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Presentacio

Aquest llibre és un recull dels problemes que hem anat treballant a classe, durant anys,
amb alumnes de les assignatures d’analisi quimica de ’Escola Politécnica Superior de la
Universitat de Girona. El tipus de problemes presentat son molt aplicats a disciplines
relacionades amb I’ambit agroalimentari i mediambiental, i més allunyada de la quimica
analitica teorica. Els estudiants d’estudis tecnics necessiten conéixer les técniques
analitiques i els seus metodes de calcul de resultat d'una manera molt aplicada, amb una
gran habilitat per expressar els resultats en diferents unitats, escales o parametres de
control. Per aquest motiu, en els dos primers capitols d’aquest llibre presentem
nombrosos problemes per aprofundir en aquest aspectes. En els segiients capitols es
descriuen i plantegen problemes analitics per a determinacions d’elements i compostos
molt habituals ens aquests ambits, per finalitzar amb problemes basics emprant
técniques instrumentals.

Desitgem que els problemes presentats siguin interessants i 1tils als estudiants com a
eina de practica de calcul de resultats. Alguns d’ells es presenten resolts per que puguin
consultar-los com exemple en cas de dubte, i seguir els passos per arribar a la seva
resolucio. Amb molt de gust els convidem a contactar-nos per resoldre dubtes o
aprofundir en aquests problemes.

També volem que aquest material sigui d’interes pels professors d’assignatures d’analisi
quimica aplicada, com exemple de problemes a plantejar i com a “banc de problemes”
per fer avaluacions o exercicis del curs. Ens agradaria, també, rebre els seus
suggeriments respecte altres tipus de problemes, errors o enunciats confusos que ens
puguin ajudar a millorar i continuar aquesta tasca.

Els autors.
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UNITATS DE CONCENTRACIONS.

Expressio d’elements i compostos.

Disposem d’un fertilitzant liquid de 5000 ppm de molibdat d’amoni. Expressa el contingut
en:

a. molaritat de molibde.

b. % (p/v) de riquesa de molibde.

c¢. ppm de N amoniacal.

d. molaritat de NH,+ .

e. % (p/v) de riquesa de nitrogen.
RESOLT

Si un sol te 125 ppm de fosfor, quina és la seva concentraci6 expressada en ppm de:
a) pentoxid de difosfor b) acid fosforic c) dihidrogen fosfat d’amoni

Un fertilitzant conté un 15,00% de fosfor expressat com pentoxid de difosfor. Quin és el
contingut de fosfor expressat en percentatge de:
a) P b) (NH4)2HPO4 C) Ca3(PO4)2 d) H3PO4

Un fertilitzant liquid preparat amb acid pirofosforic (H4P-0,) té una concentracié
5,50.10' M i una densitat de 1,3. Quina és la seva concentraci6 en:

a) molaritat de H;PO, b) ppmdeP c) % (p/p) de P-O5 d) % (p/v) de P-0O5 €e) ppm de P05
f) g/L de H4P207

Un sol te 150,0 ppm de potassi de canvi expressat com a K-O. Quina és la seva concentraci
en:

a) ppm de potassi com K b) mols de K per kg de sol c) mols de K-SO, per kg de sol d) ppm
de KzSO4

Tenim un fertilitzant de sulfat amonic del 85,0% de riquesa. Quants ppm conté, expressats
coma:

a. NH4+

b. N

C. SO3

Quin és el contingut en N, en percentatge, d'un fertilitzant de nitrat amonic del 60% de
riquesa?

L’oxiclorur de coure és un producte fitosanitari que esta compost d’hidroxid cipric i clorur
cupric en una relacié molecular 3:1. En una formulacié comercial del 75% d’oxiclorur de
coure solid,

a. Quina és la seva riquesa en Cu?

b. Quina concentracid té en clorurs?

L’analisi de duresa d’una aigua fluvial dona com a resultat 350 ppm de CaCOs, per tant, es
classifica com “aigua dura”. Quina és la concentraci6 de Ca2+ en mEq/L, suposant que tota
la duresa és deguda a aquest metall?

RESOLT

Un fertilitzant liquid de dihidrogen fosfat d'amoni (monoamonic phosphate, MAP), té una
riquesa del 21% (p/v). Quin és el seu contingut en:

a. Eq/L d’amoni?

b. ppm de fosfor?

L’alcalinitat d’'una aigua és de 100 mg/L de CaCOs. Expressa I’alcalinitat en mEq/L.

L’alcalinitat d’una mostra d’aigua és deguda totalment a la presencia de 279,5 mg/L de
NaHCO;. Calcula:

a. L’alcalinitat en mEq/L

b. L’alcalinitat en ppm de CaCOj3
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Quina és la concentraci6 de Al3+ en mEq si ’'analisi d’aquest element en un sol dona 0,23%
en pes.

Quina és la Capacitat de Bescanvi Ionic (Cationic Exchange Capacity, CEC), en mEq/100 g,
d’un sol saturat dels segiients cations de bescanvi ionic:

100 mg Ca/100 g sol.

80 mg Mg/100 g sol.

360 mg Na/100 g sol.

160 mg K/100 g sol.

El Ca2+* contribueix a la carrega eléctrica del complex de bescanvi ionic del sol. Aquesta
contribuci6 s’expressa com a cmols(+)/100g so0l (centimols de carrega per 100g de sol). Si
un sol agricola conté 450 mg Ca/100g, quina és la concentracié de carrega eléctrica
(cmols(+)/100g) deguda al Ca2+?

RESOLT

Expressa el Cationic Exchange Capacity (CEC) de 125 mEq /100g dun sol en
cmols(+)/100g.

Formes d’expressar la concentraci6 de nitrogen.

Es disposa d’un fertilitzant de nitrat amonic del 95% de riquesa. Completa la taula segiient
amb la concentraci6 (%) de les diferents formes de nitrogen:

amoni nitrat

N- NH,+ N-NOs-
(N amoniacal) (N nitrat)

N total NH4+ NO3'

RESOLT

El resultat de mesurar el contingut en nitrogen a I'aigua residual d’una granja de porcs és
de 0,376% (p/v) en N total. Quin és el contingut en:

a. ppm de nitrogen (N). b) molaritat de nitrogen com NH,*.

c. ppm de (NH4)-SO4 d) molaritat de nitrogen com NOs-.

e. ppm de NaNOj; f) molaritat com NH;NOs.

g. ppm de NH,;NOs;.

Calcula el contingut d’un fertilitzant de nitrat amonic del 85% de riquesa en:
a. percentatge de N nitrat
b. N amoniacal (en percentatge) en el fertilitzant.
c. nitrat (en percentatge) en el fertilitzant.
d. amoni (en percentatge) en el fertilitzant.

Quin és el contingut de N amoniacal, en percentatge, d"un fertilitzant s6lid amb una riquesa
del 95% en monohidrogen fosfat de diamoni (diamonic phosphate, DAP).

Es vol aplicar una dissoluci6 nutritiva de 16 mEq/L de N amoniacal a un cultiu de tomata,
mitjancant fertirrigacié amb rec per degoteig. Quina concentraci6 té la dissolucio nutritiva
en:

a. ppmdeN.

b. ppm d’amoni.

Es fa servir un fertilitzant compost de Nitramoncal (igual quantitat en pes de nitrat de calci
i nitrat d’amoni), d’'una puresa del 77%. Calcula el contigut del fertiltzant en:

a. nitrogen (%)

b. nitrogen amoniacal (%)

c. nitrogen nitrat (%)
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Quin és el contingut d'un fertilitzant de nitrat d’amoni del 60% en:
a. ppm de N-NOj-.
b. ppm de N-NH,*.
c. ppm de N total.

Un fertilitzant liquid comercial te una concentraci6 de dihidrogen fosfat d’amoni
(monoamonic phosphate, MAP) del 15%. Calcula:

a. Concentraci6 de N total en ppm.

b. Concentraci6 de nitrat en ppm.

c. Concentracié d’amoni en ppm.

Dissolucions i dilucions

Volem preparar 200 L d’una dissolucié nutritiva d'una concentraci6 de ferro de 150 ppb.
Quina quantitat de fertilitzant solid de sulfat de ferro(I1I) del 96% de riquesa hem de posar?
RESOLT

Un producte fitosanitari a base de Cipermetrina es comercialitza en soluci6é del 15% de
riquesa. Quin volum de producte es necessita per preparar una motxilla de tractament de
25 L per tenir:

a. una concentraci6 del producte comercial del 0,10 %.

b. una concentracié de Cipermetrina del 0,10 %.

Es vol preparar una soluci6 nutritiva amb un contingut de 45 mEq/L de potassi a partir
d’un fertilitzant liquid del 3,922% de sulfat de potassi.
Quina diluci6 s’ha de fer? (Quantes vegades s’ha de diluir el fertilitzant original)

La concentraci6 final d’un plaguicida en la soluci6 aplicada a camp ha de ser de 5,00 ppm
per assolir I'eficacia necessaria i un nivell de contaminacié minima possible. Si la dilucié
que s’ha de fer del producte comercial és de mil vegades (1000x), quina ha de ser la
concentraci6 (%) del plaguicida en el producte comercial?

Una técnica instrumental d’analisi d'un pesticida necessita un calibratge amb unes
solucions patrons del mateix pesticida. Com prepararies solucions patrons de 2, 4, 5, 8, 10
i20 mg/L si disposem d’una soluci6 patré del pesticida de 1000 mg/L. Considera que les
pipetes aforades que normalment hi ha al laboratori sén de 1, 2, 5, 10, 20 1 25 mL i els
matrassos aforats que normalment hi ha al laboratori sén de 50, 100, 200, 250, 500 i 1000
mL. Per minimitzar els errors s’utilitza només una pipeta per cada patré.

RESOLT

Completa una taula de dilucions per preparar patrons de 5, 15, 30 i 40 ppm a partir del
patr6 mare de 500 ppm de crom. Fes servir només una pipeta de 1, 2, 5, 10, 15, 20 0 25 mL
i matrassos aforats de 50, 100, 200, 250, 500 i 1000 mL per cada patro.

Descriu el material i calcula la quantitat necessaria per preparar una série de patrons de
calibratge de potassi a partir d’'una sal pura de nitrat potassic. Com a primer pas, prepara
una soluci6é patré mare a partir de la qual es fan totes les dilucions dels patrons per al
calibratge. Per aquestes operacions es disposa, al laboratori, de pipetes de 1, 2, 5, 10, 15,
20, 25 mL i matrassos aforats de 50, 100, 200, 250, 500 i 1000 mLi una balanca de +0,001
g d’exactitud.

La concentraci6 dels patrons de potassi ha de ser: 20, 30, 50, 80 i 100 mg/L.

Indica el procediment (material i quantitats) per preparar uns patrons per al calibratge
d’'una tecnica instrumental d’analisi de fosfor en un producte alimentari. Els patrons
necessaris per al calibratge han de ser de o, 1, 2, 3, 6, 8 i 10 mg/L de fosfor, i es preparen a
partir d'un patr6 mare de 200 mg/L de fosfor. Per aquestes operacions es disposa al
laboratori de pipetes de 1, 2, 5, 10, 15, 20, 25 mL i matrassos aforats de 50, 100, 200, 250,
50011000 mL
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a. Quin volum i com prepararies el patr6 mare a partir de fosfat diamonic?
b. Quin material i quins volums utilitzaries per preparar els patrons de calibratge?

Com prepararies els patrons de calibratge de Fe, a partir d'una soluci6é patr6é de 200 ppm,
per a una analisi instrumental. El patrons necessaris séon o, 2, 4, 8, 10, 20, 30 1 40 ppm de
Fe. Indica el material i els volums utilitzats, suposant que disposes de pipetes de 1, 5, 10,
15120 mL i matrassos de 50, 100 i 250 mL.

Un precipitat de AgCl té com a impureses unes sals solubles que s’eliminen mitjancant
rentats amb aigua acidificada amb HNOj; a I'1% i posterior filtracié. Aquestes sals estan
dissoltes en un volum de 0,8 mL d’aigua que es manté adsorbida al precipitat després de
cada filtraci6. Les sals solubles tenen una concentracié de 0,04 M en aquest volum d’aigua
adsorbit. Cada rentat es fa amb volums de 25 mL de l'aigua acidificada. Quina és la
concentracio de les sals solubles en el liquid adsorbit al precipitat després de 3 rentats?

Quina fracci6 de la concentraci6 inicial d'una impuresa quedara retinguda en un precipitat
després de tres rentats, si la quantitat de liquid que s'utilitza en cada rentat és 8 vegades la
quantitat de liquid que amara el precipitat?

Es vol rentar un bidé utilitzat per preparar una soluci6 per a fumigacié d’un plaguicida. Es
poden utilitzar dos metodes:
a. rentar una vegada amb un volum total d’aigua de 20 litres.
b. rentar quatre vegades amb un volum de 5 litres cada vegada.
Demostra numericament quin metode és més eficient per rentar.
RESOLT

Mescla de compostos

Quina quantitat d’hidroxid cdpric i clorur capric es necessita per a preparar 50 Kg del
fungicida oxiclorur de coure (3Cu(OH)..CuCl.).

S’ha d’utilitzar un fertilitzant liquid de 5000 ppm de molibdat d’amoni. Com prepararies
el fertilitzant a partir d’'una dissoluci6 de 10 g/L d’acid molibdic i una altra d’hidroxid
d’amoni 0,60 M.

Es vol preparar un fertilitzant liquid de sulfat férric (sulfat de ferro(II11)) d'un 15,0 % (p/p)
de riquesa i una densitat de 1,30. Com prepararies 500 litres d’aquest fertilitzant liquid a
partir d’hidroxid de ferro (III) solid i d’acid sulftric del 40 % (p/v).

Com prepararies 5 litres de fertilitzant liquid a partir de borax pur (heptaoxotetraborat de
sodi decahidratat) i una solucié d’hidroxid d’amoni del 30 %(p/v). El fertilitzant liquid
preparat ha de tenir una densitat de 1,20 i una riquesa del 50 %(p/p) en heptaoxotetraborat
diamonic.

Problemes complets

Es vol preparar una soluci6 nutritiva de 45 mEq/L de potassi a partir d'un fertilitzant liquid
del 3,922% de sulfat de potassi.

a. Quina diluci6 s’ha de fer? (Quantes vegades s’ha de diluir el fertilitzant original)

b. Quin és el contingut en g/L de K-0 en el fertilitzant?

¢.  Quin és el contingut en ppm de potassi en la soluci6 nutritiva?

10



1.42.

1.43.

1.44.

1.45.

1.46.

1.47.

1.48.

Volem preparar 500 L d’una dissoluci6 nutritiva amb una concentraci6 de ferro de 30 ppb.
a. Quina quantitat de fertilitzant de sulfat de ferro(III) del 84% de riquesa hem d’agafar?
b. Quina és la concentracié molar en acid sulfaric de la dissoluci6 nutritiva?
¢. Quina és la riquesa en %(p/v) del sulfat de ferro(III) de la dissoluci6 nutritiva?

d. Quin és el contingut en ppm de sofre, dioxid de sofre i trioxid de sofre en el fertilitzant
solid?

Volem preparar 200 L d’una dissoluci6 nutritiva amb una concentracié de calci de 130 ppb.
a. Quina quantitat de fertilitzant de nitrat de calci del 78% de riquesa hem d’agafar?
b. Quina és la concentracié molar de la dissolucié nutritiva expressat com a acid nitric?
c. Quina éslariquesa en %(p/v) del nitrat de calci en la dissoluci6 nutritiva?
d. Quin és el contingut en ppm de nitrogen, nitrats i amoni en el fertilitzant solid?

Tenim un fertilitzant solid del 85,0% de riquesa en sulfat amonic.
a. Quants ppm conté de NH,*, de N i de SO5?
b. Siun cultiu hidroponic necessita una dissoluci6 nutritiva amb 80,0 ppm de nitrogen,
quina quantitat de fertilitzant agafaries per preparar aquesta dissoluci6?
c. Si volem preparar 250 mL d’aquesta dissolucié nutritiva a partir d'una solucié
0,0400%(p/v) en N d’aquest fertilitzant, quina quantitat de dissolucié hem de agafar?

Tenim un fertilitzant de fosfat calcic del 73,0% de riquesa.
a. Quants ppm conté de calci, de fosfor i de P-Os?
b. Si un cultiu hidroponic necessita una dissolucié nutritiva amb 20,0 ppm de calci,
quina quantitat de fertilitzant agafaries per preparar aquesta dissoluci6?
¢. Si volem preparar 500 mL d’aquesta dissoluci6 nutritiva a partir d'una solucié
0,0500%(p/v) en calci d’aquest fertilitzant, quina quantitat de dissoluci6 hem de
agafar?

Un fertilitzant liquid de dihidrogen fosfat d'amoni (monoamonic phosphate, MAP), té una
riquesa del 21% (p/v).
a. Quin és el seu contingut en amoni en mEq/L?
b. Quin és el seu contingut en fosfor en ppm?
c¢. Esvol preparar una dissolucio6 nutritiva a partir de aquest fertilitzant. Quina quantitat
s'ha d'agafar per preparar 1,5 m3 de solucié de 140 ppm d'oxid de fosfor(V) (pentoxid
de difosfor) ?
d. S'ha mesurat en la dissoluci6é nutritiva una impuresa de 5 ppb de Cd. Quina és la
concentraciéo molar de Cd en el fertilitzant liquid?

a) Quin és el contingut en N amoniacal, en percentatge, d'un fertilitzant solid amb una
riquesa del 75% en monohidrogen fosfat d’amoni (diamonic phosphate, DAP)?

b) Quina quantitat hem de dissoldre per preparar un fertilitzant liquid amb el 20%(p/v) de
N?

¢) Es fan injeccions d'aquest fertilitzant liquid en un sistema de reg per degoteig, amb la
finalitat d'aconseguir una concentraci6é final de N amoniacal de 50 ppm. Quina és la
quantitat de fertilitzant liquid que ha d'injectar la bomba dosificadora per m3 d'aigua de
reg?

d) Quina és la concentracié d’amoni (en mEq/L) en la soluci6 de reg?

e) Si volem enriquir la solucié de reg fins a 8 ppb de bor, quina és la quantitat d'aquest
element que hem de posar en el fertilitzant liquid?

Un fertilitzant liquid comercial d’acid fosforic té una riquesa del 54,32% (p/p) en pentoxid
de difosfor, iuna densitat de 1,574.

a. Quina ésla concentracié molar en acid fosforic?

b. Quina és la riquesa en acid fosforic?

c. S’injecta aquest fertilitzant en un sistema de rec per degoteig. Quina quantitat s’ha
de injectar per m3 de aigua de rec, per a que la concentraci6 de fosfor sigui de 130
ppm?

d. Esfauna analisi de la soluci6 de rec i es detecta una contaminaci6é de 20 ppb de Cd.
Quina és la concentracié d’aquest metall en el fertilitzant fosforic, en mg/L?
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1.49.

1.50.

1.51.

1.52.

1.53.

a) Quin és el contingut en N, en percentatge, d'un fertilitzant de nitrat amonic del 90% de
riquesa?

b) Quin és el contingut en N amoniacal?

¢) Quina quantitat hem de dissoldre per preparar un fertilitzant liquid amb el 20%(p/v) de
N?

d) Es fan injeccions d'aquest fertilitzant liquid en un sistema de reg per degoteig, amb la
finalitat d'aconseguir una concentraci6 final de N de 150 ppm. Quina és la quantitat de
fertilitzant liquid que ha d'injectar la bomba dosificadora per m3 d'aigua de reg?

e) Quina és la concentracié de N nitrat en la soluci6 de reg?

f) Quina és la concentraci6 de nitrats (en mEq/L) en la soluci6 de reg?

g) Si volem enriquir la soluci6 de reg fins a 50 ppb de bor, quina és la quantitat d'aquest
element que hem de posar en el fertilitzant liquid?

a) Quin és el contingut de N amoniacal, en percentatge, d'un fertilitzant de nitrat amonic
del 75% de riquesa?

b) Quina quantitat hem de dissoldre per preparar un fertilitzant liquid amb el 20%(p/v) de
N?

¢) Es fan injeccions d'aquest fertilitzant liquid en un sistema de reg per degoteig, amb la
finalitat d'aconseguir una concentracio final de N nitrat de 150 ppm. Quina és la quantitat
de fertilitzant liquid que ha d'injectar la bomba dosificadora per m3 d'aigua de reg?

d) Quina és la concentraci6 de nitrats (en mEq/L) en la soluci6 de reg?

e) Si volem enriquir la soluci6 de reg fins a 50 ppb de bor, quina quantitat de borax hem de
posar en el fertilitzant liquid?

Es vol aplicar una solucié nutritiva de 20 mEq/L de N-NH4* en un cultiu de tomata,
mitjancgant fertirrigacié amb rec per degoteig. Amb aquesta finalitat s’injecta al sistema de
rec un fertilitzant liquid d’'urea que té una riquesa del 35%(p/p) i una densitat de 1,25.
Calcula:

Concentraci6 de N que hi haura (en ppm) en la solucié de fertirrigacio.

Concentracié d’amoni que hi haura (en ppm) en la soluci6 de fertirrigacio.

Riquesa (en p/v) d’amoni en la soluci6 de fertirrigacio.

Quina és la concentracié molar d’urea en el fertilitzant liquid original?

Quantitat de fertilitzant d'urea que cal injectar en la soluci6 de fertirrigacio.

Si aquest fertilitzant té una impuresa de mercuri de 20 mg/L, quina és la concentracié
de Hg (en ppb) en la soluci6 de fertirrigaci6?

oA T

a) Quin és el contingut en KO (en %) d'un fertilitzant liquid de sulfat potassic del
50,0%(p/v)?

b) Quin és el seu contingut de potassi, en ppm?

¢) Quina és la concentracié molar de sulfats?

d) Amb aquest fertilitzant es vol fer un adobat foliar. Per aixo s'ha de preparar una solucié
diluida del fertilitzant que tingui 15 mEq/L de potassi. Quina quantitat del fertilitzant hem
d'agafar?

e) El fertilitzant té una impuresa en crom de 0,5 ppm. Quina és la concentraci6é d'aquest
metall en la soluci6 diluida per 1'adobat foliar (en ppb)?

f) Amb I'adobat foliar quina quantitat de crom (ng) queda en cada fruit del cultiu, suposant
que es dipositin uns 3 mL de soluci6 foliar per fruit?

Tenim un fertilitzant solid de dihidrogen fosfat de calci del 85% de riquesa.

a. Quin és el contingut expressat com a ppm de P, P-O5?

b. Quin és el contingut en % de Ca?

¢. Quina quantitat s’ha d’agafar d’aquest fertilitzant per preparar un tanc de 10 m3 de
soluci6 foliar amb una concentraci6 de 50 ppm de Ca?

d. Quin és el contingut en acid fosforic en g/L en la solucié foliar?

e. Aquest fertilitzant te traces de Cd contaminant. Quina és la concentracié (ppb) de Cd
en el fertilitzant original si després de 'aplicaci6 s’han dipositat 5 mL de la solucié
foliar en cada fruit i es detecten 3 ng de Cd per fruit?
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1.54.

1.55.

1.56.

1.57.

1.58.

1.59.

S’enriqueix un pinso per alimentaci6 porcina amb 75 ppm de coure. Amb aquesta finalitat,
s’afegeix “Cuproguay”, un producte comercial de sulfat de coure d’'un 87% de puresa.

a. Quina quantitat de Cuproguay cal afegir al pinso?

b. Quina és la concentraci6 (%o) de Cu en el pinso expressada com a sulfat de coure? I
com a oxid de coure?

c¢. S’estudia la possibilitat d’aportar el coure en I'agua de beguda. Sila concentraci6 en
aigua ha de ser de 500 ppm de coure, quina quantitat de Cuproguay és necessaria
afegir a 5 m3 d’aigua?

d. Quina concentraci6 de sulfats hi haura en el agua de beguda, en mEq/L?

e. Hi ha la possibilitat de que el pinso tingui residus de dioxines contaminants. Si la
legislaci6 fixa que el contingut maxim de dioxines C:2H4Cl40- en la carn de porc ha
de ser 50 ppb, quina és la concentracié maxima tolerable d’aquest compost al pinso?
Suposa que un animal de 6 mesos i 90 Kg de pes ha consumit una mitjana de 2 Kg de
pinso diari.

Ens donen un producte fitosanitari per fer tractaments fungicides a un conreu de raim.
Aquest producte , anomenat oxiclorur de coure, esta compost d’hidroxid ctapric i clorur
cupric en una relacié6 molecular 3:1. Es presenta en pols solubles amb una riquesa en
oxiclorur de coure del 80%. Calcula:
a. Lariquesa del producte fitosanitari en % de Cu.
b. La quantitat que necessitem del producte fitosanitari per preparar ampolles de 8
litres d’una suspensid concentrada del 32%(p/v) en oxiclorur de coure.
c. Laquantitat necessaria d’aquesta suspensio concentrada per preparar 20 L de solucid
de fumigaci6é amb una concentraci6 de 30 ppm de Cu.
d. Quina és la concentraci6 de Cu en mEq/L en la solucié de fumigaci6?
e. Quina és la concentraci6 de clorur en molaritat en la soluci6 de fumigaci6?

