Exercitiu de calcul si construire a unei foi de calcul pentru o metoda

spectrofotometrica de dozare

""'sub forma complexului cu acidul salicilic (1:1) n

Determinarea spectrometrica a Fe
mediu acid se bazeazd pe masurarea absorbantei solutiei complexului la lungimea de unda
caracteristica maximului de absorbtie, 505 nm (pag. 109-110). Determinarea se face pe baza

legii Bouguer-Lambert-Beer (pag. 84-96), folosind metoda etalonarii externe (pag. 96-97).

S-a preparat o solutie etalon de Fe'' (solutia A): 0,0515 g alaun feriamoniacal se
cantaresc intr-un balon cotat de 100,0 mL clatit, in prealabil, cu acid clorhidric concentrat, se
dizolva in 1-2 mL HCI conc. si se completeaza la volum cu apa distilata (M Fe(NH4)(504)2-12H20
=482,19; Are = 55,85). Folosind aceasta solutie etalon se prepara o serie de 10 solutii standard

(dilutii) conform tabelului urmator.

Reactivi M | 1l i Iv. V. VI VIl vl IX X P
Fe'' - solutie - 05 10 15 20 25 30 35 40 45 50

etalon A (mL)

Proba de - - - - - - - - - - - 1,0-4,5
analizat (mL)

ASS 05 05 o005 05 05 05 05 05 05 05 05 0,5
20%(mL)

H>0 (mL) 95 90 85 80 75 70 65 60 55 50 45 8550

Pentru fiecare solutie se masoara si se inregistreaza absorbanta, fatd de martor (M, in
tabel), la 505 nm. Se calculeaza absorbtivitatea molara si absorbanta specifica a speciei
chimice analizate (Fe"" in acest caz) si parametrii dreptei de regresie (panta si, dupd caz,

ordonata la origine) si se construieste curba de calibrare (de etalonare).

Solutia probei de analizat se dilueaza, dacd este cazul si se prelucreaza conform
procedeului de lucru. Se masoara absorbanta probei si se calculeaza concentratia acesteia prin
metoda grafica (folosind ecuatia dreptei de regresie) si conform legii Bouguer-Lambert-Beer,

folosind valoarea absorbtivitatii molare calculate sau valoarea absorbantei specifice.



Procedeul de calcul si construirea foii de calcul

1. Calculul concentratiei solutiei etalon A (gFe""/mL)
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2. Calculul concentratiilor (T - gFe"'/mL, c - gFe'''/100mL, M - ionig/L) solutiilor etalon care alcatuiesc seria de dilutii
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3. Calculul absorbantei specifice si al absorbtivitatii molare

calcul spectro + £ search -

File Home Insert Page Layout Formulas Data Review View Help

A e Times New Roman ~ 11 = ’33/' v EE; Wrap Text Number ¥ ﬁ @ Ej
(B copy ~ ”
Paste = Conditional Formatas Cell
B I U-~ v g~ 9 SRgECy
v <3 Format Painter - Merge & Center €3 A’ LR R Formatting v Table v Styles v
Clipboard ~ ~ Alignment N Number ~ Styles
A o7 < =+L7/N7
A= A% c-1 - Ag = —
1cm 1cm c -1l E F L M N o E
1 —
2 | Vbalon cotat mFe™ T V solutie etalon  V solutie etalon A c A% M
3 | mL g oF emL, mL mL o/mL 100mL/g-cm iony
4
5 | 100 0.005965 5.965E-05 05 10 0.069 2.9825E-06 0.000298251 231.348602 53402
6 1 10 0.173 5.965E-06 0.000596502 290.023972 0.0001
7 15 10 0.28 8.9475E-06 0.000894754 312.935307 0.0001
8 | 2 10 0377 1.193E-05 0.001193005 316.008779 0.0002
9 | 25 10 0.477 1.4913E-05 0.001491256 319.864589 0.0002




