CHEMIA SRODKOW BIOAKTYWNYCH I KOSMETYKOW
PRACOWNIA CHEMII ANALITYCZNEJ

Cwiczenie 10

Analiza chemicznych dodatkéw do zywnosci
-spektrofotometryczne oznaczenie kwasu fosforowego (V) E338,

w napojach bezalkoholowych



Cwiczenie obejmuje:
1. Wyznaczenie analitycznej dtugosci fali oraz sporzadzenie krzywej wzorcowej dla roztworu , blekitu
molibdenowego™ .

2. Spektrofotometryczne oznaczenie kwasu fosforowego(V) w napoju typu ,,soft-drink”.

WYKONANIE CWICZENIA

Stosowany sprzet laboratoryjny:

kolby miarowe 100 cm?,
zlewki 600 cm®,

pipety miarowe 10, 5i 1 cm®,
pipeta petna 10 cm’,
spektrofotometr UV-VIS,
komputer.

Stosowane odczynniki i roztwory:
wodorofosforandipotasowy — roztwor 1 g/,
odczynnik barwny - roztwor (molibdenian amonu, winianu  antymonylo-potasowy, kwas
siarkowy) ,
kwas askorbowy -roztwor ,

probka napoju typu ,,soft drink™,.

Fosforany, zgodnie z przyjetymi normami, oznacza si¢ metodg kolorymetryczng. Jony
fosforanowe(V) reaguja z molibdenianem amonu 1 winianem antymonylo-potasowym,
tworzac kompleks fosforanowo-molibdenowy o barwie zottej. Kompleks ten redukowany  jest
nastgpnie  kwasem  askorbowym do  niebieskiego  kompleksu polioksomolibdenianu
(btekitu molibdenowego). Zawarto$¢ fosforanow oznacza sie kolorymetrycznie.

7PO43- + 12(N H4)6M07OZ4 + 36H20 —> 7(N H4)3PO4'12M003 + 51NH4+ + 720H"



1. Wyznaczenie analitycznej dtugosci fali oraz sporzadzenie krzywej wzorcowej dla roztworu ,,blekitu

molibdenowego” ..

Przygotowanie roztworow wzorcowych

1 Sporzadzié roztwor roboczy I fosforanéw o stezeniu 0,1 g/dm® PO, — P ( zawartosé
fosforu oznaczanego w postaci PO,?).

W tym celu do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm® odmierzyé¢ 10 cm?® roztworu podstawowego
fosforanow, dopetni¢ woda destylowang do kreski i doktadnie wymiesza¢. Roztwor jest nietrwaty.
2. Wykona¢ roztwor roboczy 11 fosforanéw o stezeniu 0,01 g/dm® PO, - P.

W tym celu do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm® odmierzy¢ 10 cm® roztworu roboczego

I fosforanoéw, dopeini¢ woda destylowana do kreski i doktadnie wymieszaé. Roztwor jest
nietrwaty. 4 Wykona¢ roztwory wzorcowe.

e Do 7 kolbek miarowych o pojemnosci 100 cm® odmierzyé kolejno: 0,0; 1,0; 3,0; 4,0;
5,0:6,0; 7,0 cm? roztworu roboczego II fosforanow.

e Do kazdej kolbki dodaé 4 cm® roztworu molibdenianu  amonowego,
roztwory doktadnie wymieszac.

e Nastepnie doda¢ po 0,5 cm® roztworu kwasu askorbowego i ponownie
wymiesza¢. Kazda kolbke dopelni¢ woda destylowang do kreski 1 doktadnie
wymiesza¢. Tak przygotowane roztwory zawieraja odpowiednio 0,0; 0,1;
0,3;0,4;0,5;0,6 i 0,7 mg PO, - P/dm>.