Disposem d’un fertilitzant liquid de 5000 ppm de molibdat d’amoni.

a. Quin és el seu contingut de molibde, en molaritat i en % (p/v) de riquesa?

b. Quin és el seu contingut en ppm de N amoniacal, molaritat de NH4* i %(p/v) riquesa
en N?

c. Com prepararies el fertilitzant a partir d’'una dissoluci6 de 10 g/L d’acid molibdic i
altra d’hidroxid d’amoni 0,60 M.

d. Quina quantitat es necessita per una dissoluci6 de reg per degoteig de 15 ppm de Mo?

e. Quants pgde Mo s’afegeixen per planta a un cultiu hidroponic que conté 2000 plantes
ies rega amb 200 L de la soluci6 de reg per degoteig?

Es prepara un fertilitzant solid amb una barreja del 15% de urea i del 45% de nitrat d’amoni.
a. Quin és el seu contingut en % de N?
b. Quin és el seu contingut en ppm de N amoniacal i en ppm de N nitrat?
c. Si es prepara una soluci6 de 50 g/L del fertilitzant, quin és el contingut en ppm de
Coxidable, en molaritat de Coxidable 1 en ppm de O» oxidant?
d. Sien aquesta solucio del fertilitzant es permet com a maxim una concentracié de 50
ppb de Cd, quin contingut de CdSO, pot tenir el fertilitzant original?

Cal elaborar 5 m3 de soluci6 nutritiva per la fertirrigacié d’un cultiu de fruiters. Aquesta
soluci6 ha de tenir una concentraci6 d’amoni de 15 mEq/L. Es disposa d’un fertilitzant
compost del 30% d’urea i del 60% de nitrat d’amoni. Quina quantitat d’aquest fertilitzant
es necessita?

Es fa servir un fertilitzant compost de Nitramoncal (igual quantitat en pes de nitrat de calci
i nitrat d’amoni), d’'una puresa del 97%, per preparar una solucié d’adobat foliar, amb la
finalitat d’enriquir en calci les fulles d’un cultiu de pomes. Contesta les seglients preguntes,
indicant clarament les unitats i els compostos dels resultats:

Contingut del fertilitzant en nitrogen (%).

Contingut del fertilitzant en nitrogen amoniacal (%).

Contingut del fertilitzant en nitrogen nitrat (%).

Quantitat de fertilitzant necessaria per preparar un diposit de 20 m3 de solucié foliar
amb una concentraci6 de 15 mEq/L de calci.

e. Concentracié en mEq/L d’amoni en la soluci6 foliar.

po o
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f. Si el fertilitzant de Nitramoncal esta enriquit amb 50 ppm de borax
(heptaoxotetraborat de sodi decahidratat), quina és la concentracié de bor en la
solucio foliar (en ppb)?

1.60. Disposem d'un fertilitzant liquid de borax amb amoni (heptaoxotetraborat diamonic) que
té un 15,0%(p/p) de riquesa i una densitat de 1,30.

a. Quina quantitat agafaries per preparar un tanc de 8 m3 de soluci6 foliar amb una
concentraci6 de 500 ppb de bor?

b. Quina concentraci6 d’amoni (molaritat) tindra aquesta soluci6 foliar?

c. Quina és la concentraci6é d’i6 heptaoxotetraborat, en mEq/L?

d. Com prepararies 5 litres del fertilitzant liquid original a partir d’ heptaoxotetraborat
de sodi pur i hidroxid d’amoni del 40%(p/v)?

e. Quina és la riquesa del heptaoxotetraborat diamonic en el fertilitzant liquid original
en percentatge pes/volum?
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Problemes resolts

1.1. Disposem d’un fertilitzant liquid de 5000 ppm de molibdat d’amoni. Expressa el contingut
en:

a) molaritat de molibde.

b) % (p/v) de riquesa de molibde.

¢) ppm de N amoniacal.

d) molaritat de NH,+.

e) %(p/v) riquesa de nitrogen.

5000 mg (NH4),Mo00 1 1 mol (NHg),MoO. 1 mol Mo _» mols Mo
a) g (NHy)2 4 g (NHy)2 4 = 2,551.10 2
1L 1000 mg 196 g 1mol (NHy)2M00,
2,551.10"2 mols Mo 95,9 g 1L 100ml
b - - = 0,245 % Mo Mo /100 mL
) 1L 1mol Mo 1000 mL ’ % (9 / )
C) 5000 mg (NHy)2M00, 1 mmol (NHy)2M00, 2mmol N 14mgN _ 714.6 mg N
1L 196 mg 1mmol (NHy);M00, 1mmolN ’ L
Q) 5000 mg (NHy)2M0o0, 1g  1mol (NHs)2M0O, 2 mol NH,* — 510.10°2 mols NH,*
1L 1000 mg 196 g 1mol (NHg);M00, 7"
5,10.10"2 mols NH,* 14 1L 100ml
e) 4 g = 0,0715%N (g N/100 mL)

1L 1molN 1000 mL

1.9. L’analisi de duresa d’'un aigua fluvial dona com a resultat 350 ppm de CaCOs, per tant es
classifica com “aigua dura”. Quina és la concentraci6 de Ca2+ en mEq/L, suposant que tota
la duresa es deguda a aquest metall.

350 mg CaCO3/ 1 L. 1 mmol CaCO3/100,1 mg. immol Ca/1 mmol CaCO;. 2 mEq Ca/1 mmol Ca =
6,99 mEq/L.

1.15. El Ca contribueix a la carrega eléctrica del complex de bescanvi idnic del sol. Aquesta
contribuci6 es quantifica com a cmols(+)/100 g sol (centimols de carrega per 100 g de sol).
Si un sol agricola conté 450 mg Ca/100 g, quina és la concentracié de carrega eléctrica
(cmols(+)/100 g) deguda al Ca?

450mg Ca 1mmol 1cmol 2cmol(+) _ 2245 cmols (+)
= 2, —_—

100 g sol 40mg Ca 10 mmol 1cmol Ca 100 g sol

1.17. Esdisposa d’un fertilitzant de nitrat amonic del 95% de riquesa. Completa la taula segiient
amb la concentraci6 (%) de les diferents formes de nitrogen.

95 g NH4yNO3 1 mol NH4NO3 2mols N total 14 g

N total: =33,25%
100 g fert 80g 1mol NHyNO3 1 mol N
95 g NH4NO3 1 mol NH4NO 1 mols NH} 18
NH,+: —Z—4—s HAE 4 g =21,37%
100 g fert 80g 1mol NH4NO3 1 mol NHj
95 g NH4NO3 1 mol NHyNO; 1mols N—-NH} 14
N-NH,+ === e £ "9 —16,62%
100 g fert 80g 1mol NH4NO3 1 mol N
95 g NHyNO3 1 mol NH4NO 1mols NO3 62
Nog-: g 4 3 4 3 3 g — = 73,62 %
100 g fert 80g 1mol NHyNO3 1 mol NO3
95 g NH4NO3 1 mol NH4NO3 1mols N-NO; 14
N-NQg: —I—" s ikt 2 9 = 16,62 %

100 g fert 80 g 1mol NHyNO3 1 mol N

1.25. Volem preparar 200 L d’una dissoluci6é nutritiva d'una concentracio6 de ferro de 150 ppb.
Quina quantitat de fertilitzant solid de sulfat de ferro(IIT) del 96% de riquesa hem de posar?

150 ug Fe 1umolFe 1mol 1molFey(S04)3 400 g 100 g fert
Lsolnut 55,8ug Fe 10° umol 2mol Fe 1mol Fe;(S04)3 96 g Fez(S04)3

200 L sol nut = 0,112 g fert.
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1.29. Una técnica instrumental d’analisi d’'un pesticida necessita un calibratge amb unes
solucions patrons del mateix pesticida. Com prepararies solucions patrons de 2, 4, 5, 8, 10 i 20
mg/L si disposem d’'una soluci6 patr6 del pesticida de 1000 mg/L? Considera que les pipetes
aforades que normalment hi ha al laboratori s6n de 1, 2, 5, 10, 20 i 25 mL i els matrassos aforats
que normalment hi ha al laboratori sén de 50, 100, 200, 250, 500 i 1000 mL. Per minimizar els
errors s’utilitza només una pipeta per cada patro.

S’han de calcular els volums de pipeta (V inicial) i els volums del matra¢ aforat (V final)
utilitzats.

Cinicial . Vinicial = Cfinal - Vfinal
o s e _ cal determinar els valors de Vi (pipeteig) i Vf

1000 ppm - Vinicial = 2ppm . Vfinal (matras) per tempteig

_ 1000 - 1 si Vi=1 mL, obtenim un Vf=500 mL, que és un
1000 ppm - 1mL = 2ppm ’ 2 =500 resultat correcte.
1000 ppm - Vinicial = 4ppm . Vfinal per preparar una solucié de 4 ppm

_ 1000 - 10 Si Vi és 10 mL, el Vfinal és excessivament alt, cal
1000ppm - 10mL = 4ppm © T3 =2500 ,rovar altre Vi menor

_ 1000 - 5 si Vi=5 mL -> Vf és excessiu, no hi han
1000 ppm - 5mL = 4 ppm : 52— 1250 matrassos de 1250 mL

1000 - 2 ..
1000 ppm . 2mL = 4 ppm o= 500 arasiés correcte
1000 ppm - Vinicial = 5ppm . Vfinal per preparar una soluci6 de 5 ppm
5.100 si Vf es fixa a 100 mL, Vi = 0,5 mL que no pot
1000 ppm . = 5ppm . 100 mL ser, ja que no hi han pipetes de 0,5 mL segons
1000 Ienunciat
5-1000 _ si el Vf=1000 mL el Vi= 5 mL,

1000ppm - —or— = 5ppm : 1000 mL ara si és correcte
1000 ppm - 2mL = 8 ppm . 250 mL per preparar una solucié de 8 ppm
1000 ppm . 1 mL = 10 ppm . 100 mL per preparar una solucio de 10 ppm
1000 ppm . 2 mL = 20 ppm . 100 mL per preparar una soluci6 de 20 ppm

Per tant la taula resum de dilucions és:

volum del patré de volum del matras concentracié6 del
1000 ppm aforat per fer lenras patré preparat

1mL 500 mL 2 ppm

2mL 500 mL 4 ppm

5 mL 1000 mL 5 ppm

2 mL 250 mL 8 ppm

1mL 100 mL 10 ppm

2mL 100 mL 20 ppm

1.36. Es vol rentar un bid6 utilitzat per preparar una soluci6é per fumigacié dun plaguicida.
Quin metode és més eficient:

a) rentar una vegada amb un volum total d’aigua de 20 litres.

b) rentar quatre vegades amb un volum de 5 litres cada vegada.
Demostra numericament quin metode és més eficient per rentar.

a) Cf= Ci (Vi/Vf) =Ci(Vi/20)

A\ N
b) Cf, = C; - (Z—;) =C; - (%) despres de 4 rentats — Cf; (met b) << Cf (met a), per tant el
meétode b es molt més eficient.
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1.1.

1.2.
1.3.
1.4.
1.5.
1.6.
1.7.
1.8.
1.9.

1.10.

1.11.

1.12.
1.13.
1.14.
1.15.
1.16.
1.17.

1.18.

1.19.
1.20.
1.21.
1.22.
1.23.
1.24.
1.25.
1.26.
1.27.
1.28.
1.20.
1.30.

1.31.

1.32.

Resultats

Res: a) 2,551.10-2 M b) 0,2447 % c¢) 714,6 ppm N d) 5,102.10-2 M e) 0,07146 %
RESOLT

Res: a) 286 ppm b) 396 ppm c¢) 464 ppm

Res: a) 6,546% b) 27,91% c) 32,78% d) 20,17%

Res: a) 1,10 M. b) 34071 ppm. c) 6,01% d)7,81% e) 78100 ppm f) 97,9 g/L

Res: a) 124,5 ppm b) 3,185 mmols c¢) 1,592 mmols d) 277,5 ppm

Res: a) 231643 ppm de NH4* b) 180166 ppm de N ¢) 515405 ppm de SO3

Res: 21,0% de N

Res: a) 44,6% de Cu b) 12,4% de Cl-

Res: 6,093 mEq/L

Res: a) 1,826 Eq/L  b) 56609 ppm P

Res: 1,098 mEq/L

Res: a) 3,327 mEq/L b) 166 mg/L de CaCO;

Res: 25,6 mEq/100 g

Res: 31,3 mEq/100g

Res: 2,245 cmols(+)/100 g

Res: 12,5 cmols(+)/100 g

Res: 33,25% Ntot, 21,37% NH,+ , 16,62% N- NH,4*, 73,62% NO3-, 16,62% N-NO;-
RESOLT

Res: a) 3760 ppm b) 268 mM c) 17735 ppm d) 268 mM e) 22818 ppm f) 134 mM

8) 10720 ppm

Res: a) 14,9% de N-NO3-  b) 14,0% de N-NH4* ¢) 65,9% de NO5- d) 19,1% de NH,+

Res.- a) 20,15 %$N-NH,* en fert.

Res: a) 224 ppm N b) 288 ppm

Res: a) 20,0% N b) 6,73% N-NH,4* ¢)13,3% N-(NO3)

Res: a) 105000 ppm de N-NOs- b) 105000 ppm de N-NH,4+ ¢) 210000 ppm de N total

Res: a) 18270 mg/Kg b) 0 c¢) 23520 mg/kg

RESOLT

RESOLT

Res: 0,112 g fert RESOLT
Res: a) 25 g producte fitosanitari b) 166,6 g producte fitosanitari
Res: a) 1:10 (10 vegades) b) 21,2 g/L de K20 ¢) 1760 ppm K
Res: 0,500 % (0,5 g plaguicida/100 mL pdte comercial)
En Resolts.
Res:
C ini V pipeta C final V matras
(mg/L) (mL) (mg/L) (mL)
500 1 5 100
500 15 15 500
500 15 30 250
500 20 40 250
Res.
Cini V pipeta C final V matras
(mg/L) (mL) (mg/L) (mL)
1000 2 20 100
1000 15 30 500
1000 10 50 200
1000 20 80 250
1000 10 100 100
Res.
Cini V pipeta C final V matras
(mg/L) (mL) (mg/L) (mL)
200 1 1 200
200 1 2 100
200 15 3 1000
200 15 6 500
200 20 8 500
200 10 10 200
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1.33. Res.

Cini
(mg/L)

V pipeta
(mL)

C final
(mg/L)

V matras
(mL)

200

0

0

0

1.34.
1.35.
1.36.

1.37.
1.38.

1.39.
1.40.

1.41.
1.42.
1.43.
1.44.
1.45.

1.46.
1.47.

1.48.
1.49.

1.50.

1.51.

1.52.
1.53.
1.54.
1.55.
1.56.
1.57.

1.58.
1.59.

1.60.

200 1 2 100
200 1 4 50
200 10 8 250
200 5 10 100
200 10 20 100
200 15 30 100
200 20 40 100

Res: 100 M

Res: 1/512

En RESOLT

Res: 34,3 kg Cu(OH):1 15,7 kg CuCl.

Res: 413 mL H-MoO4 10 g/L + 85 mL NH,OH 0,6 M i enras a 1 litre

Res: 52113 g de Fe(OH)3 + 179,3 L H.SO,4 40% + aigua fins 500 litres

Res: 5982 g de Na.B,0,1 3,66 L NH,OH 30% + aigua fins a 5 litres

Res: a) 1:10 (10 vegades) b) 21,2 g/L de K20 c) 1760 ppm K

Res: a) 63,9 mg b) 8,06.107 M ¢)1,07.105% d) 200210 ppm S, 403700 ppm SO-,
504500 ppm SO;

Res: a)136,5 mg b) 6,487.10°M c¢)5,322.105 % d)133200 ppm, 589500 ppm, 171100
ppm

Res: a) 231643 ppm de NH,4*, 180166 ppm de N y 515405 ppm de SO3 b) 0,44 Kg de
fert. solid en 1000 L de solucié nut. ¢) 50 mL de fert. liquid i enrasar a 250 mL

Res: a) 282580 ppm Ca, 146000 ppm de P, 334387 ppm P-O5 b)70,78 g de fert. solid
en 1000 L de soluci6 nutritiva ¢) 20 mL de fert. liquid i enrasar a 500 mL de soluci
nutritiva

Res: a) 1,826 Eq/L  b) 56609 ppm P c) 1,62 L de fert. liquid d) 4,12.105 M

Res.- a) 15,90 %N-NH,* en fert. b)1258 g fert solid per L de fert. liquid c¢) 250mL de
fert. liquid en 1 m3 de soluci6 de degoteig d)3,57 mEq/L de NH4+* e) 32 ug B en cada
mL de fert. liquid.

Res: a) 12,04 M b) 75,0 % c¢) 348,3 mL d) 57,42 mg/L

Res: a) 31,5% de N b) 15,8% de N-NH,4* c) 635 g fert per L soluci6é d) 0,750 L de fert
per 1m3 de aigua de reg e) 75 ppm N-NO;- f) 5,36 mEq/L de NOs~ g) 66,6 mg de B
per L de fert liquid.

Res: a)13,12% N-NH,* en fert. b) 762 mg fert. solid en 1 mL liquid c)1500mL de fert.
liquid per m3 de soluci6 de degoteig. d)10,71 mEq/L de NO;- e) 294 mg de borax per
litre de fert. liquid

Res: a) 280 ppm N b)360 ppm c¢) 0,036% d) 7,28 M e)1,37 mL per litre sol. f) 27,4
ppb

Res: a) 27,0% de K-0 b) 224326 ppm K c¢) 2,869 M de SO,2- d) 2,61 mL de fert. per
L de soluci6 foliar e) 1,30 ppb Cr f) 3,9 ng Cr per fruit

Res: a) 225214 ppm P, 515813 ppm P-Os  b) 14,5% Ca2* c) 3,45 Kg de fert d) 0,245
g/Le) 1740 ppb de Cd

Res: a) 0,216 g per kg pinso b) 0,188 %o CuSO,4 i 0,094 %o de CuO c¢) 7218 g d) 15,7
mEq/L e) 12,5 ppb

Res: a) 47,6% de Cu b) 3200 g de fungicida c¢) 3,15 mL d) 0,944 mEq/L.de Cu e)
2,36.104 M de Cl

Res: a) 0,026 M, 0,245 % b) 714 ppm N, 0,051 M, 0,071% c¢) 413 mL de H-MoO4 +
85,0 mL de NH,OH i enrasar a 1 L. d) afegint 6,12 mL a un litre de soluci6 e) 1500 ug
Res: a) 22,75% b) 148750 ppm de N-(NH,4+) i 78750 ppm de N-(NOs) ¢) 1500 ppm C,
0,125M i 4000 ppm O: d) 1,854 ppm

Res: 4286 g de fertilitzant.

Res: a) 25,2% N b) 8,5% N-NH,* ¢)16,8% N-(NOs-) d) 50,75 kg €) 15,4 mEq/L de
NH,* f) 14,4 ppb de B

Res: a) 90,7 mL b) 2,31-105M c¢) 2,31-102 N d) 1025 g heptaoxotetraborat sodi +
892 mL NH,OH del 40% e) 19,5% (p/v) de borax.
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II.

2.2,

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

2.7.

2.8.

2.9.

2.10.

CALCUL D'ERRORS

Xifres significatives

Quantes xifres significatives tenen cadasci dels segilients nombres?
a) 200,06
b) 6,030.104
¢) 7,80.101°
d) 0,00200

Posa el resultat de la segiient expressio amb les xifres significatives adequades:
a) 23,90 + 1,03 — 5,2567 + 1121,2
b) (123 x 21) / (2,781 x 450)

Dona el resultat de la seglient expressié amb el maxim de xifres d’acord al conveni de xifres
significatives.
(2,776 x 0,0050) - (6,7.103) + (0,036 X 0,0271)

Incertesa, exactitud i precisié.

Un analista vol analitzar espectrofotomeétricament el contingut de coure en una mostra de
bronze. Si la mostra pesa al voltant de 5 g i 'absorbancia es llegeix amb una exactitud de
0,001 unitats d’absorbancia, amb quina exactitud s’ha de pesar la mostra?

Suposem que les lectures d’absorbancia es realitzen entre 0,11 1 unitat d’absorbancia.

Les balances analitiques normalment tenen una exactitud d'una décima de mg. Quin és
I’error de pesada d’'una mostra de 0,5 g. Calcula I’error absolut i el relatiu.

Quin és l'error relatiu en les segiients pesades:
a) Peseu directament una mostra de 5 g amb aproximacio6 de 0,1 mg.
b) Peseu directament una mostra de 1,3 g amb aproximaci6 d'1 mg.
¢) S'obté el pes d'una mostra de 1,3 g per diferencia de dues pesades amb aproximaci6 de
1mg.
d) S'obté el pes d'una mostra de 0,5 g per diferéncia de dues pesades amb aproximacié de
0,1 mg.
e) S'obté el pes d'una mostra de 40 mg per diferéncia entre dues pesades realitzades amb
I'exactitud de 0,1 mg.

Quina quantitat hem de pesar d’'una mostra si volem fer com a maxim un error de pesada
d’un 1% ila balanga que tenim dona centesimes de g com a exactitud de la pesada?

Quina exactitud ha de tenir la balanga analitica si hem de fer una pesada inferior a 2 g d’'una
mostra amb un error maxim de 0,5%?

Hem de comprovar la normalitat (N) d'una dissoluci6 d’acid HCI fent-ho per valoracié amb
Na-COj3 solid (recordeu que és higroscopic). Fem diferents pesades de Na.COj (préviament
assecat), el dissolem amb una mica d'aigua, posem l'indicador i valorem amb HCI. Quins
possibles errors podem cometre? De quin tipus? Afecten a la precisi6 o a I'exactitud? Com
els podem corregir?

Els resultats de repetir tres vegades I’analisi de nitrats a 'aigua d’un pou es: 20,31 ppm,

18,92 ppm i 19,13 ppm. Quin és 'error absolut i relatiu d’aquest analisi. Aquest error
correspon a I'exactitud o a la precisié de I'analisi? Com s’hauria d’expressar el resultat?

19



2.11.

2.12.

2.13.

2.14.

2.15.

2.16.

2.17.

2.18.

2.19.

Calcul de propagacio d’errors.

Quin és lerror absolut i relatiu fet al preparar una solucié de Ca2+ a partir d’'una soluci6
patr6 de 1000 ppm, agafant 10,00 + 0,02 mL d’aquesta i dissolent en un matras aforat de
100,00 % 0,08 mL?

RESOLT

Quin és l'error absolut i relatiu al preparar un patrd de 1 ppm de la segiient manera:
s’agafen 1,000 + 0,007 mL d’una solucié mare de 250 ppm amb una pipeta de doble enras
is’enrasa a 250,00 + 0,12 mL?

Calcula l'error fet al preparar una solucié patré de 4 ppm a partir d'una de 1000 ppm,
mitjangant un dels dos procediments segiients. Amb quin métode es fa menys error?

a) Es pipeteja dues vegades 2,00 + 0,01 mLi s'enrasa a 1000,0 + 0,3 mL.

b) Es pipeteja 1,000 + 0,007 mLi s'enrasa a 250,00 + 0,12 mL.
RESOLT

Calcula l'error comes al preparar un patré de 3 ppm a partir d'un de 1000 ppm, per aquest
dos procediments. Amb quin metode es fa menys error?
a) Es pipeteja amb una pipeta de 2 mLiuna de 1 mL, i s'enrasa a 1000 mL en un matras
aforat. L'exactitud de les pipetes es respectivament + 0,011 + 0,007 mL, i la del matras es
+ 0,3 mL.
b) Es fa un patré de 100 ppm, s'agafen 10,00 + 0,02 mL del patré de 1000 ppm i s'enrasa
a100,00 + 0,08 mL. A continuaci6 es pipetegen 15,00 + 0,02 mL del patr6é de 100 ppm i
s'enrasa a 500,00 + 0,15 mL.

Es vol preparar un patr6 de 5 ppm a partir d'un de 1000 ppm. Amb el material de que
disposen, aix0 es pot fer de dues maneres diferents: Fent tres pipeteigs o fent un tnic
pipeteig. Contesta:

a) Quins volums han de ser pipetejats i enrassats en cada cas?

b) Fes el calcul d’errors (absoluts i relatius) i compara l'error dels dos métodes. Quin

meétode és millor en base a I'error calculat?

pipetes matrassos aforats
1,000 = 0,007 mL 200,0 + 0,1 mL.
2,00 + 0,01 mL 500,0 £ 0,2 mL.
25,00 + 0,03 mL 1000,0 + 0,3 mL

Es vol preparar un patr6 de 10 ppm a partir d’'un de 1000 ppm. Amb el material de que
disposen, aixo es pot fer de dues maneres diferents: 1) fent dos pipeteigs i enrasant o 2)
preparar un patr6 entremig de 50 ppm i després fer el de 10 ppm. Contesta:

a) Quins volums han de ser pipetejats i enrasats en cada cas?

b) Fes el calcul d’errors (absoluts i relatius) i compara I’error dels dos metodes. Quin és

millor en base a I’error calculat?

pipetes matrassos aforats
5,00 £ 0,02 mL 100,0 + 0,1 mL.
20,00 + 0,03 mL 1000,0 + 0,3 mL

El pH d'una soluci6 es determina mitjancant un eléctrode de vidre realitzant la lectura del
potencial corresponent. La formula de Nerst que s'aplica al calcul de pH és
E=K-59,2pH
on E = 128,3 + 0,2 mV és el potencial llegit
i K=380,5 + 0,5 mV és la constant de I’electrode,
calcula el pH de la solucié i 'error associat.