File Home Insert Page Layout Formulas Data Review View Help

D & cut Times New Roman |11 CAA == = v E%Wrap Text Number v ﬁ @ @ g

Paste EBCDW v

—_ = Conditional Formatas Cell Ins
= 5Furmat Painter B I U-~ v === MEERdEEr @ €8 - % b ﬁ)g 908 Formatting ~ Table ¥ Styles > E
Clipboard ] Font Alignment ] Number ] Styles
016 2 Jr | =AVERAGE(06:014)
E . F G L H [ M | N o P
1 T
Se calculeaza media aritmetica a valorilor celor | 2 visocom wre” ’ V solufie etslon | V solutie T e A e M
. . t 3 | mL g gFe/mL mL g/mL 2/100mL 100mL/g-cm iong/L
mal apropi 4|
a ap Op a e 5 | 100 0.005965 5.965E-05 0.5 10 - 0.000298251 231.348602 5.34022E-
6 | 1 10 0.173 0.000596502 290.023972 0.0001068
7| 15 10 028 0.000894754 312.935307 0.0001602
8 | 2 10 0377 1.193E-05 0.001193005 316.008779 0.000213¢
9 | 25 10 0477 1.4913E-05 01491256 319.864589 0.000267C
10 | 3 10 0567 1.7895E-05 316.846998 0.000320<¢
11 35 10 0674 2.0878E-05 322.834281 0.000373¢
12| 4 10 0.767 2.386E-05 321.457206 0.0004272
13 | 4.5 10 0.858 2.6843E-05 0.002684R61 319641064 0.000480
14 | 5 10 0.954 2.9825E-05 0.002982 319.864589 0.000534C
15
16 avg 315.497420
17 |
18

Sl £ e _

File Home Insert Page layout Formulas Data Review View Help

4 ct Times New Roman ~ |11 SAA = o E?: Wrap Text General v ﬁ @ Ej @ gg( E A

QFi
Paste EBCUPY M L B A Merge & Center ~ | EB~ % 9 | %38 Conditional Formatas Cell Insert Delete Format =
N 6Format Painter - g C L9 =1 Formatting ¥ Table ¥ Styles ¥ N v a4 a
Clipboard [ Font [ Alignment 5 Number 15 Styles Cells
A Q7 =2 =+L7/P7
A=g- M-I - £= — ] M N 0 : a

=

1
2 Vhbaloncotat mFe™ T V solutie etalon V solutie etalon A T c Amlm €

3 mL g gFe/mL mL mL g/mL 2/100mL 100mL/g-cm L/iong-cm
4

5 100 0.005965 5.965E-05 05 10 0.069 2.9825E-06 0.000298251 231.348602 5.34022E-05 292.0819
6 1 10 0173 5.965E-06 0.000596502 290.023972 0.000106804 19.7839
7 15 10 028 8.9475E-06 0.000894754 312.935307 0.000160207 1747.74371
8 2 10 0377 1.193E-05 0.001193005 316.008779 0.000213609 1764.909

9 25 10 0477 1.4913E-05 0.001491256 319.864589 0.000267011 1786.4437
10 3 10 0.567 1 7895E-05 0001789507 316 846998 0000320413 1769 5905




i Q) - catculspeetro = £ _Search _
File Home Insert Page Layout Formulas Data Review View Help
r<n " | = — — Al
L}g cut TimesNew Roman ~|11  ~ AT A" | = = = -  BWmpTex General ~ ﬁ @ Ej é:E % @ F_I
paste L COPY - E
Paste L e A = =Bl== - =~ O <0 .00 Conditional Formatas Cell Insert Delete Format
v < Format Painter BIU = = = === HegelEleent=] B % 9 %5 Formatting ¥ Table ¥ Styles v v ~ - &a
Clipboard [F] Alignment [} Number =] Styles cells
Q16 -
E F N o P Q
1
9 . . .« v . : m -
v mFe
Se calculeaza media aritmetica a valorilor celor | 2 Vv r Ay u :
. . 3 mL g gFe™/mL mL mL 100mL/g-cm iong/L L/iong-cm
4
mal aprop I ate 5 100 0.005965  5.965E-05 05 10 0.069 2.9825E-06 0.000298251 231348602 5.34022E-05 1292.0819
6 1 10 0.173 5.965E-06 0.000596502 290.023972 0.000106804 1619.7839
7 15 10 028 8.9475E-06 0.000894754 0.000160207 1747.7437
8 2 10 0377 1.193E-05 0.001193005 0.000213609 1764.909
9 25 10 0477 14913E-05 0.001491256 0.000267011 1786.4437
10 3 10 0.567 1.7895E-05 0.001789507 316.846998 0.000320413 1769.5905
11 35 10 0.674 2.0878E-05 0.002087758 322834281 0.000373815 1803.0295
12 4 10 0.767 2.386E-05 0.00238601 321457206 0427217 17953385
13 4.5 10 0.858 2.6843E-05 0.002684261 319.641064 1785.1953
14 5 10 0.954 2.9825E-05 0.002982512 319864589 1786.4437
15
16 avg 315497420
17
18

