OBJECTE I FONAMENTS

La ortofenantrolina reacciona amb el Fg™, originant un complex de color roig
caracteristic que absorbeix notablement a les regions de |'espectre visible de al voltant
dels 505 nm. El Fe™ no presenta absorcié en aquesta longitud d'ona i cal reduir-lo
préviament a Fe™ mitjangant un agent reductor adient, com pe. el clorhidrat
d'hidroxilamina. La reaccié és quantitativa i reproduible dins d'un ampli ventall de pH,

essent |'optim el comprés entre 6 i 9.

MATERIAL

Cubetes per espectrofotometre.
Dosificador comptagotes
Espectrofotometre

Flascé rentador

Matrassos aforats de 100 ml (2).
pHmetre

Pipeta aforada de 2ml

Pipeta aforada de 50 ml

Pipetes aforada de 5 ml

Vasos de pp de 100 ml (2).

Per la corba de calibrat:

(A més de part del material anterior)
Balanga analitica

Bureta de 25 ml

Matrds erlenmeyer de 250 ml
Matrassos aforats de 100 ml (6)
Pipeta aforada de 1 ml

Pipeta aforada de 2 ml

Pipeta aforada de 5 ml

Vasos de pp de 100 ml

REACTIUS

1,10-fenantrolina (Dissoldre 0'50 grams de ortofenantrolina monohidrat en aigua
destil-lada, escalfant i agitant. Deixar refredar i portar a volum fins a 100 ml).
Clorhidrat d'hidroxilamina (Dissoldre 10 grams en 100 ml d'aigua destil-lada).
Acid sulfric concentrat i dcid sulfdric diluit.

Amoniac concentrat i amoniac diluit.
Aigua destil-lada.
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Per la corba de calibrat:
Sulfat d'amoni ferrds, pa.
Dissolucié de permanganat de potassi 0'1 N (no cal que estigui titulada).

METODOLOGIA

1.- Preparar una corba de calibrat tal com es descriu al final d'aquest apartat.

2.- Prendre 50 ml de la mostra, i transferir a un vas de pp de 100 ml.

3.- Afegir 5 ml de la dissolucié de clorhidrat d'hidroxilamina i 2 ml de dissolucié de
reactiu d'ortofenantrolina.

4.- Comprovar que el pH estigui comprés entre 6 i 9, i si no ho esta, corregir amb
dissolucié d'amoniac o d'dcid sulfdric.

5.- Transferir a un matras aforat de 100 ml, arrasar i homogeneitzar.

6.- Procedir des del el punt 2 amb un blanc d'aigua destil-lada exempta de ferro.
7.- Esperar un temps minim de 1 hora i llegir I'absorbdncia a 505 nm, calibrant el O
d'absorbancia (100 % de transmitancia) amb el blanc.

8.- Determinar la concentracié corresponent a la corba de calibrat.

Obtencié de la corba de calibrat:

1.- Dissoldre 0'7022 grams de sulfat ferrés aménic pa, amb I'ajut d'unes gotes d'acid
sulfdric concentrat, en un erlenmeyer de 250 ml.

2.- Afegir, amb bureta, dissolucié de permanganat de potassi fins coloracié rosa
persistent.

3.- Transferir a un matras aforat de 1 litre, arrasar i homogeneitzar; un cm3 d'aquesta
dissolucié mare conté 0'1 mil-ligrams de ferro (si no s'ha pesat exactament la quantitat
indicada, fer la correccié adient).

4.- Preparar dissolucions de treball, transferint a vasos de precipitats de 100 ml amb 50
ml d'aigua destil-lada exempta de ferro, porcions de O ml (blanc), 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 mli5
ml de dissolucié mare, junt amb 5 ml de solucié de clorhidrat d'hidroxilamina i 2 ml de
solucié del reactiu d'ortofenantrolina.

5.- Comprovar i corregir el pH (entre 6 i 9), amb |'ajut, si escau, d'amoniac o d'acid
sulfdric.

6.- Transferir les dissolucions de treball a matrassos aforats 100 ml, arrasar i
homogeneitzar.

7.- Esperar un temps minim de 1 hora i llegir les absorbdncies a 505 nm enfront del blanc.
8.- Construir una grdfica representant en abscisses les concentracions en
mil-ligrams/litre i en ordenades |'absorbancia (les dissolucions de treball de 1,2,3,4i5
ml de solucié mare corresponen respectivament a concentracionsde 1,2, 3,4i5
mil-ligrams/litre).

CALCULS

El resultat s'expressa en ppm (parts per milié); una part per milié equival a un mil-ligram
de ferro per cada litre d'aigua:

100

ppmiFe) = .

essent v el volum de mostra (ml) i C la concentracié segons la corba de calibrat.
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OBSERVACIONS

Per aigiies d'alt contingut en ferro, procedir amb quantitat menors de mostra; en tot cas,
la quantitat de mostra haurd de ser tal que el contingut de ferro haurd d'estar compres
entre 0'1i 0'5 mil-ligrams.

El metode és apte per aigiies incolores i que no continguin quantitats apreciables de coure
i/0 cobalt.

Si en lloc d'un espectrofotometre es disposa d'un colorimetre a filtres, treballar amb un
filtre de ventall dins del marge entre 460 i 520 nm.

Qlestionari 11.2_- Ferro en aigqua (espectrofotometria)

1.- Fer I'esquema grafic del procediment analitic.
2.- Deduir raonadament la férmula utilitzada en els calculs.

3.- Confeccionar el corresponent "butlleti d'analisi".
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