Quin és l'error en el calcul del pH si la mesura de la concentraci6 de protons es (5,4 +
0,2)-104 M?

Si el resultat d'una mesura de pH és 8,45 + 0,05, amb quina exactitud coneixem la
concentraci6 de protons de la soluci6?
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2.20. Calcula I'exactitud del pH d’'una soluci6 si la concentracié de protons és 7,49-10°M i
coneixem aquesta concentraci6 amb una exactitud de +3-10-8 M. Com s’escriu el valor de
pH amb I'expressi6 d’error?
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Problemes resolts

2.11. Quin és l'error absolut i relatiu fet al preparar una solucié de Ca2+ a partir d’'una solucioé

patr6 de 1000 ppm, agafant 10,00 + 0,02 mL d’aquesta i dissolent en un matras aforat de 100,00
+ 0,08 mL?

a) calcul del resultat final:
of = Vi-Ci _ 10 mL-1000 ppm
7 100 mL

=100 ppm Ca

b) calcul d’errors en sumes o restes:
no hi han sumes o restes

¢) calcul d’error en productes i divisions:

2 2
& (Cf) =\/gr2 Vite! Ci+el Vf =\/(01(())2j +0+(?£§) =0,00215

¢ (Cf) = & (Cf) - Cf = 0,00215 - 100 = +0,2 ppm Ca

Cf =100,0 + 0,2 ppm de Ca.

2.13. Calcula l'error fet al preparar una soluci6 patr6 de 4 ppm a partir d'una de 1000 ppm,
mitjangant un dels dos procediments segilients. Amb quin métode es fa menys error?
a) Es pipeteja dues vegades 2,00 + 0,01 mLi s'enrasa a 1000,0 + 0,3 mL.
b) Es pipeteja 1,000 + 0,007 mLi s'enrasa a 250,00 + 0,12 mL.

a)
Cf = Vi-Ci _(2+2)-1000 — 4 ppm
Ve 1000

calcul d’errors en sumes o restes:
£(Vi) =& (2mL)+&* (2mL) =+/0,01* +0,01* =0,01414 mL
error del pipeteig.

calcul d’error en productes i divisions:

2 2
o =evivel v =[P4 oo (22 gooss

¢ (Cf) = & (Cf) - Cf = 0,00350 - 4 = + 0,0140 ppm.

b)
_Vi-Ci_ 1mL-1000 ppm
Vf 250 mL

2 2
g, (Cf) =& Vi+ngi+ngf:\/(O'(iO7j +0+(2’51§j = 0,0070

Cf =4 ppm Ca

¢ (Cf) = & (Cf) - Cf = 0,0070 - 4 = £0,0280 ppm Ca

Per tant el métode (a) dona menys error.
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2.1.
2.2,
2.3.
2.4.
2.5.
2.6.
2.7.
2.8.
2.0.

2.10.

2.11.

2.12.
2.13.

2.14.
2.15.

2.16.

2.17.

2.18.
2.19.
2.20.

Resultats

Res:a)5,b) 4,¢)3yd) 3

Res: a) 1140,8 i si fem arrodoniment 1140,9 b) 2,0 amb arrodoniment 2,1

Res: 0,0082

Res: Exactitud de 0,01 g. para tenir 3 xifres significatives.

Res: ga=+-0,1mg & = 0,02 %

Res: a) 0,002% b) 0,077% c) 0,11% d) 0,028% e) 0,35%

Res: 1 g de mostra com a minim.

Res: +-0,01g, dos decimals de gram.

Res: Error de pesada i de mesura amb la bureta, son errors sistematics, que afecten a 'exactitud i
nomeés es poden corregir amb instruments més exactes. L’error de la puresa del Na.COs; (per aigua
o altres impureses) també es sistematic, afecta a 'exactitud i es corregeix amb un reactiu més pur.
Tot el procés te un error aleatori que s’expressa amb la precisié i només es pot millorar fent més
repeticions.

Res: €a: 0,75 ppm & 3,85%. Precisi6. Resultat: 19,4 + 0,8 ppm

Res: 100,0 £ 0,2 ppm.  €a: + 0,2 ppm er: 0,21% RESOLT
Res: 1,000 + 0,007 ppm. & % 0,007 ppm er: 0,7%
Res: a) e= + 0,014. b) €= £ 0,03.

RESOLT

Res: a) e= £ 0,012 b) e= + 0,007

Res.- a) 2+2+1 mL a 1000 mL i 1imL a 200 mL b) e= + 0,015 i e= + 0,035 és millor el
primer meétode.

Res.- a) 1)5+5mL a 1000mL. 2)5mL a 100mL i d’aquesta 20mL a 10omL b) e= + 0,028
i €= + 0,045 millor el primer meétode.

Res: pH = 4,260 + 0,009

Res: €.: 0,02 pH=3,27+ 0,02

Res: [H+]: 3,55:109M exactitud: £4-10-° M

Res: exactitud: £0,002 valor de pH: 5,125 + 0,002

23



24



I11.

3.1.

3.3.

3.4.

3-5-

3.6.

3.7.

3.8.

3-9.

3.10.

3.11.

3.12.

GRAVIMETRIES

Una mostra de 523,1 mg de bromur potassic impur es tracta amb excés de nitrat d’argent i
s’obtenen 814,5 mg de precipitat de bromur d’argent. Quina és la puresa del bromur
potassic?
RESOLT

Quin pes de Fe.0; precipitat s’obtindria de 0,4823 g d'una mostra de cable de ferro que és
99,89 % pur?

El tractament de 0,5024 g de mostra amb un excés de BaCl. dona 0,2986 g de BaSO.,.
Expressa el contingut en sofre de la mostra com a percentatge de:

a) Na2804 d) Fez(SO4)3
b) Fe(NH4)2(SO4)26H20 e) Na28205
C) SO. f) (NH4)QSO4MgSO46H20

El ferro contingut en 0,8504 g de mostra es va precipitar com Fe.03.H-0 i posteriorment
deshidratat per calcinaci6é obtenint 0,3895 g de Fe-Os. Calcula el % de FeSO, en la mostra.
RESOLT

Volem determinar la puresa d'una mostra de sulfat sodic impurificat amb clorur sodic.
Dissolem 10,000 g de la mostra en 500,0 mL de aigua destil-lada. Afegim a 25,00 mL
d'aquesta dissoluci6 un excés de clorur baric i després de filtrar, rentar i assecar a les
condicions adequades obtenim 0,7807 g de precipitat. Calculeu amb aquestes dades la
riquesa de la sal.

Calcula el pes de AgCl produit quan 0,525 g de Agl s’escalfen en corrent de Cl2(g).
Reaccié: 2Agls) + Clagy 2 2AgCly + Iag

Calcula la riquesa en fosfor d'una mostra de 5,150 g d’adob que es precipita com a
NH,MgPO,, es calcina i es pesa un residu de 2,020 g de Mg-P-0,. L’adob analitzat es pot
classificar com a fosforat segons la normativa estatal que diu que un adob fosforat ha de
tenir com a minim un 30% de P.O5?

Per determinar la concentracié d'una soluci6 d'un acid fosforic agafem 25 mL i els
precipitem en forma de fosfat amonic magnesic. Per calcinacié obtenim 0,928 g de
pirofosfat magnésic (Mg-P-0,). Calculeu la molaritat en acid fosforic, aixi com la
concentraci6 expressada en pes de HsPO,, P-Os i P per L de soluci6.

Una dissolucié (100 mL) que conté 325 ppm K* s’analitza mitjancant precipitacié amb
tetrafenil borat, K(CsHs)4B, dissolvent el precipitat en dissolucié d’acetona i mesurant la
concentraci6 de I'i6 tetrafenil borat (CsHs)4B- en la dissolucid.

Si el volum d’acetona és 250 mL, quina és la concentracioé d’io tetrafenil borat, en ppm?

Pesem 0,8860 g d'una mostra que conté oxalat de calci i la calcinem a alta temperatura.
Després de la calcinaci6 el pes és 0,6140 g. Determineu el percentatge d’oxalat de calci
suposant que la perdua de pes és deguda a la reacci6

CaC.04(s) 2 CaO(s) + CO2(g) + CO(g)

Per a la determinaci6 de la matéria organica total (MOT) per calcinacié a 500 °C es pesen

10,05 g d’un substrat organic sec. El residu obtingut després de la calcinaci6 pesa 6,5727 g.
Quin és el contingut en MOT de la mostra?

Humitat

El resultat d’'una analisi de tomata dona 345 ppm de calci. Quin és el contingut de calci
sobre matéria seca si la humitat de la mostra es del 67,1%?
RESOLT
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3.13.

3.14.

3.15.

3.17.

3.18.

3.19.

Quina quantitat de materia seca obtindrem al assecar 1,4564 g de mostra de mel a 105°C si
la seva humitat és del 20%?

Una llet en pols s'analitza, trobant-se el 15,0% d'humitat i el 10,0% de cendres. Quin és el
percentatge de cendres sobre la materia seca?

Es vol calcular el contingut en matéria organica total (MOT) d’un adob organic. Per
determinar la humitat es pesen 20,35 g d’adob i s’assequen durant 24 hores a 105°C. El
pes d’adob sec es de 77,1779 g. Per altra banda, es pesen 20,18 g d’adob per a la determinaci6
de la MOT i el residu obtingut de la calcinacié a 500 °C pesa 5,4839 g. Calcula la humitat
ila MOT sobre matéria seca de 'adob.

Mescla de dos sals

. Una mostra de 0,204 g d’'una barreja de clorur de sodi i clorur potassic es dissol amb aigua

i es tracta amb un excés de nitrat de plata. El precipitat obtingut pesa 0,425 g. Calcular el
% de cadascun d’ells.
RESOLT

La dolomita és un mineral format per carbonat calcic i magneésic. Per determinar la
composicié d'una mostra es calcinen 0,396 g fins a pes constant (queda oxid de Ca i de Mg).
El residu que queda pesa 0,193 g. Determineu quin percentatge hi ha de cadascun dels
carbonats, suposant que el mineral no té altres compostos.

L’oxiclorur de coure utilitzat com a fungicida esta compost d’hidroxid ctprici clorur capric.
Calcula la quantitat (%) de cadascuna d’aquestes sals en el fungicida, si 'analisi d'una
mostra de 5,50 g dona 3,276 g de Cu.

L’oxiclorur de coure esta compost d’hidroxid capric i clorur cipric. Calcula la relacié molar

d’aquestes sals si en una mostra de 1,3668 g d’oxiclorur de Cu es determinen 0,8128 g de
Cu.
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Problemes resolts

3.1. Una mostra de 523,1 mg de bromur potassic impur es tracta amb excés de nitrat d’argent i s’
obtenen 814,5 mg de precipitat de bromur d’argent. ¢Quina és la puresa del bromur potassic?

814,5mg AgBr 1mmol 1mmolKBr 119mg
523,1 mg producte 187,8 mg 1 mmol AgBr 1 mmol KBr

100 = 98,68 %

3.4. El ferro contingut en 0,8504 g de mostra es va precipitar com Fe.0s3.H20 i posteriorment
deshidratat per calcinacié obtenint 0,3895 g de Fe-0s. Calcula el % de FeSO, en la mostra.

0,3895 g Fe203 1mol 2molFeSO4 1519¢g
0,8504 g producte 159,7 g 1 mol Fe203 1 mol FeSO4

100 = 87,13 %

3.12. El resultat d’'una analisi de tomata dona 345 ppm de calci, quin és el contingut de calci
sobre matéria seca si la humitat de la mostra es del 67,1%?
Res: 1048 mg/kg de Ca2* en m.s.

345mg Ca 100 g m.f. 67,1 g H20 _ 1048mg c
Kg tomate 67,1g H20 (100 —67,1)gm.s. kg “

m.f. es matéria fresca = tomata
m.s. es matéria seca = tomata assecat 105°C, que es el resultat que es calcula.

3.16. Una mostra de 0,204 g d’una barreja de clorur de sodi i clorur potassic es dissol amb aigua
i es tracta amb un excés de nitrat de plata. El precipitat obtingut pesa 0,425 g. Calcular el % de
cadascun d’ells.

Res: 30,8% de NaCl i 69,2% de KCl

(1) 0,204 g mescla = gNaCl + g KCI.
(2) 0,425 g precipitat AgCl = g AgCl del NaCl + AgCl del KCI.

relacions en mols

(3) mols NaCl = mols AgCl del NaCl - gNacl _ gAgCldelNacl
58,5 g/mol 143,3 g/mol
(4) mols KCl = mols AgCl del KCl — gRCL__ gAgcidelKal
74,6 g/mol 143,3 g/mol
combinant (2) amb (3) i (4)
_ gNacl 9 gKcl 9
0,425 g AgCl pptat = sa5.L 143,3 T 7oL 143 —

gKCl = (2,966. 1073 — Sgs’i‘i) 74,6

"“mol

Substituint en (1)
0,204 g mescla = g NaCl + (2,966.10—3 - é’gﬁ—“j) 74,6

"“mol

74,6

0,204 g mescla = (1 s

)g NaCl + 74,6-2,966.107
g NaCl = 0,06286 g

0062869 100 = 30,8 % NaCl en la mostra .
0,204 g

100 — % NaCl = 69,2 % NaCl en la mostra .
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3.1.
3.2.
3:3.

3.5.
3.6.
3.7-

3.9.

3.10.
3.11.
3.12.

3.13.
3.14.
3.15.
3.16.
3.17.
3.18.
3.19.

Resultats

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:

98,68 % RESOLT

0,6888 g

a) 36,17 % b) 49,90 % ) 16,31 % d) 33,94 % €) 24,21%
87,13 % RESOLT

95,02% de Na2SO4

0,320 g

25%, no es fosforat

0,334 M; 32,68 g/L, 23,67 g/Li10,34 g/L
1,06-103 mg/L

54,60%

65,4%

1048 mg/kg de Ca2* en m.s.

1,1651 g de matéria seca.

11,8%

65% humitat i 77% MOT sobre m.s.
30,8% de NaCl i 69,2% de KCI
11,36% de CaCOs3; 88,64% de MgCO3
68,5% Cu(OH): i 32,5% CuCl.

3:1 molar de Cu(OH).: CuCl.

RESOLT

RESOLT

f) 45,89 %
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IvV.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

VOLUMETRIES ACID-BASE

Estandarditzacié (titulacid) i valoracié

Calcula els mL de HNOj3 0,500 M necessaris per valorar 50,0 mL de Ca(OH)- 0,0500 M.
RESOLT

Quin volum d’acid sulftric 1,50 M com a reactiu valorant es gastara per valorar 100,0 mL
de hidroxid potassic 0,300 M?

Una dissolucié d’acid clorhidric s’estandarditza mitjancant la valoraci6é de 0,4541 g d’'un
patr6 primari tris-hidroximetil-aminometano ((HOCH-);CNH., THAM). Si es
consumeixen 35,37 mL per a la valoraci6, quina és la molaritat de 'acid?

RESOLT

Una dissoluci6 d’acid clorhidric s’estandarditza mitjancant una valoraci6 de 0,2329 g d’'un
patré primari (carbonat sodic) fins un punt final de vermell de metil i bullint la dissolucié
de carbonat quan es troba a prop del punt final per extraure el dioxid de carboni. Si es
consumeixen 42,87 mL d’acid per la valoracid, quina és la molaritat de 'acid?

Es vol estandarditzar una dissoluci6 0,1 M d’hidroxid sodic valorant un patré primari d’acid
sulfamic (NH2-SO3H, un protd reaccionant). Quin pes d’acid sulfamic s’ha d’agafar per a que
el volum de hidroxid sodic gastat en la bureta sigui de 40 mL?

425,2 mg d’'una mostra d'un acid organic monoprotic pur (un sol prot6 reaccionant) es
valora amb NaOH 0,1027 M, requerint 28,78 mL. Quin és el pes molecular de I'acid
organic?

Riquesa. Valoracions directes.

0,492 g d’'una mostra amb KH.PO, es valoren amb NaOH 0,112 M, necessitant 25,6 mL.
Calcula és el percentatge de puresa del KH-POysi la reacci6 de neutralitzaci6 és la segiient:
H.PO, + OH- 2 HPO.> + H-O

Una mostra d’acid citric (H3CsHs50,, suposem tres protons valorables) s’analitza por
valoraci6 amb NaOH 0,1087 M. Si 0,2678 g de mostra requereixen 38,31 mL per
neutralitzar-se, quina és la puresa en acid citric de la mostra?

Se sap que el residu d'assecatge d'un material conté un 98,6% de Na.COs. Si 0,678 g
d'aquest residu requereix 36,8 mL d'una dissoluci6 d’acid sulfaric per la neutralitzacié
completa, quina és la molaritat d’aquesta soluci6 acida?

Una mostra de P-O5 conte alguna impuresa de H;PO,. Es fan reaccionar 0,405 g de una
mostra amb agua (P-0s + 3H-0 2 2H3P0Q,), i la soluci6 resultant es valora amb NaOH
0,250 M (H3PO, 2 Na-HPO,). Si es necessiten 42,5 mL en la valoracio, quin és el
percentatge de impureses?

25 mL de vinagre van necessitar 30 mL de soluci6 de NaOH 0,500 M per valorar 1’acid
acétic que conté. Calcular el % en pes d’acétic coneixent que el pes especific (densitat) del
vinagre és 0,9800.

0,500 g d’'una mostra que conté Na.CO; i matéria inert s’analitza afegint 50 mL de HCI
0,100 M, en excés, bullint per a extraure el CO-, i llavors valorant per retrocés I’acid sobrant
amb NaOH 0,100 M. Si es consumeixen 5,6 mL en aquesta valoracio, quin és el percentatge
de Na.COj; a la mostra?
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4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

Acidesa, alcalinitat. Valoracions directes.

Per determinar el grau d’acidesa d’un oli verge s’agafen 10,54 g de mostra, es dissolen en
100 mL d’eter etilic i etanol, i es valoren amb KOH 0,150 M fins a viratge de la fenolftaleina
(de transparent a rosa intens). Es consumeixen 3,50 mL del reactiu valorant per arribar al
punt final de la valoraci6. Calcula el grau d’acidesa expressat com % d’acid oleic (282
g/mol, un prot6 reaccionant).

RESOLT

Quin és el grau d’acidesa d’un suc de poma comercial analitzat pel segiient procediment:
s’agafen 13,46 g de suc, es dissolen en 100 mL d’aigua, s’afegeixen unes gotes de
fenolftaleina, i la valoraci6 consumeix 8,9 mL de KOH 0,263 M. (L’acidesa en fruites es
dona com % d’acid citric suposant que és monoprotic).

Es fa una determinaci6 detallada de l'alcalinitat d’'un aigua mitjangant dos valoracions amb
dos indicadors acid-base diferents. La primera valoraci6 (amb fenolftaleina) analitza
l'alcalinitat deguda al carbonat (alcalinitat simple Ta) i la segona valoraci6 (amb taronja de
metil) analitza I’alcalinitat total (carbonat i hidrogen carbonat Tac). El resultat s’expressa
en mg/L de CaCOs. Per a I'analisi d'una mostra d’aigua s’agafen 100 mL de mostra i en la
primera valoracié amb fenolftaleina es consumeixen 8,60 mL d’acid. A continuaci6
s’agafen uns altres 100 mL de mostra i es fa la segona valoraci6 (taronja de metil) gastant
25,4 mL d’acid. Les valoracions es fan amb HCI 0,0100 M. Calcula:
a) L’alcalinitat simple Ta.
b) L’alcalinitat total Tac.
¢) L’alcalinitat deguda al hidrogen carbonat expressada en mg/L de CaCOs.

RESOLT

Per a la determinaci6 de I'alcalinitat total d’'un aigua es valoren 50 mL d’'una mostra d’aigua
amb HCI 0,0100 M. En la valoraci6 es consumeixen 2,50 mL fins al viratge del taronja de
metil. Calcula I'alcalinitat total en mg/L de CaCO3

RESOLT

Calcula l'alcalinitat total d’'un aigua expressada en mEq/L a partir del segiient analisi. En
la valoracié de 100 mL de la mostra d’aigua amb HCIl 0,500 M es consumeixen 15 mL fins
al viratge del taronja de metil.

L’alcalinitat simple (o alcalinitat de la fenolftaleina) d’'una mostra d’aigua es determina
mitjan¢ant una valoracid acid-base amb HCI 0,0500 M. En I'analisi de 100 mL de l'aigua
problema es consumeixen 3,60 mL de I’acid valorant fins al viratge de la fenolftaleina (de
rosa intens fins a transparent). Calcula I’alcalinitat simple de I'aigua en mg/L de CaCOs.

Barreges de carbonats. Valoracions directes.

100 mL d'una mostra d’aigua van necessitar 2,40 mL d’un acid 0,01976 N per la
neutralitzacié en presencia de fenolftaleina. En valorar uns altres 100 mL de la mateixa
mostra en preseéncia de taronja de metil es van consumir 5,20 mL del mateix acid.
Determineu el seu contingut en carbonats i bicarbonats expressat en mg/L.

RESOLT

Es valoren 0,527 g d'una mostra que conte una barreja de Na.CO3;, NaHCO; i impureses
inerts amb HCI 0,109 M, consumint 15,7 mL en assolir el punt final amb fenolftaleina
(primera neutralitzaci6) i un total de 43,8 mL per assolir el punt final amb taronja de metil
(segona neutralitzacio). ¢Quin és el percentatge de Na.CO; i NaHCOj; en la barreja?

Una mostra de 1,8274 g que conté entre altres substancies carbonat sodic i hidroxid sodic
necessita 26,20 mL de dissolucié d’'HCI 0,8724 M per assolir el viratge de la fenolftaleina,
i es necessari afegir 10,6 mL més d’acid pel viratge del taronja de metil. Calculeu el tant per
cent de carbonat sodic i de hidroxid sodic present en la barreja.
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4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

4.26.

Tenim quatre mostres que poden contenir: hidroxid sodic, carbonat sodic o bicarbonat
sodic o qualsevol de les seves possibles barreges. Segons la segiient taula de resultats de
valoracions, quin compost conté cadascuna de les mostres?

mL de HCI gastats en valorar la mostra utilitzant com a indicador:

MOSTRA FENOLFTALEINA TARONJA DE METIL
1 21,4 30,6
2 19,8 39,6
3 15,0 36,3
0,0 18,8

Podeu resoldre'l suposant que son dos valoracions seguides realitzades sobre un tinic volum
de mostra (opcié A), o suposant que séon dues valoracions independents realitzades sobre
dos volums iguals de mostra (opcié B). Trieu una de les opcions i contesteu la pregunta
explicant raonadament la resposta.

RESOLT

En un laboratori es van rebre diferents mostres per analitzar-les, amb la informacié que
contenien NaOH, NaHCO3, Na.CO; o barreges compatibles d'aquestes substancies amb
material inert. Identifiqueu els components de les diferents mostres i calculeu el
percentatge de cada component segons les dades obtingudes en les analisis que s'indiquen
seguidament. En tots el casos es va utilitzar 1,000 g de mostra per a I'analisi i es va valorar
amb HCI 0,02500 N.

- Mostra 1: En valorar, en presencia de fenolftaleina, es van necessitar 24,32 mL de la
soluci6 d’HCl i en valorar un altre pes de mostra, en preseéncia de taronja de metil, se'n
van necessitar 48,64 mL.

- Mostra 2: L'addici6 de fenolftaleina no va originar cap canvi de color i per a la valoraci
en preséncia de taronja de metil es van necessitar 38,47 mL de I'acid.

- Mostra 3: La valoraci6 en presencia de fenolftaleina va necessitar 15,29 mL d'acid i en
seguir la valoraci6 de la mateixa mostra, fins al viratge del taronja de metil, es van
necessitar 33,19 mL més d'acid.

En un laboratori es van rebre diferents mostres per analitzar-les, amb la informaci6 que
contenien NaOH, NaHCO3, Na-CO; o barreges compatibles d'aquestes substancies amb
material inert. Identifiqueu els components de les diferents mostres i calculeu el
percentatge de cada component segons les dades obtingudes en les analisis que s'indiquen
seguidament. En tots el casos es va utilitzar 1,500 g de mostra per a 'analisi i es va valorar
amb HCl 0,02000 N.

- Mostra 1: En valorar, en preséncia de fenolftaleina, es van necessitar 21,32 mL de la
soluci6 d’'HCl i en continuar la valoracié, en preséncia de taronja de metil, se'n van
necessitar 39,64 mL més d'acid.

- Mostra 2: En la valoraci6 fins al viratge del taronja de metil es van necessitar 33,19 mL
d'acid, i la valoraci6 en preséncia de fenolftaleina va consumir 11,29 mL d'acid.