Wyznaczanie analitycznej diugosci fali
1. Po uptywie 10 minut, ale przed uptywem 30 minut od sporzadzenia roztworéw wykonac
pomiar zaleznosci absorbancji od dtugosci fali dla dwoch stezen (0,4 mg/dm3 i 0,7 mg/dm®)
w zakresie dtugosci fali 500 - 1050 nm.
2. Wprowadzi¢ odczytang analityczng dtugo$¢ fali (A, raax) jako dtugos¢ fali, przy ktorej
dokonujemy pomiarow absorbancji w funkcji stezenia A = f(¢).
3. W przypadku wystepowania na krzywej A = f(L) wiecej niz jednego maksimum, jako

analityczng dtugosc¢ fali przyjmujemy te, przy ktorej warto$¢ absorbancji jest najwieksza.



Sporzadzenie krzywej wzorcowej dla roztworu ,,blekitu molibdenowego” ..

1. Podobnie jak w przypadku wyznaczania analitycznej dtugosci fali, pomiary absorbancji dla
wszystkich roztworéw wzorcowych, nalezy wykona¢ po uptywie 10 minut ale przed
uptywem 30 minut od czasu ich sporzadzenia.

2. Wyniki przedstawi¢ w tabeli wg wzoru:

Pomiar 1 2 3 4 5 6 7

PO,> - P [mg/l]

Absorbancja

3. Korzystajac z programu komputerowego wykres§li¢ krzywa wzorcowa oraz sprawdzi¢
wspotczynnik korelacji liniowej pomigdzy stezeniem a zmierzonymi
wielkosciami absorbancji.

Oznaczenie ilosci kwasu fosforowego w probce napoju typu cola

Opis wykonania oznaczenia stezenia fosforanow w prébce napoju
1 Pobraé¢ 20 ml probki badanej (napoju typu cola) do zlewki na 100 cm?®.
Prébke pozostawi¢ w otwartej zlewce na 5 minut celem jej odgazowania
2. Odgazowang probke rozcienczy¢ dwustopniowo:
a Roztwér roboczy I - pobraé¢ pipeta miarowa 5 cm® badanego napoju do kolby miarowej o
pojemnosci 100 em®i rozcienczy¢ wodg destylowang do kreski, doktadnie wymieszac.
b. Roztwér roboczy Il - do kolby miarowej o pojemnosci 100 cm® pobra¢ pipetag miarowa 5 cm®
roztworu roboczego |.
3. Do kolbki doda¢ 2 em® roztworu molibdenianu amonowego, doktadnie wymieszaé.
4. Nastepnie dodaé¢ 0,2 cm® roztworu kwasu askorbowego i ponownie wymieszaé
5. Kolbke dopeti¢ woda destylowang do kreski i doktadnie wymieszac
6. Po uplywie 10 minut, ale przed uplywem 30 minut od sporzadzenia
roztworow, wykona¢ pomiar absorbancji przy wyznaczonej analitycznej
dhugosci fali, stosujac jako odnosnik pierwszy wzorzec uzyty do sporzadzania
krzywej wzorcowej ($lepa proba).
7. Wykona¢ minimum 3 powtorzenia analizy danej probki napoju

8. Zawarto$¢ fosforandw w analizowanej probce obliczy¢ ze wzoru:




m= x -f [mg/dm°]

gdzie: x- zawarto$¢ fosforanéw w badanej probee odczytana z krzywej wzorcowej (mg/dm?)

f — wspotczynnik wynikajacy z rozcienczenia probki badanej f=400-98/31 = 1264.4

9. Wyniki oznaczen zebra¢ w tabeli , ktérej wzor znajduje si¢ ponizej:

Nr oznaczenia | Odczytana Obliczone Zawarto$é Srednia
wartos¢ stezenie z | fosforanow  w | zawarto$¢
absorbancji Krzywej badanej probcee | fosforanow

kalibracyjnej (mg/dm?) (mg/dm?)*

1

2

3

*zawarto3¢ Srednia — po odrzuceniu wynikéw watpliwych



