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Análisis Instrumental Practica 4



Determinación de Hierro en cereales



Nombre del alumno: Mariana Mesta Corral.



Nombre del catedrático: Ing. Jorge Armando Meza Velázquez.



Grupo: Intersemestral. I.Q.A



GOMEZ PALACIO, DGO.



3 de Febrero de 2011



 OBJETIVO El alumno conocerá la forma correcta de utilizar los equipos necesarios para la determinación de hierro que se encuentra presente en diferentes tipos de cereales .



INTRODUCCION La espectroscopia de adsorción atómica usa la adsorción de la luz para medir la concentración de la fase gaseosa de átomos. Ya que la mayoría de las muestras son sólidas o líquidas, los átomos o iones de los analitos deben ser vaporizados a la flama o en un horno de grafito. Los átomos adsorben luz visible o ultravioleta y hacen transiciones a niveles de energía más altos. La concentración del analito es determinada por la cantidad de adsorción. Aplicando la ley de Beer-Lambert directamente en la espectroscopia AA es difícil debido a la eficiencia de la atomización de la muestra de la matriz y a la no-uniformidad de la concentración, y a la longitud de la trayectoria de los átomos del analito (en el horno de grafito AA). Las mediciones de concentración son generalmente determinadas de una curva de calibración, después de haber calibrado el aparato con los estándares de concentración conocida. Es un método instrumental que esta basado en la atomización del analito en matriz líquida y que utiliza comúnmente un nebulizador pre-quemador (o cámara de nebulización) para crear una niebla de la muestra y un quemador con forma de ranura que da una llama con una longitud de trayecto más larga. La niebla atómica es desolvatada y expuesta a una energía a una determinada longitud de onda emitida ya sea por una Lámpara de Cátodo hueco construida con el mismo analito a determinar o una Lámpara de Descarga de Electrones (EDL). Normalmente las curvas de calibración no cumplen la Ley de Beer-Lambert en su estricto rigor.La temperatura de la llama es lo bastante baja para que la llama de por sí no excite los átomos de la muestra de su estado fundamental. El nebulizador y la llama se usan para desolvatar y atomizar la muestra, pero la excitación de los átomos del analito es hecha por el uso de lámparas que brillan a través de la llama a diversas longitudes de onda para cada tipo de analito.En AA la cantidad de luz absorbida después de pasar a través de la llama determina la cantidad de analito existente en la muestra. Hoy día se utiliza frecuentemente una mufla de grafito (u horno de grafito) para calentar la muestra a fin de desolvatarla y atomizarla, aumentando la sensibilidad.El método del horno de grafito puede también analizar algunas muestras sólidas o semisólidas. Debido a su buena sensibilidad y selectividad, sigue siendo un método de análisis comúnmente usado para ciertos elementos traza en muestras acuosas (y otros líquidos). Otro método alternativo de atomización es el Generador de Hidruros.



 Atomización con llama En un atomizador con llama la disolución de la muestra es nebulizada mediante un flujo de gas oxidante mezclado con el gas combustible y se transforma en una llama donde se produce la atomización. El primer paso es la desolvatación en el que se evapora el disolvente hasta producir un aerosol molecular sólido finamente dividido. Luego, la disociación de la mayoría de estas moléculas produce un gas atómico.



Como primer paso, naturalmente, es necesario obtener una disolución de la muestra, por ejemplo mediante fusión con peróxidos o por digestión ácida.



MATERIALES Y REACTIVOS Vasos de precipitado



Pizeta con agua



Espectrofotómetro de absorción atómica



Perillas o pipeteadores



Matraces erlenmeyer



Matraces de



destilada



HCl concentrado



aforacion de 50 ml



Parrillas eléctricas de



Papel canela



calentamiento



HNO3 concentrado



Pipetas



PROCEDIMIENTO 1. Preparar 4 soluciones de acido nítrico (5, 10, 15 y 20ppm) en un matraz de aforación de 50ml. 2. Leer las soluciones en el espectrofotómetro de absorción atómica, utilizar el equipo adecuadamente, se deja calentar por 10 minutos el equipo. 3. Preparar 2 muestras de Special k y Corn Flakes (5g), triturar la muestra y colocarla en un matraz erlenmeyer con 10ml de acido nítrico. 4. Colocar las 2 muestras en la parrilla por 9 horas (mas o menos) y cada 20 minutos agregar 5ml de acido nítrico, hasta que desprenda todos los nutrientes. 5. Leer las muestras en el espectrofotómetro de absorción atómica.



 DIAGRAMA DE FLUJO Preparar soluciones de acido nítrico (5, 10,15 y 20 ppm)



Llevar las soluciones al Leer muestras



espectro A.A.



en el espectro.



Seleccionar 2 Colocar las 2 muestras



muestras.



en la parrilla durante 9 horas. Agregar 5 ml de acido nítrico cada vez que sea necesario



Colocar la muestra



Colocar 5 gr. de cada



triturada en un matraz



muestra y triturar.



con 10 ml. De acido nítrico.



 CURVA ESTÁNDAR Y CÁLCULOS 0.5 0.45 0.4 0.35   a 0.3    i   c   n   a    b0.25   r   o   s    b   a 0.2







ABSORBANCIA Linear (ABSORBANCIA)
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concentracion La concentración que muestra la tabla para el “Corn Flakes” es de 11.43 p.p.m., pero este dato es para una muestra de 1 gramo y sin diluir, por la tanto se tienen que realizar los siguientes cálculos: [ ]     



    



(    )  



p.p.m.



de



hierro presente en la muesta de cereal marca “Corn Flakes”



Para la muestra del cereal “Special K” no se le pueden hacer los mismos cálculos porque el dato de absorbancia que nos dio es muy pequeño y no entra dentro de los márgenes de tolerancia de nuestra curva estándar.



 RESULTADOS



Muestra



Concentración Absorbancia real de Hierro en p.p.m



Corn Flakes



.283



114.3



Special K



.031



/



CONCLUSIONES Por medio de esta técnica se puede cuantificar la concentración de elementos metálicos y semi. Metálicos en cualquier material que pueda ser disuelto. En base a los resultados la muestra de corn flakes demostró una alta concentración de hierro con una absorbencia de 0.283, en la muestra del special k demostró por lo contrario una baja absorbencia y una mínima cantidad de concentración de hierro. Se cumplió satisfactoriamente con los objetivos (utilización correcta del equipo).
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