Ens donen dues mostres d’aigua que poden contenir NaOH, NaHCO3, Na-COj3 o barreges.
S’agafen 100 mL d’aigua i es valoren amb acid sulfaric 0,750M. Quin és el contingut en g/L
d’aquestes sals?
- Mostra 1: En valorar amb fenolftaleina es consumeixen 12,9 mL, i al valorar altres 100
mL d’aigua fins al viratge del taronja de metil es consumeixen 15,3 mL.
- Mostra 2: S’agafa una sola mostra d’aigua i s'afegeixen els dos indicadors. Es necessiten
8,7 mL pel viratge de la fenolftaleina, i en aquest punt s’observa que ha virat també el
taronja de metil.

En un laboratori es van rebre diferents mostres per analitzar-les, amb la informaci6 que
contenien KOH, KHCO;, K-CO; o barreges compatibles d'aquestes substancies amb
material inert. Identifiqueu els components de les diferents mostres i calculeu el
percentatge de cada component segons les dades obtingudes en les analisis que s'indiquen
seguidament. En tots el casos es va utilitzar 0,1500 g de mostra per a I'analisi i es va valorar
amb acid sulfaric 0,02000 N.

- Mostra 1: L'addici6 de fenolftaleina no va originar cap canvi de color i per a la valoracio

en preséncia de taronja de metil es van necessitar 28,7 mL de I'acid.
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4.27.

4.29.

4.30.

4.31.

- Mostra 2: Al valorar, en preséncia de fenolftaleina, es van necessitar 19,4 mL de la
solucib de l'acid i al continuar la valoracio, en preséncia de taronja de metil, se'n van
necessitar 15,6 mL més.

En un laboratori es van rebre diferents mostres per analitzar-les, amb la informacié que
contenien Mg(OH)., Mg(HCO3)., MgCO; o barreges compatibles d'aquestes substancies
amb material inert. Identifiqueu els components de les diferents mostres i calculeu el
percentatge de cada component segons les dades obtingudes en les analisis que s'indiquen
seguidament. En tots el casos es va utilitzar 1,500 g de mostra per a l'analisi i es va valorar
amb acid clorhidric 0,02000 N.

- Mostra 1. Al valorar, en presencia de fenolftaleina, es van necessitar 19,4 mL de la soluci
de l'acid i al continuar la valoraci6, afegint taronja de metil, es va observar
immediatament el canvi de color sense tirar més acid.

- Mostra 2. La valoraci6 en preséncia de fenolftaleina va necessitar 24,32 mL i al valorar
un altre pes de mostra, en presencia taronja de metil, se'n van necessitar 48,64 mL.

Determinacio de CO- gas. Valoracions per retrocés.

. Es determina el CO: (g) despres en un reactor fent bombollejar el gas en una soluci6 de

NaOH. El CO- queda dissolt en forma de carbonat. A continuaci6 el carbonat es precipita
amb un excés de clorur de bari i se separa el solid per filtracié. En el liquid filtrat, es valora
el NaOH sobrant amb HCl 0,250 M i es consumeixen 9,6 mL. Per altra banda, es fa un
assaig en blanc valorant el mateix volum de soluci6 de NaOH. Es consumeixen 12,0 mL de
HCI en la valoraci6 del blanc. Calcula els g de CO2(g) despres del reactor.

RESOLT

Es determina el CO- (g) després per un material fent bombollejar el gas en 100 mL d’una
solucié de NaOH 0,500 M. En el liquid filtrat, es valora el NaOH sobrant amb HCI 0,250
M i es consumeixen 16,5 mL. Calcula els g de CO-(g) després del material.

Per preveure l'activitat d'un adob organic en un sol s'utilitza el "Test respiromeétric” que
consisteix en determinar el despreniment de CO- (mineralitzacié de la matéria organica)
en sol adobat, comparant-lo amb el despreniment de CO- en sol sense adobar (en unes
determinades condicions favorables de temperatura i humitat).

Aquestes determinacions es realitzen en pots hermeétics on s'hi col-loca terra (amb o sense
adob) i una soluci6 de NaOH 0,2 N. EI CO- despres pel sol és absorbit per la sosa formant
carbonat. Abans de la valoraci6 es precipita el carbonat amb un excés de clorur baric i es
valora la sosa que no s'ha carbonatat (no ha reaccionat) amb HCI 0,4942N. Els resultats
obtinguts en la incubaci6 de 100,0 g de terra amb un 2,000% de C son:

- Blanc :19,3 mL d’'HCI
- Terra sola :18,7 mL d’HCI
- Terra amb adob :16,0 mL d’HCI

a) Escriviu el conjunt de reaccions que succeeixen.

b) Es necessari saber la concentracié exacta de la sosa col-locada en el pot d'incubaci6?

¢) Quin tipus d'indicador és necessari utilitzar en aquesta valoraci6 per estalviar-se el filtrat
de BaCOj; precipitat?

d) Calculeu el percentatge de C del sol que s'ha mineralitzat.

e) Determineu l'increment de mineralitzaci6 que es produeix per 1'addici6é d'adob.
RESOLT

Es vol observar l'increment del ritme de mineralitzaci6 de la matéria organica en un sol al
afegir-li fangs de depuradora. Per aixo es prenen 100 g del sol i es fa la incubacié amb i
sense fang durant 15 i 30 dies. Durant la incubacio, el so0l esta contingut en un recipient
hermeétic en el que s'ha col-locat un vas amb NaOH. El CO- absorbit s'estima mitjangant
una valoracié per retrocés del NaOH no neutralitzat. Aquesta valoraci6 es realitza amb
H.S0O, 0,3017 M i els volums consumit, en mL, son:
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4.32.

4.33-.

4-34-.

4.35-

4.36.

15 dies 30 dies

blanc 24,8 24,2
Sél 21,5 20,4
s0l + fang 14,9 12,7

a) Escriu les reaccions que succeeixen.

b) Quin és el % de C mineralitzat en cada una de las incubacions, si el contingut inicial de C
en el sol es de 1,42%?

¢) Quin és el % d'augment de C mineralitzat al afegir fang al sol?

Analisi Kjeldahl. Valoracions per retrocés.

Per determinar el N d'una substancia organica digerim 0,196 g amb acid sulfaric que
transforma el N organic en sulfat amonic. En bullir el liquid resultant amb un excés de
NaOH concentrat s’allibera 'amoniac que es separa per destil-laci6 i s'absorbeix en 25 mL
de HCI 0,100 N del que només se'n neutralitza una part. En valorar 'acid que no s’ha
neutralitzat (sobrant), necessitem 12,3 mL de NaOH 0,0500 N. Quina quantitat de N (%)
tenia la substancia?

RESOLT

Una mostra contenint 'aminoacid alanina ( CH;CH(NH.)COOH ) més mateéria inert
s’analitza pel metode Kjeldahl. Es fa la digesti6 de 2,00 g de mostra, es destil-la el NH3(g) i
es recull en 50,0 mL d’HNO; 0,15 M. A continuaci6 es consumeixen 9,00 mL de NaOH
0,100 M en la valoracié d’aquesta dissoluci6 destil-lada. Calcula el percentatge d’alanina a
la mostra.

En determinar el N d'un sol per el métode Kjeldahl es va enrasar el resultat de la digestié
de 5,200 g de sol amb aigua destil-lada fins a 100 mL. Seguidament 25,0 mL d’aquesta
soluci6 es van destil-lar en presencia de sosa concentrada i el destil-lat es va recollir sobre
25 mL d’una solucié d’HCI. L’HCI sobrant es va valorar amb 16,0 mL de NaOH 0,02004 M.
Per altra banda, es va fer una prova en blanc seguint el mateix procediment i es van
consumir 25,2 mL de NaOH. Determineu el percentatge de N en el sol.

RESOLT

En determinar el N d’un sol pel métode Kjeldahl es va enrasar el resultat de la digesti6 de
5,2000 g de s0l amb aigua destil-lada fins a 100,0 mL. 25,0 mL d’aquesta dissoluci6 es van
destil-lar en preséncia de sosa concentrada i el destil-lat es va recollir sobre 25,0 mL d’HCl
0,0212 M. L’HCI sobrant es va valorar amb NaOH i se’n van necessitar 16,0 mL. Per altra
banda, es va realitzar una estandarditzaci6 del metode: es va fer una digesti6 de 0,4080 g
de sulfat amonic pur enrasant 'extracte a 100 mL. Per la destil-laci6 es van agafar 5,00 mL
d’aquest extracte. L’amoniac destil-lat es va recullir sobre 25 mL d’HCI 0,0212 M i es va
consumir 11,3 mL de NaOH en la valoracid.

a) L’analisi amb sulfat amonic és una prova en blanc? Per que?

b) Quina és la concentraci6 de la solucié de NaOH?

¢) Quin és el contingut de N en el sol?

d) Si es tracten uns altres 5,0100 g del mateix sol amb aliatge Devarda i s’analitzen en les
mateixes condicions i es consumeix 9,3 mL de NaOH, quina informaci6 s’obté?

e) Quin error es fa si es calcula el N total d’aquest sol en base a I'analisi Kjeldahl sense
l'aliatge Devarda.

Es determina la composicié d'un fosfat amonic utilitzat en fertirrigacio:
a) La determinaci6 de N pel metode Kjeldahl per a adobs amb N amoniacal dona el segiient
resultat:
- prova en blanc: 52,0 mL NaOH 0,5050 N.
-mostra: 37,6 mL de la mateixa NaOH.
b) La determinaci6é de P pel métode gravimeétric dona un pes final 0,8409 g de Mg-P-0-
(recordeu que tots els fosfats amonics son molt solubles en aigua). De quin fosfat amonic
es tracta?

33



4.37-

4.38.

4-39.

4.40.

4.41.

4.42.

4-43-.

Analitzem els purins d’'una granja de porcs: 5,000 mL de mostra sén digerits amb 20,00
mL d'acid sulftric conc. i 5,00 g de catalitzador segons el metode Kjeldahl. Es destil-la tot
I'extracte digerit en preséncia d'un excés de NaOH conc. Es recull I'amoniac desprées sobre
20,00 mL de HCI 0,100 N. Es valora 1'acid sobrant amb 3,6 mL de NaOH 0,1010 N. Una
prova en blanc realitzada en les mateixes condicions consumeix 19,7 mL de la mateixa sosa.
100 mL del mateix liquid els evaporem a sequedat en un bany de sorra i obtenim 5,2438 g
de residu sec; calcinem 1,5432 g d'aquest residu, obtenint 0,7242 g de cendres. Si la relacio
entre la MOT (materia organica total) i el C d'aquesta mostra es de 2, calculeu la relacié
C/N de la mostra. Podeu considerar que la densitat dels purins és 1.

Analisi Kjeldahl. Valoracié indirecta

En l'analisi de N Kjeldahl es fa una prova en blanc per titular ’acid clorhidric valorant. Si
en aquesta prova es pesen 0,3336 g de sulfat amonic i es consumeixen 10,0 mL de 'acid
clorhidric valorant. Determina la concentracid exacta de ’acid valorant. Les reaccions que
es donen quan es fa servir acid boric com intermediari en la destil-laci6 prévia a la valoracié
son:

NH; + H3BO3 «— NH4+ + H2B03'

HzBO;J,' + HCl <~ H3BO3 + CI-

Per la quantificaci6 del nitrogen foliar en pomera es fa una analisi Kjeldahl d’una mostra
de fulles. Es pesen 1,950 g de la mostra, es fa una digestié amb sulfaric concentrat durant
3 hores i aquesta soluci6 digerida es destil.la en presencia de NaOH en excés mitjancant un
destil-lador Kjeldahl. El destil-lat es recull en una soluci6 d’acid boric 0,1 M aprox., i
aquesta soluci6 es valora amb HCl 0,3 M aprox consumint 15,1 mL. Per altra banda, per
estandarditzar el metode es pesen 846 mg de sulfat amonic i es fa el mateix procediment
que amb la mostra, gastant 42,0 mL de la mateixa solucié de HCI 0,3 M aprox. Calcula:

a) La concentracid exacta del HCI valorant.

b) La concentraci6 de N en la mostra foliar en %.

RESOLT

La normativa d’'una cooperativa ramadera exigeix que el pinso que consumeixen per a
l’alimentaci6 de garrins tingui, com a minim, un 17% de proteines. Per analitzar una mostra
de pinso es pesen 1,5803 g, es fa una digestio Kjeldahl i una destil-laci6, recollint el destil-lat
sobre acid boric i valorant amb HCI 0,1860 M. Es consumeixen 15,8 mL de reactiu valorant
fins al viratge de l'indicador. Confirma si la mostra de pinso és acceptable per la
cooperativa. Factor de conversi6 de N a proteina = 6,25.

S’analitza pel metode Kjeldahl una mostra de 2 mL de llet per determinar el contingut en
proteines. Es realitza la digesti6 de la mostra, ’amoniac es destil-la recollint-ho en una
dissolucié d’acid boric, i es consumeixen 15 mL de HCI en la valoracié del borat produit.
L’HCI s’estandarditza tractant 0,330 g de (NH4)SO, pur de la mateixa manera. Si es
consumeixen 33,3 mL d’acid en la valoraci6 de estandarditzaci6. Quina és la concentracio
de proteines a la llet en % (p/v)? Factor de conversi6 de N a proteina = 6,25.

Es fa la determinacié d’amoni d’un fertilitzant nitrogenat mitjancant el métode Kjeldahl.
Es pesen 2,00 g de fertilitzant i es realitza la digesti6 i destil-lacié Kjeldahl recollint el
destil-lat sobre una soluci6é d’acid boric. La valoracié d’aquesta soluci6 gasta 30,0 mL de
HCl 1,050 M. Calcula riquesa en amoni i en N del fertilitzant.

En la quantificaci6é de proteines en una mostra de llet en pols es fa servir el métode Kjeldahl.
Es pesen 4,500 g de mostra, es fa la digestio6 i destil-lacié Kjeldahl corresponent i el destil-lat
es recull en una soluci6 d’acid boric. Aquesta solucid es valora, gastant 22,0 mL del reactiu
valorant HCl. Per altra banda, es realitza el mateix procediment amb 936,2 mg de sulfat
amonic i es consumeixen 40,5 mL del mateix valorant HCl. Calcula el contingut de
proteines en la mostra de llet, suposant que el factor de conversié de N a proteines es de
6,25.
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4.44. Es pesen 9,890 g d'un complement dietéetic per fer 'analisi Kjeldahl. Es fa la digestio amb
sulftric concentrat i el catalitzador adient. El destil-lat posterior es recull sobre una solucié
d’acid boric 0,5 M i es valora amb HCI 0,35 M aprox gastant 23,6 mL. Per altra banda, es
fa un blanc de mostra, pesant 0,3407 g de sulfat d’amoni, seguint el mateix procediment
Kjeldahli gastant finalment 15,4 mL de HCI. Calcula el contingut de proteines en la mostra,
suposant que el factor de conversi6 de N a proteines és de 6,25.
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Problemes resolts

4.1. Calcula els mL de HNOj3 0,500 M necessaris per valorar 50,0 mL de Ca(OH)= 0,0500 M.

0,0500 mmols Ca(OH), 2 mmols HNO; 1mL HNO,
1mL 1 mmol Ca(OH), 0,500 mmols HNO,

mL Ca(0OH), = 10,0 mL HNO,

4.3. Una dissoluci6é d’acid clorhidric s’estandarditza mitjancant la valoracié de 0,4541 g d'un
patré primari tris-hidroximetil-aminometano ((HOCH.);CNH., THAM). Si es
consumeixen 35,37 mL per a la valoracio, quina és la molaritat de I'acid?

1mols THAM 1 mols HCI 1 1000 mL

4541
04541 g 121,19 1molTHAM 3537mL 1L

= 0,1060 M HCI

4.13. Per determinar el grau d’acidesa d'un oli verge s’agafen 10,54 g de mostra, es dissolen en
100 mL d’eter etilic i etanol, i es valoren amb KOH 0,150 M fins a viratge de la fenolftaleina
(de transparent a rosa intens). Es consumeixen 3,50 mL del reactiu valorant per arribar al
punt final de la valoraci6. Calcula el grau d’acidesa expressat com % d’acid oleic (282
g/mol, un prot6 reaccionant).

0,150 mmols KOH 1 mmols ac oleic 282 g 1 _ 1,40 g oleic

3,50 mL KOH - - = -
mn 1mL 1mmol KOH 1mmols acoleic 10,54 g oli 100 g oli

4.15. Esfauna determinaci6 detallada de I’alcalinitat d'un aigua mitjangant dos valoracions amb
dos indicadors acid-base diferents. La primera valoracié (amb fenolftaleina) analitza I’alcalinitat
deguda al carbonat (alcalinitat simple Ta) i la segona valoraci6é (amb taronja de metil) analitza
l'alcalinitat total (carbonat i hidrogen carbonat TAC). El resultat s’expressa en mg/L de CaCOs3.
Per a l'analisi d'una mostra d’aigua s’agafen 100 mL de mostra i en la primera valoraci6 amb
fenolftaleina es consumeixen 8,60 mL d’acid. A continuaci6 s’agafen uns altres 100 mL de mostra
i es fa la segona valoraci6 (taronja de metil) gastant 25,4 mL d’acid. Les valoracions es fan amb
HCI 0,0100 M. Calcula:

a) L’alcalinitat simple Ta.

b) L’alcalinitat total Tac.

c¢) L’alcalinitat deguda al hidrogen carbonat expressada en mg/L de CaCOs.

a)
8.60 mL HCl 0,0100 mmols HCl 1 mmols CaCO; 100,1 mg 1 — 430 /L CaCo
oum 1mL 2mmol HCl 1 mmols CaCOz 0,100 L aigua mg atYs
b)
25 4 mL HCl 0,0100 mmols HCl 1 mmols CaCO4 100,1 mg 1 — 1270 /L CaCo
Am TmL 2mmol HCL 1 mmols CaCO5 0,100 L aigua " M9/% atls

¢)THCO3 =T, — Ty = 127,0 —43,0 = 84,0 mg/L CaCO,

4.16. Per a la determinaci6 de I’alcalinitat total d’un aigua es valoren 50 mL d’'una mostra d’aigua
amb HCI 0,0100 M. En la valoraci6 es consumeixen 2,50 mL fins al viratge del taronja de metil.
Calcula l'alcalinitat total en mg/L de CaCOs.

Res: 25,0 mg/L de CaCO;

0,0100 mmols HCl 1 mmols CaCO; 100,1 mg 1

2,50 mL HCI 1mL 2mmol HCl 1 mmols CaCOz 0,050 L aigua

= 25,0 mg/L CaCO;
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4.19. 100 mL d'una mostra d’aigua van necessitar 2,40 mL dun acid 0,01976 N per la
neutralitzacié en presencia de fenolftaleina. En valorar uns altres 100 mL de la mateixa mostra
en presencia de taronja de metil es van consumir 5,20 mL del mateix acid. Determineu el seu
contingut en carbonats i bicarbonats expressat en mg/L.

2,40 mL corresponen a la reacci6 C02~ + H* o HCOj3

3 40 mL HCI 0,01976 mEq H* 1mEq C0?~ 1 mmol CO3~ 60 mg 1 — 2845mg/LCO
AT 1mL 1mEq H* 1mEqCOZ~ 1mmol COZ- 0,100 L aigua " "97=55s
5,20 mL corresponen a les reaccions C0%~ + 2H* & H,CO,4
HCO; + H* & H,CO0,
5,20 mL — 2 x 2,40 mL = 0,40 mL que neutralitzen el HCO5- de I'aigua
0.40 mL HCI 0,01976 mEq H* 1mEq HCO3 1 mmol HCO3 61mg 1 — 4.82mg/L HCO>
A 1mL 1mEqH* 1mEqHCO; 1mmol CO2~ 0,100 L aigua mg 3

4.22. Tenim quatre mostres que poden contenir: hidroxid sodic, carbonat sodic o bicarbonat
sodic o qualsevol de les seves possibles barreges. Segons la segiient taula de resultats de
valoracions, quin compost conté cadascuna de les mostres?

mL de HCI gastats en valorar la mostra utilitzant com a indicador:

MOSTRA FENOLFTALEINA TARONJA DE METIL
1 21,4 30,6
2 19,8 39,6
3 15,0 36,3
0,0 18,8

Podeu resoldre'l suposant que soén dos valoracions seguides realitzades sobre un tnic
volum de mostra (opcid A), o suposant que son dues valoracions independents realitzades
sobre dos volums iguals de mostra (opci6 B). Trieu una de les opcions i contesteu la
pregunta explicant raonadament la resposta.

Res.: Opcié A Opci6 B
Mi CO32 i HCO5; COj52 i NaOH
M2 C03'2 i HCOg' COg'2
M3 C03'2 i HCOg' C03'2 i HCOg'
My HCO5- HCO5-

Si Vfenol i Vtaronja son els volums d’acid gastats en el viratge d’aquest indicadors, la relaci6 de
volums ens indica la presencia d’especies quimiques segons la taula segiient.

Valoracions dependents (el
volum de taronja es compta a Valoracions independents
partir del viratge de la (totes dues comencen de 0)
fenolftaleina)

NaOH Vfenol > 0, Vtaronja =0 Vienol = Vtaronja
Na2CO3 Vienol = Vtaronja Vienol = 12 Vtaronja
NaHC03 Vienol =0 i Vtaronja >0 Vienol =0 i Vtaronja >0

NaOH + Na.COs3 Vtenol > Vtaronja Vienol > Y2 Vtaronja
Na.CO3 + NaHCO; Vienol < Vtaronja Vienol < Y2 Vtaronja
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Per tant en base als volums proposats al problema:

mostra | Vfenolftaleina | V taronja metil Opci6 A Opci6 B
mL mL (valoraci6 (valoraci6
dependent) independent)
21,4 30,6 CO32 1 HCOgy CO32-1 NaOH
2 19,8 39,6 CO52-1 HCO5- CO42-
3 15,0 36,3 CO52-1 HCO5- CO52-1 HCO5-
4 0,0 18,8 HCO5- HCO5-

4.29. Es determina el CO- (g) després en un reactor fent bombollejar el gas en una soluci6 de
NaOH. El CO- queda dissolt en forma de carbonat. A continuaci6 el carbonat es precipita
amb un excés de clorur de bari i se separa el solid per filtracié. En el liquid filtrat es valora
el NaOH sobrant amb HCI 0,250 M i es consumeixen 9,6 mL Per altra banda, es fa un
assaig en blanc valorant el mateix volum de soluci6 de NaOH. Es consumeixen 12,0 mL de
HCl en la valoraci6 del blanc. Calcula els g de CO-: (g) despres del reactor.

CO: + 2NaOH < COs> + H-0
COs> + Ba2t — BaCOs (s)

reaccions

Mols CO2 = mols NaOH reaccionen x Y2 factor estequiomeétric de reaccié =
= (' mols NaOH totals — mols NaOH sobren) . V2 = (‘mols HCI blanc — mols HCI
valoracio) .12
= (Vblanc . M HCl — Vval . M HCl) . ¥2 = (Vblanc — Vval). M HCL . V2

(12mL -9,6 mL) 0,250 M. Y2 = 0,3 mmols CO.

0,3 mmols x 44 mg/ mmol = 13,2 mg CO-

4.30. Per preveure l'activitat d'un adob organic en un sol s'utilitza el "Test respiromeétric" que
consisteix en determinar el despreniment de CO- (mineralitzacié de la matéria organica)
en sol adobat, comparant-lo amb el despreniment de CO- en sol sense adobar (en unes
determinades condicions favorables de temperatura i humitat).