I=1cm

V final solutie
V solutie etalon A etalon A T c A M €

mL mL g/mL 0/100mL 100mL/g-cm iong/L L/iong-cm

0,50 10,0 0,069 | 2,98251-10° 0,000298251 231,348602 5,34022-10° 1292,0819

4. Calculul parametrilor dreptei de regresie si construirea curbei etalon

Curba de etalonare este de tipul Y =mX (calibrarea aparatului se face folosind o probd martor sau blanc, pentru care se considerd
A =0).



Valoarea pantei dreptei de regresie este
>X-Y
m=Sxz

unde X = concentratia dilutiilor preparate din solutia etalon A, exprimata in mg/mL

Y = absorbanta mdasurata pentru dilutiile preparate din solutia etalon A
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5.

Calculul concentratiilor probelor analizate

Sunt posibile trei situatii:

a)

b)

Proba 1: Solutia diluata din proba de analizat s-a preparat astfel: intr-o eprubeta s-au
masurat 1,5 mL solutie proba de analizat, s-au addagat 0,5 mL solutie ASS 20% si s-a
completat solutia la 10,0 mL cu apa distilatda. Dupd agitarea solutiei, se mdsoard
absorbanta solutiei.

Proba 2: Solutia diluata din proba de analizat s-a preparat astfel: intr-o eprubeta s-au
masurat 1,5 mL solutie proba de analizat, s-au adagat 0,5 mL solutie ASS 20% si s-a
completat solutia la 10,0 mL cu apa distilata. Dupd agitarea solutiei, se mdsoard
absorbanta solutiei. (1)

NB! Deoarece absorbanta solutiei astfel diluate depaseste absorbanta celei mai concentrate
solutii din seria de dilutii etalon, trebuie preparata o solutie mai diluata din proba de analizat.

Solutia diluata din proba de analizat s-a preparat astfel: intr-o eprubeta s-au masurat 0,5
mL solutie proba de analizat, s-au adagat 0,5 mL solutie ASS 20% si s-a completat solutia
la 10,0 mL cu apa distilata. Dupa agitarea solutiei, se masoara absorbanta solutiei. (11)

Proba 3: Solutia diluata din proba de analizat s-a preparat astfel: intr-o eprubeta s-au
masurat 1,5 mL solutie proba de analizat, s-au adagat 0,5 mL solutie ASS 20% si s-a
completat solutia la 10,0 mL cu apa distilata. Dupa agitarea solutiei, se madsoara
absorbanta solutiei. (1)

NB! Deoarece absorbanta solutiei astfel diluate este mai mica decdt absorbanta celei mai
diluate solutii din seria de dilutii etalon, trebuie preparata o solutie mai concentrata din proba
de analizat.

Solutia diluata din proba de analizat s-a preparat astfel: intr-o eprubeta s-au masurat 4,5
mL solutie proba de analizat, s-au adagat 0,5 mL solutie ASS 20% si s-a completat solutia
la 10,0 mL cu apa distilata. Dupa agitarea solutiei, se masoara absorbanta solutiei. (1)

V probia V dilutie A dilutie
mL mL
P1 15 10 0.277 [
P2 15 10 19— |
0.5 10 0.582 1
P3 15 10 6052 |
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A. Folosind absorbanta specificd sau absorbtivitatea molara
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B. Folosind dreapta de regresie

Se determina concentratia probei
diluate (mg/mL) din ecuatia dreptei:
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