Pracownia klasycznej analizy ilosciowej

Analiza chemicznych dodatkow do zywnosci - spektrofotometryczne

oznaczenie kwasu fosforowego (V) E338, w napojach bezalkoholowych

Cwiczenie obejmuje:
e Wyznaczanie analitycznej dtugosci fali dla analizy fosforanéw

e Sporzadzenie roztwordw do krzywej wzorcowej
e Pomiar spektrofotometryczny krzywej

e Spektrofotometryczne oznaczenie fosforandw w napojach typu ,cola”
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Spektrofotometryczne oznaczenie kwasu fosforowego (V) E338

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby miarowe 100 cm?, zlewki 600 cm3, pipety miarowe 10, 5i 1 cm3, pipeta petna 10 cm?3,

spektrofotometr UV-VIS

Stosowane odczynniki i roztwory:
wodorofosforandipotasowy — roztwér 1 g/dm3, odczynnik barwny - roztwér (molibdenian amonu,

winianu antymonylo-potasowy, kwas siarkowy), kwas askorbinowy - roztwér

Zasada metody

Fosforany, zgodnie z przyjetymi normami, oznacza sie metoda kolorymetryczng. Jony fosforanowe(V)
reagujag z molibdenianem amonu i winianem antymonylo-potasowym, tworzac kompleks
fosforanowo-molibdenowy o barwie z6ttej. Kompleks ten jest redukowany kwasem askorbinowym do
niebieskiego kompleksu polioksomolibdenianu (btekitu molibdenowego). Zawartos¢ fosforandw

oznacza sie kolorymetrycznie.

7PO43_ + 12(NH4)6|V|O7024 + 36H,0 —> 7(NH4)3PO4X12M003 + 51NHs" + 720H"

Wyznaczenie analitycznej dtugosci fali oraz sporzadzenie krzywej wzorcowej

Przygotowanie roztworéw wzorcowych

1. Roztwér roboczy | fosforanéw o stezeniu 0,1 g/dm?® PO4,*/P: do kolby miarowej o pojemnosci
100 cm? odmierzyé 10 cm? roztworu podstawowego fosforanéw, dopetni¢ wodg destylowang do
kreski i doktadnie wymieszaé. Roztwar jest nietrwaty.

2. Roztwér roboczy Il fosforanéw o stezeniu 0,01 g/dm3 PO4>7/P: do kolby miarowej o pojemnosci
100 cm? odmierzyé 10 cm? roztworu roboczego | fosforandw, dopetnié¢ woda destylowang do kreski i
doktadnie wymieszaé. Roztwor jest nietrwaty.

3. Wykona¢ roztwory wzorcowe: do 7 kolbek miarowych o pojemnosci 100 cm3 odmierzyé kolejno:
0,0; 1,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0 cm?3 roztworu roboczego |l fosforandw. Do kazdej kolbki doda¢ 4 cm?

roztworu molibdenianu amonowego, doktadnie wymieszaé. Nastepnie dodaé po 0,5 cm? roztworu
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kwasu askorbinowego i ponownie wymieszaé. Kazdg kolbke dopetni¢ wodg destylowang do kreski i
dokfadnie wymiesza¢. Tak przygotowane roztwory zawierajg odpowiednio 0,0; 0,1; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6 i

0,7 PO4*>/P [mg/dm3].

Wyznaczanie analitycznej dtugosci fali
Po uptywie 10 minut, ale przed uptywem 30 minut od sporzgdzenia roztworéw wykonac¢ pomiar
zaleznosci absorbancji od dtugosci fali dla dwdch stezers (0,4 mg/dm? i 0,7 mg/dm3) w zakresie

dtugosci fali 500 - 1050 nm. Odczyta¢ analityczng dtugosc fali.
Zarejestrowanie krzywej wzorcowej
Pomiary absorbancji roztworéw wzorcowych nalezy wykona¢ po uptywie 10 minut ale przed

uptywem 30 minut od ich sporzadzenia.

Wyniki pomiaréw absorbancji zamiesci¢ w tabeli:

POs* /P 0 0,1 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7
[mg/dm?]

Absorbancja

Korzystajgc z programu komputerowego wykresli¢ krzywa wzorcowg oraz sprawdzi¢ wspoétczynnik

korelacji liniowej pomiedzy stezeniem a zmierzonymi wielkosciami absorbancji.

Oznaczenie ilosci kwasu fosforowego w prébce napoju typu cola

Odgazowac probke napoju: pobraé 20-30 cm?® badanej probki do zlewki, pozostawi¢ do odgazowania.
Do pomiaru prébke nalezy przygotowaé w nastepujgcy sposéb: pobraé pipetg miarowg 5 cm?
badanego napoju do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm? i rozciericzyé woda destylowang do kreski,
doktadnie wymiesza¢ — otrzymano w ten sposdb roztwér roboczy | napoju. Nastepnie do kolby
miarowej o pojemnosci 100 cm3 pobra¢ pipetg miarowg 5 cm? roztworu roboczego | napoju, dodaé 2
cm? roztworu molibdenianu amonowego, wymieszaé, doda¢ 0,2 cm3 roztworu kwasu askorbinowego,

wymieszac, kolbke dopetni¢ wodg destylowang do kreski i doktadnie wymieszac.
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Po uptywie 10 minut, ale przed uptywem 30 minut od sporzadzenia roztwordéw, wykonaé pomiar
absorbancji przy wyznaczonej analitycznej dtugosci fali, stosujac jako odnosnik pierwszy wzorzec uzyty
do sporzadzania krzywej wzorcowej (Slepa proba). Nalezy wykona¢ minimum 3 powtdrzenia analizy

danej prébki napoju.

Zawartosé fosforandw w analizowanej prébce obliczy¢ ze wzoru:
m=x - f-w [mg/dm3]
gdzie:
X - zawartos$¢ fosforandw (w przeliczeniu na fosfor) w badanej probce odczytana z krzywej
wzorcowej [mg/dm?3]
f — mnoznik analityczny przeliczajgcy zawartos$é fosforu na fosforany

w — wspbtczynnik wynikajgcy z rozcieiczenia probki

Wyniki zebra¢ w tabeli:

Odpowiadajgce Zawartos$¢ POs>~ w Srednia zawarto$é
Nr . . S .
oznaczenia Absorbancja | stezenie odczytane z badanej probce fosforanéw*
krzywej kalibracyjnej [mg/dm?3] [mg/dm?3]

* po odrzuceniu wynikow watpliwych