Aquestes determinacions es realitzen en pots hermetics on s'hi col-loca terra (amb o sense
adob) i una soluci6é de NaOH 0,2 N. El CO- despres pel sol és absorbit per la sosa formant
carbonat. Abans de la valoraci6 es precipita el carbonat amb un excés de clorur barici es
valora la sosa que no s'ha carbonatat (no ha reaccionat) amb HCl 0,4942N. Els resultats
obtinguts en la incubaci6 de 100,0 g de terra amb un 2,000% de C son:

- Blanc :19,3 mL de HCI]

- Terra sola :18,7 mL de HCl

- Terra amb adob :16,0 mL de HCl
a) Escriviu el conjunt de reaccions que succeeixen.
b) Es necessari saber la concentraci6 exacta de la sosa col-locada en el pot d'incubaci6?
¢) Quin tipus d'indicador és necessari utilitzar en aquesta valoracid per a estalviar-se el

filtrat de BaCOj; precipitat?

d) Calculeu el percentatge de C del sol que s'ha mineralitzat.
e) Determineu l'increment de mineralitzaci6 que es produeix per 1'addici6 d'adob.

a) CO:(g) + 2 NaOH 2 Na.CO; + H=0
Na:CO; + BaCl. 2 BaCO; + 2NaCl
NaOH + HCI 2 NaCl + H=-0
b) No, es pot calcular per diferencia amb un blanc.
¢) Un indicador que viri a pH alcalins: fenolftaleina, etc.
d) 0,089% C mineralitzat en terra sola.
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0,4942 mEq H* 1mEq CO?~ 1mmol CO3~ 1mmolC 12mgC

19,3 — 18,7) mL HCI =1,779 c
( )m 1mL 1mEqH* 2mEqC0?~ 1mmol COZ~ 1mmol C mg
1,779 mg C mineralitzat . . ., L .
- 100 = 0,089% C mineralitzat en relaci6 al C inicial al sol
2000 mg C al sol
C mineralitzat en terra amb adob
(19,3 — 16,0) mL HCI 0,4942 mEq H* 1mEq C0O3~ 1mmol CO:~ 1mmolC 12mgC 9,785 c
, o —16U)m =9, m
1mL 1mEqH* 2mEqC02~ 1mmol CO?~ 1mmol C g
e) 449% increment de mineralitzaci6 amb adob
) ) ) .. (mg Cminadob —mg C minsol) (9,785 — 1,779)
% increment mineralitzacié = — = —  100=449%
mg C min sol 1,779

4.32. Per determinar el N d'una substancia organica digerim 0,196 g amb acid sulfaric que
transforma el N organic en sulfat amonic. En bullir el liquid resultant amb un excés de
NaOH concentrat s’allibera ’amoniac que es separa per destil-lacié i s'absorbeix en 25 mL
de HCI 0,1 N del que només se'n neutralitza una part. En valorar I'acid que no s’ha
neutralitzat (sobrant), necessitem 12,3 mL de NaOH 0,0500 N. Quina quantitat de N (%)
tenia la substancia?

mols N = mols HCI total — mols HCl sobrant = mols HCl total — mols NaOH valoraci6
= VHCl MHCl - VNaOH MNG.OH = 0,025 L . 0,1 M - 0,0123 L . 0,05 M
= 1,885.103 mols N

l4g 1
1,885.1072 mols N 100 = 13,46 % N t
mols N —— 0,196 g mostra % N en mostra

4.34. En determinar el N d’un sol per el métode Kjeldahl es va enrasar el resultat de la digestié
de 5,200 g de sol amb aigua destil-lada fins a 100 mL. Seguidament 25,0 mL d’aquesta
soluci6 es van destil-lar en presencia de sosa concentrada i el destil-lat es va recollir sobre
25 mL d’una soluci6é de HCI. El HCI sobrant es va valorar amb 16,0 mL de NaOH 0,02004
M. Per altre banda, es va fer una prova en blanc seguint el mateix procediment i es van
consumir 25,2 mL de NaOH. Determineu el percentatge de N en el sol.

La prova en blanc ens permet calcular la M exacta del HCI

Vici Muci = Vinaod bianc MNaOHS
v M 25,2 mL 0,02004 M
M — NaOH blanc ™ NaOH — — 0'02020032 M
HCl v 25,0
HCl )

1 amb la mateixa formula que el problema anterior:
mOlS N = VHCl MHCl - VNaOH MNaOH = 0,025 L. 0,02020032 M — 0,016 L. 0,02004 M
= 0,1844.103 mols N

0.1844.10-3 mols N 100 mL totals 14 g 1 100 = 0198% N .
’ ' MO N 25 mL destil. lats 1 mol N 5,200 g mostra o o N en so

4.39. Per la quantificaci6 del nitrogen foliar en pomera es fa una analisi Kjeldahl d'una mostra

de fulles. Es pesen 1,950 g de la mostra, es fa una digestié amb sulfaric concentrat durant
3 hores i aquesta soluci6 digerida es destil.la en presencia de NaOH en excés mitjancant un
destil-lador Kjeldahl. El destil-lat es recull en una soluci6 d’acid boric 0,1 M aprox., i
aquesta soluci6 es valora amb HCl 0,3 M aprox consumint 15,1 mL. Per altre banda, per
estandarditzar el metode es pesen 846 mg de sulfat amonic i es fa el mateix procediment
que amb la mostra, gastant 42,0 mL de la mateixa solucié de HCI 0,3 M aprox. Calcula:

a) La concentracid exacta del HCI valorant.

b) La concentraci6 de N en la mostra foliar en %.
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Reaccions:
- digestio6 Kjeldahl: NH * proteines = NH4* en solucié (en H.SO, cc i calor)

- destil-laci6 NH* en soluci6 + NaOH excés 2 NH3(gas) + H20
NHg(gClS) + HgBOg -> ]\7[‘[4+ + HzBO;;_
- valoracié H.BOs + HCI -> H3;BO; + Cl-

Estandarditzacié HCl 0,3 M:
1 mols (NH,)SO, 2mols NH, 1molHCI 1 1000 mL

0,846 g (NH,)SO
g (NH,)SO0, 1321 g 1mol (NH,)SO, 1 mols NH, 42mL 1L
=0,305M HCI
N en la mostra:
151 mL HCl 0,305 mmols HCl 1 mmol N 14 mg 1000 100
o m mL 1 mmol HCl 1 mmol N 1,950 g mostra

= 3,30 % N en mostra
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.7.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.
4.13.
4.14.
4.15.

4.16.

4.17.

4.18.
4.19.
4.20.
4.21.
4.22.

4.23.
4.24.
4.25.
4.26.
4.27.
4.28.
4.29.
4.30.

4.31.

4.32.
4.33.
4.34.
4.35.

4.36.
4.37-
4.38.
4.39.
4.40.
4.41.
4.42.
4.43.
4.44.

Resultats

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:

10,0 mL. RESOLT
10,0 mL

0,1060 M RESOLT
0,1025 M

390 mg

143,9 g/mol

79,3%

99,57%

0,171 M.

24,9%

3,67%

47,1%

1,40 graus d’acidesa (% d’acid oleic) RESOLT
3,34 graus d’acidesa (% d’acid citric)

a) 43,0 mg/L de CaCO3 b) 127 mg/L de CaCO3 c¢) 84 mg/L de CaCO3

RESOLT
25,0 mg/L de CaCO3
75 mEq/L
90 mg/L de CaCO;
28,45 mg/L CO32"y 4,82 mg/L de HCO3- RESOLT
34,4% de Na2CO3, 21,5% de NaHCO3
53,64% Na2CO03 1 29,79% NaOH
Opci6 A Opci6 B RESOLT
M1 CO521 HCO3- CO52i NaOH
M2 C032'i HCO3' C032'
M3 C032'i HCOs5- CO52- i HCO;5
M4 HCOg' HCOg’

#1- 6,445% Na.CO; #2- 8,079% NaHCO; #3- 4,052% Na.CO5 i 3,750% NaHCO,

#1- 3,01% Na-CO3 1 2,05% NaHCO; #2-1,59% Na.CO31i1,19% NaHCO3
Mostra 1: 3,82 g/L. Na-CO3 i 6,30 g/LL NaOH Mostra 2: 5,22 g/L. NaOH
Mostra 1: 38,3%KHCO; Mostra 2: 28,7% K.CO3 i 2,84% KOH

Mostra 1: 0,75% Mg(OH). Mostra 2: 2,73% MgCOs

13,2 mg de CO-

1,01 g de CO- RESOLT
a) CO2z(g) + 2 NaOH 2 Na.CO3 + H=0 RESOLT

N32C03 +BaCl. 2 BaC03 + 2NaCl

NaOH + HCI 2 NaCl + H-0

b) No, es pot calcular per diferencia amb un blanc.

¢) Un indicador que viri a pH alcalins: fenolftaleina, etc.

d) 0,089% C mineralitzat en terra sola  e) 449% C min en terra amb adob

Res:

a) CO2z(g) + 2 NaOH 2 Na.CO; + H-0

2NaOH + H.SO, 2 Na.SO, + 2H-0

15 dies: 0,841%C en sol i 2,52%C sol+fang
30 dies: 0,969%C en so0l i 2,94%C sol+fang
200% en 15 dies i 203% en 30 dies

Res:
Res:
Res:

13,4% N RESOLT
29,4% de alanina
0,198% N RESOLT

Res: a)0,233%N b)0,0196N c¢)No, és una estandarditzaci6 d)o0,389%N-total €)40% per
excés.

Res

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:

7,2 mmols N i 7,6 mmols de P [ NH,H.PO,

0,505 M HCI

4,510 mg/g de N, 13,91 mg/g de C, C/N= 3,08

a) 0,305 M HCl b) 3,30 % N en mostra foliar RESOLT
16,28 % de proteines

9,85% de proteines

22.05%

15,0% de proteines

7,0% de proteines

41



42



5-3-

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

VOLUMETRIES DE COMPLEXACIO I DE PRECIPITACIO

S’ha determinat el Cu2* en un most de raim mitjan¢ant una complexometria amb EDTA i
I'indicador NET. Quina és la concentracié de Cu2+ (ppm) d’'una mostra de raim, si es
valoren 100 mL de mostra i es consumeixen 3,69 mL de EDTA 0,0248 M?

Per determinar la duresa d'un aigua que no te Mg2+ es prenen 100,0 mL de mostra,
s'afegeixen 10,00 mL d'una dissolucié 0,01 M de MgCl., unes gotes d'indicador NET i es
valora amb un patré d'EDTA 0,02010 M. El viratge de l'indicador es produeix quan hem
afegit 22,30 mL del valorant. Després fem una prova en blanc amb la mateixa quantitat de
dissolucié de Mg2+ i es consumeix 4,98 mL de valorant.

a) Quina és la duresa de 'aigua en ppm de CaCO5?

b) Quina és la duresa en graus francesos (°fH)?

¢) Quin és el contingut en Ca2+ en ppm?

RESOLT

El calci en una mostra vegetal es va determinar per calcinaci6 de 1,50 g de mostra, dissolent
les cendres i valorant I'extracte obtingut amb 12,1 mL d’EDTA. L’EDTA s’estandarditza al
valorar 10,0 mL d’una dissolucié de Zn preparada en dissoldre 0,632 g de Zn metal-lic en
acid i diluit fins 1 L. Es van necessitar 10,8 mL d’EDTA per a la valoraci6 d’estandarditzacio.
Quina és la concentracié de Ca2+ en la mostra vegetal en ppm?

Una dissoluci6 conte 1,694 mg/mL de CoSO4 (Pm = 155,0 g/mol). Calcular:
a) El volum d’EDTA 0,008640M necessari per valorar una aliquota de 25,00 mL d’aquesta
dissolucié.
b) El volum de Zn2* 0,009450M necessari per valorar 'excés de reactiu després d’afegir
50,00 mL de EDTA 0,008640M a una aliquota de 25,00 mL d’aquesta dissolucio.
¢) Volum de EDTA 0,008640M necessari per valorar el Zn2+ desplagat pel Co2+ després de
l’adici6 d’ un excés no mesurat de Zn-EDTA2 a una aliquota de 25,00 mL de dissoluci6 de
CoS0,. Reaccib:

Co2t + Zn-EDTA2- 2 Co-EDTA2 + Zn2+*

La valoraci6 de Ca2* i Mg2+ en una aliquota de 100,0 mL d’aigua dura va consumir 44,75
mL d'EDTA 0,01115 M. Una segona aliquota es va alcalinitzar amb NaOH (per eliminar el
Mg2+ com Mg(OH)2\V). Després, el liquid sobrenadant es va valorar amb 31,38 mL de la
dissolucié d'EDTA. Calcular:

a) La duresa total de la mostra com ppm de CaCOs.

b) Els ppm de CaCOj en l'aigua.

¢) Els ppm de MgCO; en l'aigua.

Esvol calcular el contingut en calci d'un extracte de dissolucié d’un sol. A 100 mL d'extracte
s'afegeixen 10,0 mL de solucié de MgCl- i es valora amb EDTA 0,0385 M, necessitant 31,3
mL. A continuaci6 es fa una prova en blanc amb el mateix volum de MgCl. i es consumeixen
8,6 mL.

a) Quin és el contingut en calci en la dissoluci6 del sol (ppm)?

b) Per queé es fa la prova en blanc?

¢) Si després ens adonem que 1'aigua té 53,5 ppm de Mg, hi ha error en el calcul de Ca?

Quin és l'error? Es per excés o per defecte?

Per determinar la duresa d'una aigua que no té Mg2+ es fa servir el métode d'addicionar una
quantitat de EDTA-Mg. Si a 250 mL d'una mostra de aigua s'afegeixen 10,00 mL de EDTA-
Mg 0,0500 M, l'indicador NET i es valora amb EDTA 0,01470 M gastant 6,8 mL, quina és
la concentraci6 de Ca2+ en ppm de 1'aigua? Quina és la concentraci6 expressada com a ppm
de CaCOg?

Per determinar la duresa d'una aigua es prenen 250,0 mL de mostra i en la valoracio
d'aquesta amb EDTA 0,01375 M es consumeixen 35,6 mL. A continuaci, i amb la finalitat
de determinar el contingut en Ca2+ i Mg2+ per separat, s'alcalinitza una altra aliquota igual
amb NaOH fins que ha precipitat tot el Mg(OH)., es filtra i el liquid filtrat s'enrasa fins a
500 mL.
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5.9.

5.10.

5.11.

5.12.

5.13.

5.14.

5.15.

Per determinar el Ca2* present valorem 100,0 mL d’aquesta dissolucié amb el mateix EDTA
que abans, s'afegeixen 10 mL de EDTA-Mg 0,05 M, l'indicador NET i es consumeixen 4,6
mL de EDTA.

a) Quina és la duresa de l'aigua en ppm de CaCOj5?

b) Quin és el contingut de 1'aigua en Ca2+?

¢) Quin és el contingut de 1'aigua en Mg2+?

d) Per que s'afegeix EDTA-Mg en la segona part?

e) Quin error feriem si consideréssim que la duresa es deguda només al Ca? Aquest seria

un error determinat o indeterminat? Constant o proporcional?
RESOLT

Una mostra d’orina es va diluir fins a 2 litres en un matras aforat. La determinaci6 de Ca2+
i Mg2+ d’'una aliquota de 100 mL de la soluci6 diluida a pH=10 va necessitar 20,81 mL
d’EDTA 0,0083M. El Ca2+ d’'una segona aliquota de 100 mL es va precipitar en forma de
CaC:0, i es va filtrar i rentar. El liquid filtrat es va valorar amb 5,98 mL de la soluci
d’EDTA. Calcular els mg de Ca2+ i Mg+ en la mostra d’orina.

Per trobar el contingut en Ca2+ d'una mostra de llet s'agafen 20 mL, s'evaporen a sequedat,
es calcina el residu a 460°C i les cendres obtingudes es dissolen en HCl 6 M i es dilueixen
amb aigua destil-lada fins a 50 mL. En la determinaci6 de Ca2+, 20 mL de I'extracte preparat
necessiten 15 mL d'EDTA 0,0100 M per a la valoraci6. A quants mg de Ca2* equivalen 1 mL
de la solucié d'EDTA? Quina és la concentraci6 de Ca2+ a la llet, expressar el resultat en g/L
de Ca2+ide CaCO5?

0,372 g d’'una mostra de BaCl..2H.O amb impureses es valora amb AgNO; 0,100 M,
consumint 27,2 mL. Calcular:

a) El percentatge de Cl- en la mostra.

b) El percentatge de puresa del compost.

Per a la determinacio del contingut en NaCl d'un formatge manxego s'han assecat i calcinat
2,042 g de mostra. Les cendres obtingudes s'han dissolt en aigua. S'ha filtrat la soluci6 i
s'ha valorat directament amb nitrat de plata 0,1000 N, utilitzant K-CrO,4 com a indicador
(métode Mohr), gastant-ne 17,4 mL. Determineu el contingut de NaCl sobre pes sec sabent
que la humitat del formatge és del 37%.

RESOLT

El clorur en una dissoluci6é de salmorra es determina pel métode de Volhard. Una aliquota
de 10,00 mL de la dissoluci6 es tracta amb 15,00 mL de patr6 AgNO; 0,1182 M.
L’excés de Ag* es valora amb un patr6é de KSCN 0,101 M, necessitant 2,38 mL per assolir el
punt final. Calcula la concentraci6 de Cl- en la dissoluci6 de salmorra, en g/L.

RESOLT

El fosfat en 4,258 g d’'una mostra d’aliment vegetal es precipita com a AgzPO, per adici6 de
50,00 mL de AgNO; 0,0820 M:

3Ag+ + HPOs2> 2 Ag3PO4(s) + H+
El precipitat es filtra, renta i el filtrat amb les aigiies de rentat es dilueixen exactament a
250,0 mL. La valoraci6 d’'una aliquota de 50,00 mL d’aquesta dissolucié consumeix 4,64
mL en la valoraci6 per retrocés amb KSCN 0,0625M. Expressar els resultats com a
percentatge de P-Os.

Un dels metodes (no especifics) d'analisi de DDT que es feia servir antigament es basa en
que el DDT sotmes a I'acci6 del hidroxid potassic reacciona amb la segiient reaccio:

44



5.16.

CCl, COl,
@n@ C @@n + KOH —» KCI + H20 +©n@ C @@n
|
H

Per a la realitzaci6 d'una analisi d'aquest tipus es prenen 10,500 g de formulat i es sotmeten
a una extracci6 amb 50 mL d’éter etilic durant 1 h. Després de 1'extracci6 i de la posterior
eliminaci6 de l’eter, es tracta el producte amb 50 mL de KOH 0,5 N en ebullici6é durant 1
hora. S'afegeixen 100 mL d'aigua i es deixa refredar. S'agreguen 20 mL d'acid nitric conc. i
25,00 mL de AgNO; 0,100 N, unes gotes de Fe»(SO,); indicador, 10 mL de nitrobenze
emmascarant, i es valora amb KSCN 0,1003 N consumint 2,9 mL. Quina és la riquesa del
producte en DDT?

Es fa servir el metode de Volhard per mesurar la concentraci6é de clorur en una dissoluci
d’un so0l. Es tracta una aliquota de 10,0 mL d'aquesta dissolucié amb 20,0 mL de solucio
de AgNOj il'excés es valora amb un patrd de KSCN 0,131 M, del que es necessiten 5,8 mL.
Per altra banda, es fa un assaig en blanc amb la mateixa quantitat de AgNO; que consumeix
14,6 mL del valorant.

a) Quina és la concentraci6 de clorurs (en g/L de NaCl)?

b) Per qué es fa l'assaig en blanc?

Problemes resolts

5.2. Per determinar la duresa d'un aigua que no te Mg2+ es prenen 100,0 mL de mostra,
s'afegeixen 10,00 mL d'una dissolucié 0,0100 M de MgCl., unes gotes d'indicador NET i es valora
amb un patré d'EDTA 0,02010 M. El viratge de l'indicador es produeix quan hem afegit 22,30 mL
del valorant. Després fem una prova en blanc amb la mateixa quantitat de dissolucié de Mg2* i es
consumeix 4,98 mL de valorant.

a) Quina és la duresa de 'aigua en ppm de CaCO5?
b) Quina és la duresa en graus francesos (°fH)?
¢) Quin és el contingut en Ca2* en ppm?

Res: 139 ppm Ca2* i 348 ppm de CaCOs

Valoraci6 per retrocés de tot el Mg afegit i del Ca de 1a mostra
mols Ca = mols (Ca+Mg) — mols Mg blanc = mols EDTA (Ca+Mg) — mols EDTA blanc =

a) 3,481.10~* mols Ca

b) 34874 de CaCos,
L

¢) 3,481.107* mols Ca

5.8.

= VEepra . MEDTA — Vblane . MEDTA = (22,30 mL — 4,98 mL)/1000 X 0,0201 M =
= 3,481.104 mols Ca

1mol CaCO3 100 g 1 1000 mg
1molCa molCaCO3 0,1Laigua 1g

= 34877 de CaC0;
1°fH _ °
1072 caco; 348°fH

40 g 1 1000 mg
mol Ca 0,1Laigua 19

= 139% de Ca

Per determinar la duresa d'una aigua es prenen 250,0 mL de mostra i en la valoraci6

d'aquesta amb EDTA 0,01375 M es consumeixen 35,6 mL. A continuacio, i amb la finalitat de
determinar el contingut en Ca2+ i Mg2+ per separat, s'alcalinitza una altra aliquota igual amb
NaOH fins que ha precipitat tot el Mg(OH)., es filtra i el liquid filtrat s'enrasa fins a 500 mL.

Per determinar el Ca2* present valorem 100,0 mL d’aquesta dissoluci6 amb el mateix EDTA que
abans. S'afegeix 10 mL de EDTA-Mg 0,05 M, l'indicador NET i es consumeixen 4,6 mL de EDTA.

a) Quina és la duresa de 1'aigua en ppm de CaCO;
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b) Quin és el contingut de 1'aigua en Caz2+.
¢) Quin és el contingut de 1'aigua en Mg2+.
d) Per que s'afegeix EDTA-Mg en la segona part.
e) Quin error feriem si consideréssim que la duresa es deguda només al Ca. Aquest seria
un error determinat o indeterminat? Constant o proporcional?
Res: a. 196 ppm b. 50,6 ppm c. 16,8 ppm

a) 35 6 mL 0,01375 mmols EDTA 1mmol Ca+Mg 1mmol CaCO3 100 mg 1
’ mL 1mmol EDTA 1mmol Ca+Mg 1mmolCaCO3 0,250 L aigua

=196 mg/L de CaCO; (duresa)

0,01375 mmols EDTA 1mmol Ca 40 mg 500 mL 1
b) 4,6 mL -
mL 1 mmol EDTA 1 mmol Ca 100mL 0,250 L aigua

=50,6 mg/L de Caen aigua

0,01375 mmols EDTA 1mmol M 24,3 m, 1
¢) (35,6 — 4,6)mL = e :

mL 1mmol EDTA 1 mmol Mg 0,250 L aigua
=16,8 mg/L de Mg en aigua

d) Per la reacci6 del indicador NET amb Mg. Sino hi ha Mg lI'indicador no fa el viratge de color.

0,01375 mmols EDTA 1 mmol CaCO 100m 1
e) 4,6 mL 2 g — = 126 ppm CaCOj
mL 1mmol EDTA 1mmol CaCO3 0,250 L aigua

&= xerroni — xverdader = 126 ppm — 196 ppm = —70 ppm CaCO,

70
& = —P CaC05.100 =36 %
196 ppm

5.12 Per ala determinaci6 del contingut en NaCl d'un formatge manxego s'han assecat i calcinat
2,042 g de mostra. Les cendres obtingudes s'han dissolt en aigua. S'ha filtrat la soluci6 i s'ha
valorat directament amb nitrat de plata 0,1000 N, utilitzant K-CrO4 com a indicador (metode
Mohr), gastant-ne 17,4 mL. Determineu el contingut de NaCl sobre pes sec sabent que la humitat
del formatge és del 37%.

1L 0,1000 mols Ag 1molNaCl 58,449 1

1
1000 mL L 1molAg 1mol NaCl 2,042 g m.h.

= 4,98 % NaCl sobre mostra humida
4,98 g NaCl 100 g m. h.

100 g m.h. (100 — 37) g m.s.

17,4 mL

00

= 7,90 % NaCl sobre mostra seca

5.13 El clorur en una dissoluci6é de salmorra es determina pel métode de Volhard. Una aliquota
de 10,00 mL de la dissoluci6 es tracta amb 15,00 mL de patr6 AgNO3 0,1182 M.
L’excés de Ag+ es valora amb un patr6é de KSCN 0,101 M, necessitant 2,38 mL per assolir el punt
final. Calcula la concentraci6 de Cl- en la dissolucié de salmorra, en g/L.
Cl- + Ag — AgCl(s)
Ag* + SCN- — AgSCN (s)
mols Cl = mols Ag totals — mols Ag sobrants = mols Ag totals — mols KSCN valoraci6 =
= Vag . M ag— Vvaloracio . Mksen = 15,00 mLx 0,1182 M - 2,38 mL x 0,101 M =
= 1,5326 mmols Cl /1000 = 1,5326.103 mols Cl

3549 1
1,5326.1073
,5326.1073mols Cl mol Cl 0,010 L solucié6

= 5,43g/Lde Cl™
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Resultats

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:

. Res:
. Res:
. Res:

58,2 ppm de Cu

a) 348 ppm de CaCO; b) 34,8 °fH c¢) 139 ppm Caz2+
2854 ppm de Ca

a) 31,62 mL b) 16,80 mL c¢) 31,62 mL

a) 500 ppm de CaCO3. b) 350 ppm CaCOs. c) 126 ppm de MgCOs.

a) 349 ppm Ca2* c¢) 33,5% d’error per excés

16 ppm Ca2*i 40 ppm CaCOj3

a) 196 ppm b) 50,6 ppm c¢) 16,8 ppm

98,47 mg de Ca2+i 24,12 mg de Mg2+

0,4 mg Ca/ mL EDTA, 0,75 g/L Ca2+i1,87 g/L CaCOs
26,0 %, 89,2 %

7,90 % NaCl

5,434 g/1

1,47 %
7,45 %

a) 6,74 g/L de NaCl. b) Amb el blanc no cal conéixer préviament la conc del AgNO3Es

calcula en la valoraci6 del blanc.

RESOLT

RESOLT

RESOLT
RESOLT
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VI.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

VOLUMETRIES REDOX

Valoracions directes

El contingut de Ca2+ d'una aigua pot determinar-se precipitant el calci en forma d'oxalat.
Aquest precipitat el filtrem, rentem i tractem amb un excés d'acid sulfaric. Finalment el
valorem amb permanganat. 200 mL d’'una mostra d’aigua van necessitar 12,0 mL de
KMnO, 0,100 N en una analisi seguint aquest procediment. Determineu el contingut de
CaO, en g/L, a 'aigua.

