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Dosage colorimétrique des phosphates dans une boisson au cola

Méthode colorimétrique de Misson

1. Etalonnage de l'appareil:

1.1. Préparation d'une solution étalon de phosphate:

Préparer par pesée de dihydrogénophosphate de potassium RP sec. une solution étalon mère de concentration en phosphore égale à 20 mmol/L

A partir de cette solution mère préparer par dilution, 100 mL  une solution étalon fille (F) de concentration 2 mmol/L.

1.2. Réalisation de la gamme d'étalonnage

Réaliser la gamme d'étalonnage suivante:

	Tubes
	0
	1
	2
	3
	4
	5

	sol.F (mL)
	0
	1
	2
	3
	4
	5

	Eau (mL) qsp 5 mL 
	5
	
	
	
	
	

	Réactif de Misson (mL)
	5
	5
	5
	5
	5
	5

	A460nm
	
	
	
	
	
	

	quantité par tube (µmol de P)
	
	
	
	
	
	


Attendre 10 min et mesurer les absorbances contre le tube O (témoin réactif) à  = 460 nm

1.3. Justification de la longueur d'onde utilisée:

Réaliser un spectre d'absorption à partir du tube n°3, pour des longueurs d'onde comprise entre 400 et 800 nm. 

Imprimer le graphe et les absorbances avec un pas de 10 nm.

Données:

M(KH2PO4) = 136,09 g/mol 

P : 30,97 g/mol

2. Dosage des phosphates dans une boisson :

2.1. Préparation de l'échantillon:

· Dégazer 50 mL d'échantillon de boisson. 

· Diluer l'échantillon dégazé au 1/10 en eau distillée (échantillon S)

2.2. Réalisation des essais: 

Dans un tube à essai propre et sec introduire:

· E mL d'échantillon S

· Compléter à 5 mL avec de l'eau distillée

· 5 mL de réactif  de Misson

Mélanger, attendre 10 minutes, puis mesurer l'absorbance des essais contre un blanc à 

 = 460 nm

Réaliser 1 essai sur 2 mL et 2 essais sur 5 mL 

Remarque: Réaliser en même temps la gamme et les essais afin de développer la coloration et effectuer les lectures d'absorbance dans les mêmes conditions. 

3. Analyse des résultats:

3.1. Etablir un tableau complet de colorimétrie.

3.2. Tracer la courbe d'étalonnage A = f(quantité par tube )

· Déterminer les paramètres de cette courbe ( équation, coefficient de corrélation)

· Déterminer le coefficient d'absorption molaire de l'espèce colorée en m+2.mol-1.

3.3. Déterminer la quantité dans chaque essai .

· En déduire la concentration de la boisson étudiée, exprimée en mmol de P/L et  en g d'acide phosphorique/L.

· Apprécier la concordance des résultats.

· Exprimer la concentration retenue en phosphate en conformité avec l'annexe sur l'expression des résultats.

· Cette concentration est-elle en accord avec les normes européennes ? (concentration en acide phosphorique < à 0,6 g/L)

Donnée: 

· Sr = 0,44 mmol/L

· Uc = 0,50 mmol/L

3.4. Analyse du spectre :

Analyser le spectre d'absorption. 

Justifier le choix de la longueur d'onde utilisée.

((Sécurité :

KH2PO4  : précautions d'usage  , S22-24/25

Le réactif de Misson contient :

· Molybdate d'ammonium (NH4)6Mo7O24,4H2O       40 g/L

· Vanadate d'ammonium NH4VO3   1 g/L  : T,      R: 15-36/37/38     S:37-45

· HNO3  200 ml/L     : C, R: 35  S: 26-36/37/39-45

Compétences CCF :

	C1.1.3.
	a,b,c,d,e,f,g,h,i

	C1.1.8.
	a,b,d,e,f

	C2.4.1.
	a,b,c,d,e

	C4.2.2.
	a,b

	C5.2.
	a,b


Feuille de résultats expérimentaux

Nom :





Prénom :

1. Étalonnage de l'appareil :

masse de KH2PO4  pesée  =

2. Tableau de colorimétrie :

	Tubes
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	E2
	E51
	E52

	sol.F(mL)
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Eau (mL)
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Échantillon S (mL)
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Réactif de Misson (mL)
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	A460nm
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	q(µmol de P)
	
	
	
	
	
	
	
	
	


3. Courbe d'étalonnage :

· équation de la courbe :

· coefficient de corrélation =

· coefficient d'extinction molaire  =

4. Spectre d'absorption :

	TPTS1BC080903
	
	
	

	Matériel
	Etiquette
	Quantité
	Répartition

	KH2PO4 à peser
	
	5 flacons
	

	Nacelles à peser
	
	
	

	Fioles de 100 mL 
	
	
	

	CoCa cola 
	
	1 bouteille (1,5L)
	

	Appareil à ultrasons
	
	
	

	cuves spectro
	
	2 boîtes
	

	Réactif de Misson
	
	2 L
	2 flacons distributeur avec pompe de 5 mL 

	parafilm
	
	
	

	tubes à essais
	
	2 paniers
	


réactif de Misson: (Pour 1 L)

Solution A:

Vanadate d'ammonium 


1 g

Eau





300 mL 

acide nitrique concentre


200 mL 

Solution B :

Molybdate d'ammonium


40 g

eau qsp 400 mL 

Dans une fiole jaugée de 1 L verser la solution A, puis la solution B et compléter à 1 L . Laisser vieillir 8 jours avant utilisation