El calci present en 5,00 mL d’'un extracte de sol es precipita com a CaC.0, amb oxalat
amonic. El precipitat, una vegada filtrat, es dissol en acid, s’escalfa la dissoluci6 i 'oxalat es
valora amb KMnO, 0,00100 M, consumint 4,94 mL. Calcula la concentraci6 de Ca2* a
Pextracte del so0l en mEq/L (equivalents basats en la carrega eléctrica).

RESOLT

Per estandarditzar una soluci6 de permanganat 0,2 N aprox. es posa en una bureta. A
continuacio es pesen 0,1172 g de oxalat sodic i es dissolen en uns 50 mL d’aigua ultrapura
en un Erlenmeyer. Finalment es fa una valoraci6é d’aquesta soluci, en calent, consumint
22,0 mL de permanganat valorant. Calcula la concentracié exacta de la soluci6 de
permanganat en normalitat (N).

Un meétode per a la determinacié de matéria organica al sol fa servir una solucié de Fe2+ 0,2
N com a reactiu valorant reductor. Per a la estandarditzaci6 d’aquest valorant es fa una
prova en blanc que consisteix en afegir 10,0 mL de soluci6 de dicromat potassic 0,5045 N
a una aliquota d’aigua ultrapura i bullir durant 15 minuts. En la valoracié amb la soluci6 de
Fe2+ es consumeixen 24,1 mL. Calcula la concentraci6 del Fe2+, en normalitat.

Un metode de determinaci6 d’oxalat es basa amb I'oxidabilitat pel permanganat i el resultat
s’expressa en mg/L O.. En l'analisi de 50 mL d’'una mostra es consumeixen 18,9 mL de
permanganat 0,113 N. Calcula el resultat de I'analisi.

Es determina el contingut en anhidrid sulfur6és d’'un vi mitjangant iodimetria, valorant el
SO. amb una solucié 0,500 N de I. i midé d’indicador. Si 50,0 mL d’una mostra de vi
requereixen 9,60 mL de valorant fins a I’aparicié persistent de color blau, quina és la
concentraci6 d’anhidrid sulfurés en el vi? (expressat en mg/L, mEq/L i %(p/v).
SO2+ I2 + 2H20 < SO42 + 4H* + 2I-
RESOLT

Valoracions per retrocés

En una valoraci6 de plom pel metode del dicromat, es dissolen 2,294 g de mostra i es
tracten amb 100,0 mL de una dissoluci6 de dicromat potassic 0,1000 N. Després d’1 hora
de reacci6, la barreja es dilueix a 200 mL. S’agafen 50,0 mL d’aquesta dilucid i es valora el
dicromat sobrant consumint 12,7 mL d’una dissolucié de sulfat de Fe(II) 0,1000 N. Quin
és el % de plom a la mostra? Nota: el Pb s’oxida de Pb(II) a Pb(IV) per 'accio del dicromat.

Es sospita que un fertilitzant conté una concentracié molt elevada de plom. Per comprovar-
ho, tractem una mostra de 10,48 g finament dividida amb 50 mL de dicromat potassic
0,2541 N i 10 mL de HNOj; concentrat, aconseguint 1'oxidacié del Pb2+ a Pb4+.Enrasem a
200 mL i agafem una aliquota de 50 mL que es valora amb una dissoluci6 de sulfat ferros
de la que es consumeixen 12,7 mL. Per altra banda, realitzant el mateix procediment amb
una prova en blanc es consumeixen 18,6 mL.

a) Quin és el contingut en Pb del fertilitzant?

b) Quina quantitat de FeSO, s'ha de pesar per preparar mig litre de dissoluci6 valorant?
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6.9.

6.10.

6.11.

6.12.

6.13.

6.14.

50,0 g de sol es tracten amb 200 mL de dissoluci6 acida per extraure el guix (CaSO,) que
conté. Una aliquota de 10,0 mL d’aquest extracte es barreja amb la mateixa quantitat d'una
dissolucié de dicromat de bari 0,700 M (precipita tot el BaSO, present) i el dicromat
sobrant es valora amb una sal ferrosa, consumint la mateixa quantitat que en la seva
estandarditzacié amb 71,1 mg de KMnO,. Quin % de guix té el sol?

El Mn2+ contingut en 4,000 g de mostra es determina mitjancant una oxidaci6 total a
MnO,. A continuacio, es fa una reduccié amb 25,0 mL de FeSO, 0,100 N, i es valora la sal
ferrosa sobrant amb 8,00 mL de dicromat potassic 0,100 N. Calcula el % de Mn en la mostra
analitzada.

Es determina el contingut en Ca2+ d'una mostra d'aigua per tres meétodes, obtenint-ne els
segiients resultats:
- Metode gravimetric. En tractar convenientment 200,0 mL de l'aigua a analitzar, s'ha
obtingut un precipitat d'oxalat calcic que a continuaci6 s'ha assecat a 110°C i calcinat a
800°C obtenint-se un residu de 80,00 mg.
- Metode volumeétric (redox). 200,0 mL de l'aigua a analitzar han donat un precipitat
d'oxalat de calci, que s'ha dissolt amb acid sulfaric i posteriorment s'ha valorat (en calent)
amb KMnO, 0,09048 N, necessitant 17,10 mL.
- Métode volumeétric-complexomeétric. A 50,00 mL de la mostra d'aigua se li han afegit les
quantitats necessaries de solucié complexant i de NaOH 2N. A continuaci6 s'ha valorat
amb EDTA 0,01000 N utilitzant com a indicador Calc6 Carboxilic, necessitant 37,20 mL.
a) Calculeu el contingut en Ca, expressat com CaO, que s'obté en cada una de les tres
determinacions indicades.
b) Son acceptables els tres resultats? N'hi ha algun que sembli erroni davant els altres?
¢) Si s'hagués trobat un resultat erroni, podrieu assenyalar-ne les causes?

Iodometries. Valoracions indirectes

Es pipetegen 100,0 mL d’una mostra de agua i s’enrasen a 200 mL amb una dissoluci6 de
HCI 0,100 M. Per veure si te nivells toxics de nitrits, es pren una aliquota de 5,00 mL de la
dissoluci6 acidificada i s’afegeix una dissoluci6 de KI en excés (reducci6 del nitrit en medi
acid a oxid de nitrogen (II)). El I. produit es valora amb 2,30 mL de Na=S-03; 0,001257 M.
Quina és la concentracié de NO--en 'aigua, en ppm?

Calcular la concentracié (M i % p/v) en hipoclorit sodic NaClO d’un lleixiu blanquejant a
partir de les dades segiients: 20 cm3 de lleixiu es dilueixen a 250 cms3 i 10 cm3 d’aquesta
dissoluci6 diluida es fan reaccionar amb una dissoluci6 de KI que allibera L. (L’hipoclorit
se redueix a Cl. gas). En la valoraci6 d’aquest I. amb tiosulfat sodic 0,0978 N es
consumeixen 12,15 c¢ms3.

El bari es pot determinar per volumetries indirectes, després de precipitar com a cromat de
bari i posterior alliberament i valoraci6 del cromat precipitat amb Fe2+ o amb I-
Ba2+ + CrO42- 2 BaCrOy(s) |

BaCrOy(s) + H* + SO42- 2 Cr20,2 + BaSQy(s) L + H20
amb Fe: Cr.0,2 + Fe2t + H+ 2 Cr3+ + Fe3+ + H.O
amb iode (iodometria): Cr.0,2+ I-+ H+* 2 I, + Cr3++ H.0
Si en el primer métode s’afegeixen 25,0 mL de sulfat d’amoni i ferro(II) 0,1000 N, i el
ferro(II) sobrant consumeix 10,5 mL de permanganat 0,06667 N. Quin pes de sulfat de bari
seria precipitat durant les reacciones de valoraci6? i si es fa servir la iodometria sobre el
mateix pes de mostra, quants mL de dissoluci6 de tiosulfat sodic 0,06667 N es consumirien
en la valoraci6?
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6.15.

6.16.

6.17.

6.18

6.19

6.20.

6.21.

6.22.

Determinacio de mateéria organica. Valoracions per retrocés.

Per al’analisi de matéria organica d'una aigua natural se segueix el metode d’oxidaci6 amb
permanganat potassic i valoracié amb acid oxalic. S’agafen 50 mL de mostra i es porten a
ebullici6 amb 20 mL de permanganat 0,1 N aprox. durant 10 minuts. Aquesta soluci6 es
valora en calent consumint 6,4 mL d’acid oxalic 0,204 N. Per altra banda, es fa un blanc
amb aigua ultrapura, el mateix volum de permanganat i la mateixa digesti6. La valoracid
del blanc consumeix un volum de 10,5 mL de valorant.

Escriu les reaccions que es donen.

Calcula la concentraci6 de materia organica a l'aigua natural expressada en mg/L de

Coxidable.
RESOLT

Per determinar el contingut de mateéria organica d’un sol, es pesen 1,0013 g de mostra i
s’afegeixen 10,0 mL de dicromat 1,000N. Aquesta barreja es deixa un temps per a que es
produeix l'oxidaci6 del carboni. Després es fa una valoraci6 amb Sal de Mohr
((NH4)2S0,4.FeSO,) 0,386 N consumint 6,4 mL. Calcula el contingut de mateéria organica
en el sol expressada en percentatge de carboni oxidable.

S’agafa una mostra d’aigua d’entrada a una estacié depuradora urbana per determinar el
contingut en matéria organica. A 100 mL d’aquesta mostra s’afegeixen 10,0 mL de
permanganat 0,100 N, es fa una digesti6 bullint durant 10 minuts i es valora en calent amb
un reactiu valorant d’acid oxalic 0,020 N consumint 10,0 mL. Calcula el contingut de C de
la mostra en mg/L.

Es posen en un tub de digestié 50,0 mL d’'una mostra d’aigua amb 50 mL d’una mescla dels
reactius adients per la determinaci6 de la DQO en aigua. Aquesta mescla esta formada per
25 mL de dicromat potassic 0,250 N més 25 mL d’acid sulfaric concentrat. A continuacié
es posa el tub en un digestor amb reflux durant 2 hores a 150°C, i finalment s’afegeix un
indicador de ferroina i es valora amb una soluci6 estandard de sulfat ferrés amonic fins que
el color verd-blau canvia a taronja fosc. En aquesta valoracié es consumeixen 17,5 mL de
reactiu valorant. Per altra banda es fa una titulacié del valorant consumint 18,0 mL
d’aquest en reaccionar amb 25 mL de dicromat potassic 0,250 N i 25 mL d’acid sulfaric
concentrat.

a) Calcula la concentraci6 de la soluci6 valorant de sulfat ferroés amonic.

b) Calculala DQO de la mostra d’aigua, expressada en mg/L d’oxigen.

Per quantificar la matéria organica d’'una agua fluvial, es mesuren 100 mL de mostra,
s’afegeixen 10,0 mL de permanganat potassic 0,500 N, es deixa bullir durant 15 min i es
valora amb 18,0 mL d’acid oxalic 0,250 N. Calcula el contingut en matéria organica
expressat com a: a) mg/L C. b) mg/L O-.

S’analitza una aigua d’un pou pel métode d’oxidabilitat amb permanganat. A 100 mL d’una
mostra d’aigua se li afegeixen 10 mL de permanganat 1 N i es fa una digesti6 durant 30
minuts. Aquesta soluci6 en calent es valora amb 19,7 mL d’oxalat 0,495 N fins al viratge de
violat a incolor. A part, la valoracié d’'un blanc consumeix 16,4 mL de ’oxalat. Expressa el
resultat en mEq/L de Coxidable i en mg/L d’oxigen.

Quina quantitat (%) de Coxidable, Corganic 1 matéria organica té un sol que necessita per a
I'oxidacié de 1 g de mostra ’'addicié de 10,0 mL de dicromat 1,000 N. A continuacio es
consumeixen 6,13 mL de soluci6 de Sal de Mohr en la valoraci6é d’aquesta soluci6 i, per altre

banda, 20,00 mL en la valoracié d’un blanc.
Nota.- Suposem que la matéria organica conté un 58% de Corgunic, 1 que s'oxida el 77% d’aquest C organic.

RESOLT

Quin pes de mostra s’ha de prendre per determinar el contingut exacte de matéria organica
d’un sol, que es troba entre el 6 i el 7 %, si gastem en la valoraci6 amb sal de Mohr 2,000 N
aproximadament uns 20,0 mL en la prova en blanc i 10,0 mL en la prova problema. Fes els
calculs pel pes suposat i determina el contingut exacte en mateéria organica.
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6.23.

6.24.

6.25.

6.26.

D'un residu organic valoritzable per a finalitats agricoles se'n té una mostra de residu fresc
i una altra després del seu compostatge durant 14 setmanes. Es determina el contingut en
matéria organica total i en carboni oxidable de les dues mostres, de la seglient manera:
Materia organica total (MOT) per gravimetria. S'agafen 2,7845 g del residu fresc i es
calcinen a 560°C, obtenint-se un residu que pesa 0,8357 g. El mateix tractament s'aplica a
2,4328 g de la mostra compostada i s'obté un residu de 1,3380 g.

Carboni oxidable (Coxidabie). Es prenen per separat 0,2054 g i 0,2434 g de la mostra fresca i
compostada respectivament i es col-loquen en dos Erlenmeyers als que s'afegeixen 25,00
mL de dicromat potassic 1,000 N i 50 mL de sulfaric conc. Es prepara també un blanc
barrejant en un Erlenmeyer la mateixa quantitat de dicromat i sulftric. Els tres
Erlenmeyers s'agiten i es posen a l'estufa 15 min. a 150°C. Es deixen refredar, es dilueixen
amb aigua destil-lada i s'enrasen a 200 mL en un matras aforat. A continuaci6 es realitzen
valoracions amb aliquotes de 20,00 mL de les tres dissolucions obtingudes, utilitzant sal
de Mohr aproximadament 0,5 N. Els resultats de les valoracions son 5,3 mL per la prova
en blanc; 0,6 mL per la mostra fresca i 1,4 mL per la mostra compostada.

a) Quina quantitat de sulfat ferros amonic hexahidratat [FeSO,.(NH,)-SO,4.6H-0O] hauries
de pesar per preparar 1 litre de soluci6 de la sal de Mohr valorant?

b) Quins son els percentatges de MOT i Coxidable €n les dues mostres?.

Sobre una mostra d'un residu organic s'han realitzat les segiients determinacions:
a) 50,0 g de la mostra es van col-locar a 105°C dins una estufa ventilada fins a pes constant.
El pes després d'aquest tractament va ser de 20,5 g.
b) 5,4000 g de mostra es van assecar (com en I’apartat a) i es van calcinar durant 4 hores a
460°C. El residu obtingut va pesar 0,9458 g.
¢) A 0,1840 g de mostra seca (com en el apartat a) se li van afegir 25 mL de K-Cr-0; 1,200
N i 50 mL d'acid sulftiric concentrat. Es va barrejar i es va mantenir 15 min. a 150°C; es va
deixar refredar i es va diluir amb aigua destil-lada fins 250,00 mL. Seguidament es van
valorar 4 aliquotes de 10 mL d’aquest extracte de digesti6 amb una soluci6é valorant de
sulfat ferros amonic 0,5 N aprox. Es va realitzar les mateixes operacions en una prova en
blanc. Els volums gastats en les valoracions van ser:
mL de valorant consumits
mostra 1,20 0,90 0,88 0,89
blanc 1,99

a) que significa fins a pes constant?
b) troba la relaci6 MOT/Coxidable

Per avaluar el rendiment d'una depuradora d’aigiies residuals urbanes es prenem mostres
a la entrada (E) i a la sortida (S). S’analitza la mateéria organica d’aquestes mostres pel
meétode de I'oxidacié amb permanganat i posterior valoraci6é redox per retrocés amb acid
oxalic. A 100 mL de mostra E i S, s’afegeixen 10 mL de soluci6 de permanganat 1,290 N en
un Erlenmeyer. Es porta a ebullici6 durant 10 minuts en una placa calefactora. Finalment,
sense deixar refredar, es fa una valoracié amb acid oxalic 0,1 N aprox. gastant 13,45 mL i
14,0 mL en les mostres E i S respectivament. A part, es fa una valoraci6 en blanc seguint el
mateix procediment que les mostres i gastant 14,2 mL del valorant. Calcula la concentracié
de mg O-/L en les mostres E i S. Quin és el rendiment de la depuradora en relaci6 al
contingut de matéria organica?

Es vol quantificar la matéria organica present en un aigua residual procedent d’una granja

porcina. Amb aquest finalitat es fan dues analisis sobre 3 mostres d’aquesta aigua:

a) TOC (total organic carbon), obtenint el resultat de 125, 126, 127 mg de C total/ L

b) DQO (demanda quimica d’oxigen). S’agafen tres mostres de 100 mL de laigua
estudiada i s’afegeixen aliquotes de 20 mL de dicromat 0,5 N a cadascuna. Es fa una
digesti6 durant 30 min a 80°C i les solucions resultants es valoren amb una soluci6 de
Fe2+ 0,248 N gastant respectivament 6,1, 5,8 i 6,3 mL del valorant. Independentment
es fa una determinaci6 d’un blanc en la que es gasta un volum de 23,8 mL del valorant.

Calcula:

a) La DQO de les 3 mostres en mg O»/L

b) Compara la mitjana de les dues analisis. A que es deu la diferencia?

¢) Compara la reproductibilitat dels dos analisis.
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Problemes resolts

6.2. El calci present en 5,00 mL d’'un extracte de sol, es precipita com a CaC-0O, amb oxalat
amonic. El precipitat, una vegada filtrat, es dissol en acid, s’escalfa la dissoluci6 i 'oxalat es valora
amb KMnO, 0,00100 M, consumint 4,94 mL. Calcula la concentracié de Ca2+ a I'extracte de sol
en mEq/L (equivalents basats en la carrega electrica).

Res: 4,94 mEq/L.

mEq Ca = mmols Ca. 2 mEq/1 mmol ja que I'i6 Ca2+ te una carrega electrica +2
mmimols Ca = mmols CaC.0,4
mmols CaC-04 = mmols KMnO, . 5mmols CaC.0,/2 mmols KMnO, segons la reacci6:

5C2042" + 2MnOy4 + 16 H* — 10 CO2 + 2Mn2+ + 8H-0

0,001 mmols KMnO, 5 mmols CaC,0, 1 mmol Ca 2mEq Ca 1

4,94 mL
m mlL 2 mmols KMnO, 1 mmols CaC,0, 1mmol Ca 0,005 L extracte
=494 mEq/L deCa

6.6. Es determina el contingut en anhidrid sulfur6és d’un vi mitjancant iodimetria, valorant el
S0O- amb una solucié 0,500 N de I. i mid6é d’indicador. Si 50,0 mL d’una mostra de vi requereixen
9,60 mL de valorant fins ’aparicid persistent de color blau, é¢quina és la concentracié de sulfurés
en el vi? (en mg/L, mEq/Ly %(p/v).

SO2+ I2 + 2H20 < SO42 + 4H* + 2I-
Res: 96 meq/], 3,07 g/1y 0,30%.

SO: + 2H20 <> S04 + 4H* + 2e-

0,500 mEq 1, 1mEq SO0, 1 mEq
9,60 mL - = 96,0 de SO
m mL 1mEql, 0,050L vi /1,de 50,
9.60 mL 0,500 mEq I, 1mEqS0O, 1mmolS0, 64,1mg SO0, 1
AU mlL 1mEql, 2mEqS0, 1mmolS0, 0,0051L extracte
=3076"9/, de S0,
0,500 mEq I, 1mEqS0, 1mmolS0, 64,1mgSO0, 1 1L
9,60 mL 100 =
mlL 1mEql, 2mEqS0O, 1mmolSO, 0,005L extracte 1000 mL

= 0,308 % (P/) de SO,

6.15. Per al’analisi de materia organica d’una aigua natural se segueix el métode d’oxidaci6 amb
permanganat potassicivaloracié amb acid oxalic. S’agafen 50 mL de mostrai es porten a ebullicié
amb 20 mL de permanganat 0,1 N aprox durant 10 minuts. Aquesta soluci6 es valora en calent
consumint 6,4 mL d’acid oxalic 0,204 N. Per altra banda es fa un blanc amb aigua ultrapura, el
mateix volum de permanganat i la mateixa digesti6. La valoraci6 del blanc consumeix un volum
de 10,5 mL de valorant

Escriu les reaccions que es donen.

Calcula la concentracié de mateéria organica a I'aigua natural expressada en mg/L de Coxidable.

Oxidaci6 del C C oxidable + 2H.O — CO. + 4H* + 4e-
Oxidacié mat. Organica 5C oxidable + 4MnO,4 + 12H* — 5CO. + 4Mn2+ + 6H.0
Valoraci6 5C2042- + 2MnOy4 + 16 H* — 10 CO:2 + 2Mn2+ + 8H.O

mEq C oxi = mEq KMnO, total - mEq KMnO, no reaccionen =
= mEq Oxalic blanc - mEq Oxalic valoracié = Vblanc. N oxalic - Vvalora . N oxalic =
= (Vblanc - Vvalora) N oxalic
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0,204 mEq Oxalic 1 mEq C oxidable 1 mmol C oxi 12 mg 1

10,5 —-6,4) mL - - -
( ym mL 1mEq Oxalic 4 mEq C oxi 1mmol C oxi 0,050 L extracte

= 50,2 mg/L Coxidable

6.21 Quina quantitat (%) de Coxidable, Corganic 1 matéria organica té un sol que necessita per a
l'oxidaci6 de 1 g de mostra la addici6 de 10,0 mL de dicromat 1,000 N. A continuacié es
consumeixen 6,13 mL de soluci6é de Sal de Mohr en la valoraci6 d’aquesta soluci6 i, per altre

banda, 20,00 mL en la valoraci6 d’un blanc.
Nota.- Suposem que la matéria organica conté un 58% de Corganic, i que s'oxida el 77% d’aquest Corganic.

Res: 2,08%, 2,70% y 4,66 %

Oxidaci6 del C C oxidable + 2H0 — CO2 + 4H* + ge-
Oxidaci6 mat. Organica 3C oxidable + 2Cr20,> + 16H* — 3 CO:= + 4Cr3* + 8H.0
Valoracid 6Fe2t + Cr.0,2 + 14H* — 6Fe3+ + 2Cr3* + 7H.O

mEq C oxi = mEq Cr.0,? total - mEq Cr.0,2" no reaccionen =
= mE(q Cr-0,> total - mEq Fe valoraci6 =
= Vidicromat . N dicromat = Vvalora . N Fe = com que Vvalora blanc . N Fe = Viicromat . N dicromat
= Vdicromat . N dicromat - Vvalora . Vdicromat . N dicromat / Vvalora blane =
= Vdicromat . N dicromat ( 1 - Vvalora / Vvalora blanc)

(1 6’13) 10,0 mL
50 ) 1Y mL.

1mEq dicromat 1mEq C oxidable 1 mmol C oxi 12 mg 1

100
mL 1mEq dicromat 4 mEq C oxi 1mmol C oxi 1000 mg sol

= 2,08 % Coxidable
— 2,08% Coxidable ~209.COTIC _ ) 0o ¢ organi
= 2,08 % Coxidable <o 7 C oxidable ~ % C organic

. . 100 g mateéria organica . .
= 2,70 % C organic — = 4,66 % materia organica
77 g C organic
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Resultats

Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
Res:
. Res:
Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:
. Res:

. Res:
. Res:
Res:

0,168 g/L de CaO
4,94 mEq/L. RESOLT
0,208 N de KMnO,4
0,2093 N de Fe2+
0,342 mg/L de O:
96 meq/1, 3,07 g/1y 0,30%. RESOLT
22,2 % de Pb
a) 3,95% b) 12,08mg FeSO,
36,08 %
0,46 %
400,0 mg/L de CaO; 216,9 mg/L de CaO; 417,4 mg/L de CaO
53,2 ppm
1,48 M i11,01%
0,140 g i 27,0 mL.
50,2 mg/L C oxidable RESOLT
2,25% Coxidable
24,0 mg/LC
a) 0,347 N de sulfat ferros amoénic. b)DQO= 27,8 mg/L de O-.
a)15mg/LdeC b) 40,0 mg/Lde O-
16,3 mEq/L C oxidable i 131 mg/L O-
2,08%, 2,70% 1 4,66 % RESOLT
Si pesoes 2 g - 6,71 % m.o.
a)185g/L  b) 70,0% MOT i 32,38% Cox en la mostra inicial
45,0% MOT i 22,67% Cox en la mostra final.
b) MOT 57,3%, Coxi25,1% i MOT/C oxi = 2,28
55 mg/Li15 mg/L, rend 72,7%
a) 351 mg/L Oz, 357 mg/L Oz, 347 mg/L O

b) X TOC = 126 mg/L C que es equivalent a 336 mg/L d’O-
¥ DQO = 351,6 mg/L O-
Al TOC es determina el C organic total que hi ha a la mostra i al DQO es determina 1’02

per oxidar el carboni organic. Es veu que el resultat amb els dos analisis es similar.

¢) & TOC = desv estand (125,126,127)/ ¥ TOC = 0,65 %

&r DQO = desv estand (351,357,347)/ ¥ DQO =1,15%
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VII. POTENCIOMETRIES

Calibratge del pH-metre amb 2 patrons

7.1.  S'ha espatllat el mecanisme automatic de calibratge d'un pH-metre i hem de realitzar el
calibratge manualment a partir de les mesures en potencial eléctric. A partir de les dades
segiients calcula:

a. L’equaci6 de calibratge del pH-metre

b. el pendent de l'eléctrode de pH utilitzat

c. laconstant K de I'eléectrode

d. el pH de les mostres mesurades
Solucid E (mV)
patr6 pH 4,02 (25°C) 132,8 mV
patré pH 6,98 (25°C) -41,8 mV
aigua (25°C) -62,7 mV
sol (25°C) -131,8 mV

RESOLT

7.2.  Es volen fer unes mesures de pH a unes mostres alcalines. Per fer-ho, es fa un calibratge
del pH-metre amb els patrons de pH 7 i 9, obtenint les mesures de potencial eléctric
indicades a la taula. Calcula '’equacio de calibratge i el pH de les mostres mesurades amb
aquest pH-metre.

Solucid E (mV)
Patré pH 6,98 (25°C) 5,3
Patr6 pH 9,02 (25°C) -116,1
mostra A -95,6
mostra B -135,9

7.3. Calcula el pendent de l'eléectrode de pH, 'equaci6 de calibratge i el pH de les mostres
indicades a la taula segiient:

Soluci6 E (mV)
Patr6 pH 4,02 (25°C) 128,3
Patré pH 8,98 (25°C) -171,2
mostra A 56,8
mostra B -136,7

7.4. Per a la mesura amb un pH-metre s'intenta calibrar I’eléctrode de vidre de pH amb
solucions patrons de pH 4 i 7, observant que no és possible ajustar 1'aparell per a que faci
bé la mesura d'un altre patré de pH 9. Amb la finalitat d'esbrinar qué és el que passa,
seleccionem la modalitat de lectura de potencial i obtenim les segiients mesures,

pH 4,00 > 159,6 mV

pH 7,00 > 9,3 mV
Si el pendent teoric hauria d'ésser -59,1 mV/unitat pH i la constant de 1’eléctrode 330 mV,
quin és el problema? Quina solucié proposes per mesurar el pH?

7.5.  Un pH-metre utilitza pel seu calibratge un anic boté que ajusta el valor de la constant de
leléectrode de vidre. Agafem dos solucions patr6 en bones condicions de pH 7 i 9,
comprovant que després de 1'ajust de cada patr6 no es mesura correctament el pH de I'altre
patré. Al llegir els valors de potencial tenim:

pH 7,00 > -15,4 mV
pH 9,00 > -119,8 mV
Quin és el problema que ens impedeix calibrar bé I’eléctrode? Com ho solucionaries?
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7.6.

7-7-

7.8.

7.9.

En el calibratge d'un pH-metre amb un eléctrode en bones condicions, observem que una
soluci6 patrd de pH 9 dona una mesura de 123,6 mV i un patr6 de pH 4 de -172,8 mV. Es
correcta aquest calibratge? Que faries per seguir mesurant mostres?

Calibratge amb més de 2 patrons. Recta calibratge per regressio lineal.

Es fa el calibratge d’'un pH-metre en un ampli rang de pH, entre 4 i 9, amb els patrons
mostrats a la taula i obtenint les mesures de potencial electric indicades. Calcula ’equacié
de la recta de calibratge i el pH de les mostres mesurades.

Soluci6 E (mV)
Patré pH 4,02 (25°C) 126,1
Patré pH 6,98 (25°C) -50,8
Patr6 pH 9,01 (25°C) -173,5
mostra A -3,9
mostra B 160,2

Per a mesurar amb un eléctrode selectiu de Cu2+ es fa primer un calibratge, i a continuaci
mesurem unes solucions amb residus de fungicides caprics.

a) Quins son els parametres caracteristics de I’electrode obtinguts en el calibratge?

b) Quin és el contingut en ppm de Cu en la mostra problema?

CulM E (mV
0,100 132,3
1,5.102 129,9
1,0.102 126,7
1,5.1073 113,5
1,0.103 108,4
1,5.104 84,1
1,0.104 78,9
1,5.10% 54,7
1,0.10° 49,5
1,5.10° 25,2
1,0.10° 20,1
mostra residu 71,1 mV
RESOLT

En alguns paisos sud-americans s’afegeix un suplement de fluor a les pastes dentifriques i
la concentraci6 es limita a 1500 ppm de fluorur. Per a I'analisi d'una mostra de pasta es
pesen 0,2860 g, es dissolen en un medi extractant i s’enrasa a 100 mL. En aquest extracte
es mesura el fluorur amb un eléctrode selectiu (ISE) de F- donant una mesura de 110 mV
de E. Per altra banda, es fa un calibratge de I’eléctrode amb patrons de 1, 2,3 415 ppm de
F- que donen unes mesures de 225, 172, 131, 1131 90 mV.

Calcula la recta de calibratge i la concentraci6 de fluorur en la mostra.
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7.10.

El nivell de nitrats en una dissoluci6é nutritiva utilitzada per al cultiu de fressies grogues
s'ha de mantenir entre 1,8 i 2,2 mEq/L. En cas contrari, apareixen unes taques vermelloses
en els petals que fan malbé la seva aparenca. La concentracié d’aquest nutrient es
controlada constantment gracies a un eléctrode selectiu de nitrats. En el calibratge d’aquest
eléctrode s’utilitzen els patrons mostrats en la taula, obtenint-se les lectures de potencial

segiients:

ppm NO;-
1
10
50
100
250
500
1000
dis. nutritiva #1
dis. nutritiva #2

E (mv

173,5

151,0

130,9

113,2

89,8

72,0

54,0
164,6
115,4

a) Fes un esquema per a la preparaci6 dels patrons a partir de KNO3; (Pm 101 g/mol)
amb pipetes de 5, 10 i 25 mL i matrassos aforats de 50, 100 i 1000 mL.
b) Fes una critica de la recta de calibratge. Quina és la pendent de 1" eléctrode? Quina

és la seva constant (ordenada a ’origen)?

¢) Apareixeran les taques acolorides utilitzant aquestes dissolucions nutritives?
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Problemes resolts

7.1. S'ha espatllat el mecanisme automatic de calibratge d'un pH-metre i hem de realitzar el
calibratge manualment a partir de les mesures en potencial electric. A partir de les dades segiients
calcula:

a. L’equaci6 de calibratge del pH-metre

b. el pendent de I'electrode de pH utilitzat

c. laconstant K de I’electrode

d. el pH de les mostres mesurades

Soluci6 E (mV)
patr6 pH 4,02 (25°C) 132,8 mV
patré pH 6,98 (25°C) -41,8 mV o
aigua (25°C) -62,7 mV Ew
s0l (25°C) -131,8 mV
a. equaci6 de calibratge pel pH: PP a——e, w
E=SpH+K e
on E es el potencial eléctric, S es la pendent de la recta de uniats pH

calibratge i K la interseccié amb eix ordenades, aquesta equacié amb la notacié matematica usual es
delaformay=mx+n,
b. essent el calcul de m (pendent) a partir de dos punts de la recta xi, y11 X2, y2

_ Yty TMLB-1328 g gml _
m= X,—x,  698—4,02 59,0 /unlt pH — S
c. la interseccié amb ordenades (anomenada constant K de I'eléctrode) :

K =E—SpH =132,8— (-59,0).4,02 = 370 mV

I’equaci6 de calibratge del pH-metre te 'expressi6 E = -59,0 pH + 370

. E-K —-62,7 —370
d aigua pH= — = ————
g p S -59,0
\ E-K -131,8 - 370
sol pH= — =
S -59,0

= 7,33 unitats de pH
= 8,50 unitats de pH

7.8. Per a mesurar amb un eléctrode selectiu de Cu2+ es fa primer un calibratge, i a continuacid
mesurem unes solucions amb residus de fungicides ctprics.
a) Quins son els parametres caracteristics de I’electrode obtinguts en el calibratge?

b) Quin és el contingut en ppm de coure en la mostra problema?

CulM
0,100
1,5.102
1,0.102
1,5.103
1,0.103
1,5.104
1,0.104
1,5.105
1,0.10°5
1,5.10
1,0.10°

Mostra residu 71,1 mV

E (mV)
132,3
129,9
126,7
113,5
108,4
84,1
78,9
54,7
49,5
25,2
20,1

En primer lloc s’ha de calcular el log de la concentracié per determinar els parametres de la
recta de calibratge, ja que la relaci6 entre E i concentracié molar es logaritmica:

E(mV)= Slog[Cu]M + K

on S es la pendent i K 1a constant de I'electrode
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CulM -log Cu E (mV
0,1 1,0 132,3
1,5E-02 1,8 129,9
1,0E-02 2,0 126,7
1,5E-03 2.8 113,5
1,0E-03 3,0 108,4
1,5E-04 3,8 84,1
1,0E-04 4,0 78,9
1,5E-05 4,8 54,7
1,0E-05 5,0 49,5
1,5E-06 5,8 25,2
1,0E-06 6,0 20,1

160

140

% 3
120 &
%
100
g ow *
m
60 E
*
40
20
0
0 2 4

y=

-26.999x +184.4

R2=0.9919

tots els
resultats
Sense primer
punt

Lineal (Sense
primer punt)

En el grafic es veu que el primer punt (0,1 M) no segueix un comportament lineal, per tant no es
té en compte pel calcul de la recta de calibratge. L’equacio resultant és:
E =26,999 log [Cu] + 184,4

en la soluci6 de residu
[cu] = 6,36.1075 Mols/, cy 228

E-184,4 71,1-184,4

[Cul = 10 269 = 10 269 =6,36.10"5 M

63,5g 1000 mg

mol

g

= 4,04 mg/L Cu

61



7.1,
7.2,
7.3.
7.4

7-3-

7.6.
7.7,

7.8.

7-9-

7.10.

Resultats

Res: Aigua pH=7,33; Sol pH=8,50; K=370 mV; Pend=-59,0 RESOLT
Res: pH mostra A = 8,68, pH mostra B =9,35
Res: pH mostra A = 5,20, pH mostraB = 8,41
Res: La K=360 mV i el pendent=-50,1 mV/unitat pH. Aixo vol dir que l’eléctrode esta
espatllat o que les solucions patrons estan deteriorades. Canviariem les solucions patrons,
i si continua mesurant malament, hauriem de canviar I’electrode de vidre.
Res: El pendent=-52,2 mV/unitat pH és molt inferior al teoric (59 mV/unitat pH).
L’eléctrode no esta en bones condicions. S'ha de canviar I’eléctrode.
Res: Les solucions patrons estan canviades.
Res: Recta calibratge E=-60,0 pH + 367,6

pH mostra A = 6,19 pH mostra B = 3,46
Res: a) eliminant el primer valor de 0,1M que queda clarament fora del rang de linealitat,
Intersecci6 eix ordenades=184,4 mV Pendent= -27,0 mV/unitat de -log [Cu] r2=0,9919
b) 4,04 ppm Cu en soluci6 residu de fungicides.
RESOLT
Res: E (mV) = -192,8 log Cu (ppm) + 226,39  Fluor en mostra = 1399 ppm
Res: b) No hi ha linearitat en las dues concentracions menors. S=-59,06, E0=231,32 mV,
R2 0,9999
¢) #1: 0,217 mEq/L, si que hi haura problemes de taques, pero aquest resultat és incert ja
que la mesura esta fora del rang de linealitat #2:1,48 mEq/L, si que hi haura problemes
de taques.
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VIII. ESPECTROFOTOMETRIES

8.1.

8.3.

8.4.

8.5.

Es determina el contingut de ferro en un sol agricola mitjangant una digestié via humida i
una espectrofotometria d’absorcié atomica (AAS). Amb aquesta finalitat s’agafen 1,25 g de
sol i es fa una digestié amb 50 mL d’una soluci6 nitro-perclorica. Quan es refreda, es filtra
i s’enrasa a 250 mL. La mesura espectromeétrica d’aquest extracte déna 0,788 unitats
d’absorbancia. Per altra banda, es calcula la recta de calibratge amb solucions patrons de
0,1,2,3,415ppm de ferro. Les mesures espectromeétriques obtingudes d’aquests patrons
son:

Concentraci6 Fe

o) 1 2
(ppm) 3 4 5
Unitats d’absorbancia o 0,210 0,431 0,631 0,832 1,052

Calcula: a) I’equacio6 de calibratge del metode espectrofotomeétric b) el contingut de Fe en
la mostra de sol.
RESOLT

Es determina el P en el sol utilitzant una técnica d’espectrofotometria visible (UV-VIS). A
partir de 2,546 g de mostra es preparen 500 mL d’extracte al que s’afegeix un reactiu per
obtenir el color que es determinara a ’espectrofotometre. Aquesta mesura dona 0,346
unitats d’absorbancia. Per a la recta de calibratge es preparen solucions patr6, amb el
reactiu colorimétric, de concentracié: o, 10, 20, 30, 40, 501 60 ppm de P. La determinacio
espectromeétrica d’aquest patrons donen respectivament: 0,056, 0,247, 0,459, 0,665,
0,855, 1,070 i 1,265 unitats d’absorbancia.

Calcula I'equaci6 de la recta de calibratge i la concentracié de P en el sol

El Ca2+ en una soluci6é per a un processat alimentari es determina per espectrometria
d'absorci6 atomica (AAS). Es preparen tres solucions patré6 de 2,5, 5,0 1 10,0 ppm de Ca2*
i un blanc amb aigua destil-lada. La mostra es dilueix 1:25. S'afegeix clorur d'estronci 1%
per evitar les interferencies del fosfat. Les mesures d'absorbancia de I'espectrometre son:
blanc 0,015, patrons 0,106, 0,201, 0,385 i la mostra 0,296. Quina és la concentracié de
Ca2+, en ppm, en la mostra?

S'analitza una mostra de residus d'un escorxador que consisteix en una barreja de carn i
0ssos, bullida i triturada, que s'utilitza en la fabricaci6 de pinsos. Una de les determinacions
analitiques realitzades va ser la determinaci6 del contingut en fosfor. 5,0000 g de mostra
es van assecar a 105°C fins a pes constant que va resultar ser de 4,6380 g. Aquesta mostra
seca es va calcinar a 460°C, obtenint-se unes cendres que es van dissoldre en HNO; 3N i es
van diluir amb aigua destil-lada fins 100 mL. Posteriorment 2 mL d'aquesta dissoluci6 es
van tornar a diluir fins a 200 mL i en la solucié obtinguda es va aplicar un meétode
colorimétric amb molibdat per trobar la concentraci6. L'absorbancia de la mostra va ser de
0,270 ila dels patrons de:

Concentraci6 Unitats
de P (ppm) d’absorbancia
10 0,060
20 0,130
50 0,299

Calculeu el % en fosfor en la mostra seca.

Per determinar el contingut en bor en una aigua de reg s’agafen 5 mL de mostra d’aigua,
s’afegeix el reactiu colorimetric i s’enrasa a 25 mL. La mesura amb l'espectrometre
d’absorcié molecular visible (UV-VIS), déna un valor de 0,711 unitats d’absorbancia. Per
altra banda, les mesures dels patrons de calibratge originen els segiients valors:
Concentracio
de B (ppm )
Unitats
d’absorbancia

0 0,100 0,200 0,300 0,400 0,600 0,800 1,000

0,010 0,195 0,383 0,564 0,759 1,139 1,289 1,381
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8.6.

8.7.

8.8.

a) Fesun grafic amb mesures dels patrons. Hi ha algun valor anomal?

b) Calcula I'equacié de la recta i el coeficient de correlacié R2 tenint en compte tots els
patrons. Calcula també I’equaci6 de la recta i R2 eliminant els valors anomals. Quina es
la recta de calibratge més correcta? Per que?

¢) Calcula el contingut de bor a l'aigua de reg.

RESOLT

S’agafen 750 mg de mostra de fulla de tomaquera, es calcinen i es dissolen en medi acid,
enrasant a 250 mL. En aquest extracte es determina el potassi mitjancant un
espectrofotometre d’emissi6 atomica (FAES). La mesura déna 0,756 unitats d’emissi6. Per
altra banda es prepara una recta de calibratge a partir d'una soluci6 patr6é de 1000 ppm de
potassi. Els patrons preparats (en ppm de K) i la seva mesura espectromeétrica son els

segiients:
Concentracié K

o) 2 8 10 20
(ppm) 4 >
Unitats d’emissio 0 0,295 0,205 0,746 1,191 1,489 1,512
Determina:

a) la manera de preparar les solucions patré de calibratge (material i mesures
volumeétriques utilitzades) a partir de la soluci6 mare

b) 'equaci6 de la recta de calibratge

¢) el contingut de K en la mostra de fulles en %(p/p)

Un pageés ens porta una mostra de dissoluci6é nutritiva pel rec, que ha obtingut afegint 1 L
d’un fertilitzant liquid complex a 1000 L d’aigua. El fabricant diu que aquest producte té
un 15% (p/v) de P.O; i el pages ens demana comprovar-ho.
Per a determinar el fosfor en la dissoluci6 tractem aquesta amb molibde (VI) i reduim el
complex fosfomolibdic format amb acid amino-naftolsulfonic obtenint un caracteristic
color blau de molibdé. Aquest color esta associat al’absorbancia a 690 nm (técnica d’analisi
UV-VIS).
A 5 mL de mostra que ens han portat li afegim les quantitats adequades de reactius i ho
portem a 100 mL de volum amb aigua destil-lada. Per altra banda, preparem una recta de
calibratge amb 5 mL de patrons de 1, 2, 3, 4, 5, 6, 71 8 ppm de fosfor (P), afegim els reactius
de la mateixa manera i enrasant a 100 mL com a la mostra.
Les absorbancies dels patrons son respectivament 0,205, 0,390, 0,575, 0,759, 0,947, 1,018,
1,056, 1,105. Per altra banda, obtenim una absorbancia de 0,567 per a la mostra.

a) Dibuixa la recta de calibratge i realitza una critica. Escriu 'equaci6 de calibratge

estimada.

b) Calcula la concentraci6 en ppm de P en la dissolucié nutritiva.

c) Calcula el % (p/v) de fosfor com P-Os en el fertilitzant liquid.

Un metode espectrofotometric (UV-VIS) per determinar nitrats en aigua es basa en el color
groc que es desenvolupa al reaccionar el nitrat amb I’acid fenoldisulfonic, i que té un maxim
d’absorcio a 410 nm.

Una mostra de 100 mL d’aigua estabilitzada amb una addici6 de 0,8 mL de H-SO,, es tracta
amb Ag.SO, per precipitar el i6 Cl- que interfereix en la determinacio. El precipitat es filtra
i renta. La soluci6 de mostra s’evapora fins a sequedat. El residu es tracta amb 2,0 mL
d’una soluci6 d’acid fenoldisulfonic i s’escalfa en un bany d’aigua calenta per afavorir la
dissoluci6. S’afegeixen 20 mL d’aigua destil-lada i 6 mL d’amoniac per millorar el
desenvolupament del color, i aquesta soluci6 s’enrasa en un matras aforat de 50 mL amb
aigua destil-lada. A continuaci6 es mesura l'absorbancia d’aquesta soluci6 en un
espectrofotometre UV-VIS. El mateix procediment es fa en tres repeticions de la mostra
d’aigua.

Per altra banda es preparen patrons de 1, 2, 3, 4 i 5 ppm de N a partir de nitrat de potassi.
S’agafen 20 mL de patro, se li afegeixen 2 mL d’acid fenoldifulfénic, 6 mL de amoniac i
s’enrasa a 50 mL. Posteriorment es mesura la absorbancia, donant els segiients valors:
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8.9.

Concentracib Unitats
N (ppm) d’absorbancia

blanc 0,010
1ppm 0,310
2 ppm 0,620
3 ppm 0,930
4 ppm 1,220
5ppm 1,350
mostra 1,115
mostra 1,086
mostra 1,002

a) Critica els valors obtinguts i calcula ’equaci6 de la recta de calibratge.

b) Escriu la formula per al calcul de la concentraci6 de nitrat a partir de 'equaci6é de
calibratge, la mesura espectrofotomeétrica i el volum de mostra.

¢) Quina concentraci6 de nitrats (mg/L) hi ha en la mostra d’aigua?

d) Quin error absolut i relatiu té aquest resultat? Quina és ’expressi6 correcta del resultat
amb les xifres significatives adequades?

Es fa una determinacio de niquel en aigua mitjancant espectrometria de plasma (ICP). Per
acidificar la soluci6 de mesura, a cada aliquota de 20,0 mL de mostra s’afegeixen 10 mL
d’acid clorhidric 0,5 M i s’enrasa a 100 mL. Per realitzar la recta de calibratge es preparen
els patrons de Ni2+ indicats a la taula a partir d'un patr6é mare de 200 ppm de Ni2+.

El resultat de la mesura espectrofotometrica és:

Concentraci6 Unitats
Ni (ppm) | d’absorbancia | a) Com prepararies els patrons de calibratge a partir de la
2 ppm 0,146 soluci6 patr6 mare. Indica el material i els volums
m 0.208 utilitzats.
4Pp ’ b) Quines observacions fas de la recta de calibratge?
8 ppm 0,236 Calcula I'equaci6 de la recta de calibratge.
10 ppm 0,279 ¢) Quina concentraci6 de Ni2* hi ha a l'aigua?
20 ppm 0,492 d) Quin error absolut i relatiu s'obté en la determinaci6?
30 ppm 0,741
40 ppm 0,996
Blanc 0,037
0,522
mostra
d’aigua 0,526
0,521

8.10. Es determina el P en dos sols utilitzant el métode Olsen (espectrometria UV-VIS). Per

realitzar la recta de calibratge de I'espectrofotometria es preparen 7 patrons de 2, 4, 8, 10,
20, 30 i 40 ppm de P a partir de dihidrogen fosfat potassic. 2,00 mL d'aquests patrons es
barregen amb 10,00 mL del reactiu molibdic i es deixen reposar 30 minuts abans de la
mesura en el espectrofotometre.

La determinaci6 del P en el sols es fa per duplicat. Es pesen 6,000 g de sol i s’agiten durant
una hora amb 100 mL del reactiu d’Olsen (NaHCO; pH 8,5). Es filtra, s’enrasa a 100,0 mL
i s’agafa una aliquota de 2,00 mL per desenvolupar el color. De la mateixa manera es fa
amb els patrons. Els resultats de ’espectrofotometria son:
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Concentraci6 P (ppm) | Unitats d’absorbancia
blanc 0,005
2 0,088
4 0,0035
8 0,317
10 0,396
20 0,717
30 0,901
40 0,996
sol A 0,522
0,526
sol B 0,923
0,970

a) Quines observacions fas de la recta de calibratge? Quins punts agafaries per el
calibratge? Raona totes les respostes.

b) Quina és la concentraci6 de P en les mostres problema? Expressa-ho com a ppm de
P.

¢) Quin és 'error absolut i relatiu que s’obté en el resultat de cada una de les mostres de
sol.

d) Si per analitzar la mostra de sol B fem una diluci6é de dues vegades i obtenim una
mesura de absorbancia de la meitat (0,462 i 0,463), quin seria la concentracio6
de P calculada? Ilerror absolut i relatiu?

8.11. El ferro pot estar present en una mostra d'aigua en les formes Fe2+ i/o Fe3+. El Fe3+ en
abséncia de complexants no acostuma a trobar-se en forma soluble sin6 en suspensid
col-loidal com Fe(OH)s.

Un dels métodes de quantificaci6 de ferro total en aigiies es basa en reduir primerament el
Fe3* en medi acid i seguidament la determinaci6 colorimeétrica del complex vermell que
formen els ions Fe2+* amb el a,a'-dipiridil.

El procés a seguir per a la determinaci6 del contingut de ferro total en una mostra es:
Introduir en un Erlenmeyer de 250 mL una quantitat d'aigua de la mostra de 100,0 mL.
Afegir 10 mL de HCL N/10 i bullir durant 5 minuts. Després de refredar-ho, es traspassa
quantitativament a un matras aforat de 250,0 mL i s'enrasa.

Per a la reacci6 colorimétrica s’afegeix una aliquota de 50,00 mL d'aquesta solucié a un
matras aforat de 100,0 mL. S'afegeix NH; fins pH 5, 1 mL de solucié de clorhidrat
d'hidroxilamina al 10%, 2 mL de a,a'-dipiridil i 5 mL de soluci6 amortidora d'acetic-acetat
de pH 5,2. Per tltim, s'enrasa i es mesura I'absorbancia a 510 nm.

Per altra banda, es preparen patrons per a una recta de calibratge de les concentracions
indicades en la taula. S’afegeixen els mateixos reactius que a la mostra i en la determinacié
espectrofotometrica s'obtenen les mesures segiients:

Concentracio
Fe (ppm) 0,50 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00
Unitats 0,173 0,492 0,678 1,021 1,362 1,523 1,587
d’absorbancia
mostra #1 #2 #3
Unitats 0.462 ) 0.28
d’absorbancia 4 559 387

a) Perque s'afegeix una substancia reductora com el clorhidrat de hidroxilamina?
b) Quina funci6 té 1'ebullicié en medi acid?
¢) Fes la grafica de la recta de calibratge i fes-ne una critica. Calcula 'equaci6 de calibratge.
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8.12.

8.13.

d) Calcula la [Fe] en les 3 repeticions de la mostra d'aigua. Critica els resultats obtinguts.
Quin és l'error absolut i relatiu obtingut?
€) Quina concentracié de Fe donaries en la mostra d'aigua?

Per determinar el contingut de Cu2+* en dos sols agricoles es fa una extraccié amb bicarbonat
i DTPA (meétode Lindsay) i posteriorment es determina mitjancant espectrometria
d’emissi6 amb plasma (ICP). Per realitzar la recta de calibrat es preparen 7 patrons de
Cuz2+ a partir de CuCl.. 50 mL d’aquest patrons s’acidifiquen amb HCl i s’enrasen fins a 100
mL per fer la mesura a I'espectrometre.

La determinaci6 de Cu en el sol es fa per triplicat. Es pesen les quantitats indicades a la
taula i s’agiten durant 1 hora amb el reactiu Lindsay. Es filtra, s’enrasa a 100 mL, i d’aquest
s’agafen 50 mL per acidificar i enrasar a 100 mL abans de la mesura espectromeétrica a
I'igual que amb els patrons. El resultat de la espectrometria es:

Concentraci6 Unitats
Cu (ppm) d’absorbancia

2 0,146

4 0,208

8 0,236

10 0,279

20 0,492

30 0,741

40 0,996

blanc 0,037 g de mostra

Sol A 0,008 5,0231
0,087 5,1106
0,111 5,0723
Sol B 0,522 9,1293
0,526 9,0360
0,521 09,0865

a) Quines observacions fas de la recta de calibrat? Quins punts agafaries per el calibratge?
Raona les teves respostes.

b) Quina concentracié de Cu2+ hi ha en cada so0l?

¢) Quin error absolut i relatiu s'obté en la determinaci6 del contingut de Cu en cadascun
dels sols?

Ens donen una mostra de saba d’'un cultiu herbaci per analitzar el contingut d’i6 amoni.
Agafem 10 mL del extracte i els barregem amb aigua i eter etilic. Separem la fase aquosa en
un embut de decantacio, la filtrem i 'enrasem a 250 mL amb aigua destil-lada. Aquesta
soluci6 conté 'amoni que es mesurara posteriorment.

Per a 'analisi d’amoni es fa servir la técnica colorimétrica de Nessler, que es basa en la
absorci6 de llum produida per un complex format entre 'amoni i el I.Hg i IK. Els patrons
de calibrat es preparen agafant volums adequats d’'un patr6 mare de 200 ppm d’amoni i
afegint una quantitat de reactiu Nessler igual a la meitat del volum final d’enras en els
matrassos aforats.

La determinacié d’amoni en la mostra es fa per triplicat agafant aliquotes de 20 mL de la
solucié de mesura, més 50 mL de reactiu Nessler i enrasant a 100 mL.
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Els resultats espectromeétrics obtinguts son:

Concentracid 0 2 4 6 8 10 15 20
(ppm)

Unitats 0,143 0,025 0,415 0,558 0,731 0,828 1,197 1,307
d’absorbancia

mostra #1 #2 #3 sense reactiu

Unitats 0,697 0,601 0,702 0,050

d’absorbancia

a) Per que s’afegeix un volum de reactiu Nessler que és la meitat del volum final
d'enras?

b) Quina solucid és el blanc? Quina soluci6 ens déna ’absorbancia de fons?

¢) Critica la recta de calibratge. Quina és’equaci6 de calibratge?

d) Determina la concentracié d’amoni en cada repetici6 de la solucié de mostra.

€) Quin resultat de I’analisi donaries?

f) Quina seria I'exactitud i la precisié d’aquest resultat?

8.14. Volem comprovar si un adob reuneix com a requisit de qualitat tenir al menys 30% (sobre

8.15.

materia seca) de magnesi com element fertilitzant. Amb aquesta finalitat, la mostra d’adob
es sotmet a una digesti6 acida eneérgica que extreu tot el magnesi, i en I’extracte obtingut,
es determina el magnesi mitjancant una técnica de espectrofotometria d’emissié atomica
amb plasma (ICP).
El procediment fet és el segiient: s’agafen 0,5062 g d’adob que té una humitat de 30,5%, es
barreja amb 100 mL d’acid sulftric concentrat i 100 mL d’acid percloric concentrat i
s’escalfa a 350°C durant 3 hores en una manta de digesti6 i sota una campana d’extraccié
de fums. Una vegada refredat s’enrasa a volum en un matras aforat d’un litre. Abans de
fer la determinaci6 analitica es fa una diluci6 per a que la concentracio6 entri en I'interval de
linealitat. Per aixo s’agafen 0,50 mL de I'extracte de digesti6 amb una pipeta de doble
enras, es posen en un matras aforat de 500 mL i s’enrasa a volum.
Per a la determinacié espectrometrica es preparen 8 patrons de Mg(1I) de 0,015, 0,030,
0,045, 0,060, 0,075, 0,090, 0,121 0,15 mEq/L a partir d’'un patr6 de 0,300 mEq/L de nitrat
de magnesi (II). A continuacié s’injecten en el espectrometre cadascuna d’aquestes
solucions patrons i s’obtenen respectivament els segilients valors: 0,263, 0,492, 0,713,
0,933, 1,154, 1,337, 1,386, 1,453 unitats d’absorbancia. Al injectar el mateix volum de la
dilucié de mostra de fertilitzant s’obté un valor de 0,463 unitats.
a) Dibuixa i critica la recta de calibratge.
b) Calcula la quantitat de Mg en el fertilitzant. L’adob reuneix el criteri de qualitat de
contingut de Mg?

Adicions miltiples

S’analitza el Cd en un aliment presentat en una llauna de conserves, mitjancant la técnica
d’espectrometria d’absorci6 atomica amb cambra de grafit (GF-AAS). Abans de la
determinaci6 es prepara un extracte en medi acid de 5,1564 g de mostra, es filtra i s’enrasa
a 250 mL. Per ala determinaci6 espectromeétrica es preparen 4 matrassos aforats de 25 mL
i es posa en cadascun d’ells 2 mL de I'extracte de la mostra i els volums indicats a la taula
d’un patré de 5,000 ppb de Cd. Finalment els matrassos s’enrasen amb aigua destil-lada i
es fa la mesura espectrometrica. Calcular la concentraci6 de Cd en I’'aliment.

volum patr6 Unitats
(mL) d’absorbancia
1 0,355
2 0,391
5 0,479
10 0,628
15 0,758

RESOLT
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8.16.

Es fa servir el metode espectromeétric d’absorci6 atomica amb generador d’hidrurs (AAS)
per determinar la concentracié de Hg que conté una mostra de llet d’importacio, que prové
d’una regi6é molt contaminada per industries. Previ a la determinaci6 s’agafen 500,0 mL
de mostra, s’acidifiquen a pH 2,0 amb HCI i s’enrasen a 1000,0 mL. Per a la mesura
espectromeétrica es barregen 20,00 mL del extracte de mostra amb volums de 10, 20, 30,
40 i 50 mL d’un patr6 de mercuri de 0,00500 ppm i s’enrasen sempre a 100 mL. Les
determinacions espectrometriques donen els segiients valors d’absorbancia: 0,355, 0,461,
0,557, 0,665, 0,758. Si el Limit Maxim de Residu de Hg en la llet fixat per la Uni6 Europea
es de 10 ppb, és acceptable aquesta partida de llet? Calcula el resultat del analisi i justifica
la resposta.

Es fa servir un metode espectrométric d’absorcié atomica amb cambra de grafit per
determinar la concentraci6 de ferro que hi ha en una mostra de poma del pais. Previ a la
determinacié s’agafen 2,5060 g de mostra, es barregen amb eter etilic per separar els
components organics que poden interferir en la determinacié i la fase aquosa extreta per
decantaci6 s’enrasa a 500,0 mL. Per a la mesura espectromeétrica es barregen 5,00 mL de
I‘extracte de mostra amb volums de 2, 5, 10, 15, 20 i 25 mL d un patr6 de ferro de 40 ppb i
s’enrasen sempre a 50 mL. Les determinacions espectrometriques donen els segiients
valors d’absorbancia 0,347, 0,579, 0,853, 1,107, 1,173, 1,243.

a. Quina és la concentraci6 de ferro en la mostra de poma?

b. Quina és la concentraci6 sobre matéria seca (s.m.s) si la humitat de la poma és del

50,3%?
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Problemes resolts

8.1. Es determina el contingut de ferro en un sol agricola mitjancant una digestié via humida i
una espectrofotometria d’absorci6é atomica (AAS). Amb aquest fi s’agafen 1,25 g de sol i es
fa una digesti6 amb 50 mL d’una soluci6é nitro-perclorica. Quan es refreda, es filtra i
s’enrasa a 250 mL. La mesura espectromeétrica d’aquest extracte déona 0,788 unitats
d’absorbancia. Per altra banda es calcula la recta de calibratge amb solucions patrons de
0,1, 2,3,415ppm de ferro. Les mesures espectromeétriques obtingudes d’aquests patrons

son:
Concentraci6 Fe| o 1 2 3 4 5
(ppm)
Unitats d’absorbancia | o 0,210 0,431 0,631 0,832 1,052

Calcula: a) I'equaci6 de calibratge del métode espectrofotometric b) el contingut de Fe en la
mostra de sol.

Els valors de concentracio es representen a I'eix d’abscisses
(x) i els d’absorbancia al d’ordenades (y). A la grafica es veu
11 com tots els punts estan ben alineats, hi ha bona relaci6é

lineal.
0,8 -

abs

06 El calcul de 'equaci6 de la recta que representa tots aquest
punts es fa mitjangant una regressio lineal (ajust per minims
47 quadrats).
0.2 -
El resultat dona I'equacié y = 0,2093 - x + 0,0027 0 posant
4 2 A ¢ elnom de les variables de la nostra mesura:

concentracis (ppm) Absorbancia = 0,2093 - conc + 0,0027

abs-0,0027
0,2093

1 substituint el valor mesurat d’absorbancia
abs-0,0027 _ 0,788-0,0027
0,2093 0,2093

aillant conc =

conc = =3,752 mg/L. de Fe a l'extracte de mesura

el calcul de la concentraci6 en el material estudiat sera

3,752 mg Fe 0,250 L extracte 1000 g
1 L extracte 1,25 gsol lkg

=750mg/kg de Fe en el sol
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8.5. Per determinar el contingut en bor en una aigua de reg, s’agafen 5 mL de mostra d’aigua,
s’afegeix el reactiu colorimeétric i s’enrasa a 25 mL. La determinaci6 amb I'espectrometre
d’absorcié molecular visible (UV-VIS), déna un valor de 0,711 unitats d’absorbancia. Per
altra banda, les mesures dels patrons de calibratge originen els segiients valors:

Concentracio

de B (ppm) 0 0,100 | 0,200 | 0,300 | 0,400 | 0,600 | 0,800 | 1,000
Unitats

dabsorbancia | €010 | 0:195 | 0,383 | 0,564 | 0,759 | 1,139 | 1,289 | 1,381

Preguntes:

a) Fesun grafic amb mesures dels patrons. Hi ha algun valor anomal?

b)

Calcula I'equaci6 de la recta i el coeficient de correlacié R2 tenint en compte tots els

patrons. Calcula també I'equacio6 de la recta i R2 eliminant els valors anomals. Quina és
la recta de calibratge correcta? Quina es la recta de calibratge més correcta? Per qué?
¢) Calcula el contingut de bor a I'aigua de reg.

2 2
1,5 1,5
* *
31 21
© ©
05 - y = 1,4427x +0,1019 0,5 Y= 1T 0007
R2 = 0,9592 ’
0 T T 1 O T T 1
0 0,5 1 1,5 0,5 1 1,5
conc (ppm B) conc (ppm B)

Fig. 1 Regressio lineal sense eliminar punts Fig. 2 Regressio lineal eliminant punts

Els dos punts de més concentraci6é no segueixen una relacio lineal (Fig. 1), fet que es comprova
amb el coeficient de determinaci6é R2 baix (0,959). Es calcula 'equacio de la recta de calibratge
com la grafica de la dreta (Fig. 2)

abs = 1,8813 conc + 0,0067

ila concentraci6 de bor és

abs-0,0067 0,711-0,0067
1,8813 1,8813

Com que es fa una diluci6 de la mostra al afegir el reactiu colorimétric, la concentraci6 final en

la mostra

conc = =0,374mg/LLde B

0,374 mg B 0,025 L extracte

- =1,87 mg/L de B en la mostra
1 L extracte 0,005 L aigua

Atenci6: eliminar punts experimentals d'un calibratge és molt delicat i només ho podem fer quan
estiguem molt segurs de que la seva desviaci6 es deguda a un error determinat
(instrumental). Es poden aplicar procediments estadistics per avaluar els punts anomenats
aberrants. Es cas de dubte és millor no rebutjar cap punt experimental.
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8.15. S’analitza el Cd en un aliment presentat en una llauna de conserves, mitjancant la técnica
d’espectrometria d’absorcié atomica amb cambra de grafit. Abans de la determinaci6 es
prepara un extracte en medi acid de 5,1564 g de mostra, es filtra i s’enrasa a 250 mL. Per a
la determinacié espectrométrica es preparen 4 matrassos aforats de 25 mL i es posa en
cadascun d’ells 2 mL de I'extracte de la mostra i els volums indicats a la taula d’'un patré de
5,000 ppb de Cd. Finalment els matrassos s’enrasen amb aigua destil-lada i es fa la mesura
espectrometrica. Calcular la concentracié de Cd en 'aliment.

volum patro Unitats
P d’absorbanci
(mL) a
1 0,355
2 0,391
) 0,479
10 0,628
15 0,758
Soluci6:
vol patr6  conc patr6 absorbancia
(mL) matras 1+
(ppb Cd) 08 |
1 0’2 05355 (]
0,4 0,391 S 0,6 -
1 0, @
1% 2 0 ggg 5 04 7 y = 0,1439x + 0,3322
b 2 —
15 3 0,758 3 5 R? = 0,9987
} / T 0 | } |
Es calcula la conc de patré en cada matras -4 -2 02 9 2 4 6
i b)
5 ppb -1 mL conc patré (pp
2PPYIMT 65 o
25mL

i el mateix pels altres patrons

La intersecci6 amb l'eix d’abscisses ens dona la concentraci6 d’analit a la mostra

0=n_03322 ) 3085 ppb Cd
m  0,1439

siabs=0 = Cp=-

per calcular la concentraci6 de Cd en I'extracte acid cal multiplicar pel factor de dilucio
2,3085 ug Cd 0,025 L solucio mesura

L solucio mesura 0,002 L extracte

=28,86 ppb Cd en extracte

i finalment es calcula la concentraci6 de Cd en I’aliment

28,86 ug Cd  0.250 L extracte
L extracte  5,1564 g aliment

=1,400 ppm CD en l'aliment
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8.9

8.10

8.11

8.12

8.13

8.14

8.15
8.16
8.17

Resultats

Res: a) Abs = 0,2093 - conc + 0,0027 b) 750 mg/kg de Fe en sol RESOLT

Res: 2850 mg/kg de P en el s0l, recta de calibratge: Abs = 0,0202 conc + 0,0522

Res: 190 ppm de Ca en la mostra.

Res: 9,66% P

Res: a) dos tltims valors no segueixen comportament lineal b)y =1,8813x + 0,0067
R2=0,9999 ¢)1,87mg/L B alaigua RESOLT

Res: a) veure prob 1,29 b) y=0,1453 x + 0,0275 R2 =0,9992

¢) 0,167% de K en fulla

Res: a) els tres Gltims punts no son lineals: Abs = 0,1853 x ppm P + 0,0193 R2: 0,9999
b) 59,11ppmdeP c¢)13,5% P205

Res: a) patr6 de 5ppm fora linealitat. Abs = 0,76 x ppm N (diluit) + 0,0100

b) formula: ppm NOjs- en aigua = (A-0,010)/0,76x0,050/0,100x62/14

¢) concentraci6 = 3,22 3,13 2,89 ppm de NO3~ conc promig= 3,08 ppm de NO3-

d) ea=%0,17 £=5,5% resultat: 3,1 + 0,2 ppm de NO;-

Res: a) Veure problema 1.33 b) valors de 2 i 4 ppm no son lineals, no es tenen compta:
abs = 0,0237.Conc + 0,0371

¢) 103 ppm de Ni en aigua (mg Ni/L aigua) d) +/- 1,3 ppm, 1,31%

Res: a) Patrons 30 y 40 fora rang linealitat, recta ajust A=0,0356C+0,0148

b) A1: 235 ppm P, A2: 237ppm P ¢) €.=1,9 &=0,8%

La mostra B esta fora del rang de linealitat, no es pot calcular un resultat fiable.

d) Bi: 419 ppm P, B2: 420 ppm P .= +/- 1 ppm, &=0,2%

Res: a) per reduir el Fe3+ a Fe2+  b) per destruir els col-loides de Fe(OH)3

¢) el patr6 de 1 ppm esta mal i la seva absorbancia es incorrecta. Els patrons de 51 6 ppm
son alts i surten fora del rang de linearitat. Tots aquests no es poden introduir en la recta
de calibrat. Abs= 0,34 [Fe] + 1,35-103 R2=0,99998

d) la repeticié #2 dona uns valors molt diferents, pot estar mal preparada. A més a mes,
la seva absorbancia esta fora de la zona de linearitat i no es pot coneixer amb exactitud.
[Fel:= 1,357 ppm i [Fe]z= 1,136 ppm. ea (desv tip) = £0,16 i &= 12%.

e) 3,12 mg.Lt de Fes3+,

Res: a) 2 i 4 ppm no son lineals. Son erronis, es treuen de el calibratge. Recta de
calibraci6: Abs = 0,02368[Cu] + 0,0372

b) 51 ppm de Cu en sol Ai226 ppm de Cu en sol B

c) sol A: e.=+10,1 €=19,8%, sol B: e.=+2,3 &=1%

Res: a) Per que el reactiu tingui la mateixa dilucié en mostra i patrons.

b) El blanc es el patr6 de o ppm. La abs de fons correspon a la solucié de mostra sense
reactiu.

¢) El patr6 de 20 ppm surt fora de rang de linearitat. El patré de 2 ppm dona un valor
molt baix, suposem que esta mal preparat i no el tenim en compte.
A=0,1413+0,0703x[NH,4*]

d) 7,19 ppm, 7,12 ppm, 7,25 ppm €) 898 ppm f) precisi6é = +9 ppm, I’exactitud no es pot
conéixer amb aquestes dades.

Res: a) Abs=14,430 conc + 0,05773 b) 46,85 % Mg sobre mat seca adob. SI assoleix
limit de

Res: 1,400 pug/g de Cd en I'aliment RESOLT

Res: 12,7 ppb de Hg en la llet, no es acceptable

Res: a) els dos altims punts no segueixen relaci6 lineal i es descarten en calibratge, conc
final = 7,25 mg/Kg de Fe en poma b) 14,6 mg/Kg mat seca poma
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IX.

9.1.

CROMATOGRAFIA

Calcul a partir dels pics dels cromatogrames, 75
Calcul a partir de rectes de calibratge, 77
Calibratge amb patré intern, 78

Calibratge amb adicions multiples, 79
Cromatogrames del problema 9.2, 85

Calcul a partir dels pics dels cromatogrames

Es realitza I’analisi dels alcohols continguts en una mostra de vi de ’Emporda. La teécnica
utilitzada es cromatografia de gasos de repartiment (GC). La fase mobil es un gas, mescla
d’argb i meta. La fase estacionaria es liquida (polietilenglicol), introduida en una columna
CarboWax 1500. Aquesta columna es manté a 80°C durant tota la cromatografia. Per
obtenir una senyal quantificable s’utilitza un detector d’ionizaci6 en flama (FID). Per
quantificar els alcohols, en primer lloc es prepara una solucié6 amb una mescla de tots els
patrons determinats (veure a continuaci6 la taula amb la concentracié de cada patrd). A
continuaci6 s’injecta al cromatograf una aliquota d’aquesta solucié de patrons obtenint el
cromatograma de patrons mostrat abaix (//-lustracio IX-1). Finalment s’injecta el mateix
volum de la mostra de vi, obtenint el cromatograma dels alcohols del vi (//-lustracié 1X-2).
Determinar els temps de retenci6 de cadascun dels alcohols i quantificar la seva
concentracid al vi en mg.L.

alcohol concentracid
Acetaldehid 185 ppm
Acetat de etil 130 ppm
Etanol No quantificat
n-propanol 184 ppm
Isobutanol 238 ppm
Iso-amilic 200 ppm

Nota.- Aquests compostos estan ordenats d’acord a la seva aparici6 en el cromatograma. El pic que surt a 7,54
minuts en el cromatograma de patrons no correspon a cap compost identificable. Les unitats d’area que apareixen
als cromatogrames son irrellevants a efectes del calcul. Ignora la columna de CONC als cromatogrames, aquest
valors no tenen sentit al no haver-se fet un calibratge automatic.

RESOLT

Calcula la concentraci6 de residus de 'herbicida isoproturon en raim mitjancant una
técnica de cromatografia de liquids HPLC. S’agafen 3,058 g de mostra de raim i s’extrau
el pesticida amb acetat d’etil, obtenint 100 mL d’extracte. D’aquest extracte s’injecta un
volum de 100 pL al cromatograf. Per altra banda, s’injecta el mateix volum de patrons
d’isoproturon de 0,20, 0,25, 0,50, 0,70 i 1,00 pug/L obtenint els cromatogrames mostrats
en les il.lustracions de Cromatogrames del problema 9.2, pag 85. El pic que correspons a
I'isoproturon apareix a un temps de retenci6 de d’ 11 min.
a) Calcula la recta de calibratge i la concentraci6 de pesticida en la mostra de raim.
b) Siel LMR es de 0,010 mg.Kg™, la mostra analitzada pot ser consumida?
Nota.- Pel calcul, tingues en compte només els valors de la columna de Area corresponent al pic del
Isoproturon, a temps de retenci6é d’11 minuts.
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Il-lustracio IX-1. Cromatograma de la solucio mescla de patrons de calibratge.
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9.3.

9.4.

9.5.

9.6.

Calcul a partir de rectes de calibratge

Es fa I’'analisi d’amoni en un adob organic mitjancant una técnica de cromatografia ionica
(HPLC). S’agafen 5,062 g d’adob, es fa una digestié acida durant 3 hores i s’enrasa a un
litre. Abans de fer la determinaci6 analitica es fa una diluci6 per a que la concentraci6 entri
en l'interval de linealitat. Per aix9, s’agafen 0,500 mL de I’extracte digerit amb una pipeta
de doble enras, es posen en un matras aforat de 500 mL i s’enrasa a volum.

Per a la determinaci6é cromatografica es preparen patrons d’amoni de 0,015, 0,030, 0,060,
0,090, 0,12 i 0,15 mEq/L a partir d'un patré de 0,300 mEq/L de nitrat d’amoni. A
continuacio s’injecten en el cromatograf 500 uL de cadascuna d’aquestes solucions patrons
i s’obtenen respectivament pics amb les segiients arees: 263, 492, 933, 1337, 1386, 1453
unitat arbitraries d’area. Al injectar el mateix volum de la diluci6 de mostra de fertilitzant
s’obté una area de 463 unitats.

a) Dibuixa i critica la recta de calibrat.

b) Calcula la quantitat, en %(p/p), d’amoni en el fertilitzant

Es vol quantificar la presencia de glifosat en aigiies de drenatge d’'una zona agricola on s’han
fet reiterades aplicacions d’aquest herbicida. Es segueix el segiient protocol d’analisi per
cromatografia liquida acoblada a espectrometria de masses (HPLC-MS). Es preparen
dilucions patrons de concentracions 1, 2, 3, 4, 5, 6, 71 8 ug.L-* a partir d’'una soluci6 patrd
de glifosat. Els pics dels cromatogrames per aquest patrons séon de: 323, 552, 773, 993,
1214, 1397, 1446, 1513 unitats d’area

a) Quin és el contingut en una mostra d’aigua que dona un pic cromatografic de 523 unitats
d’area?

b) Si el limit tolerable (MCL) de glifosat en aquests tipus d’aigiies es considera 1 ppb, la
mostra problema esta dins d’aquest limit?

El métode de determinacié d’acids grassos de cadena curta en mantega es basa en una
esterificaci6 mitjancant reacci6 amb hidroxid potassic i alcohol metilic. Posterior
determinaci6é cromatografica (HPLC) dels esters metilics obtinguts i expressi6 del resultat
com a contingut en acid butiric (butanoic). Per analitzar una mostra de mantega, es pesen
0,3567 g i es fan totes les reaccions adients fins tenir-ne 100 mL d’extracte de mesura. La
mesura cromatografica d’aquesta mostra déona un pic de 4520 unitats d’area. Els
cromatogrames dels patrons de 1, 2, 5,101 15 g/L d’acid butiric, donen els segiients valors
d’arees dels pics obtinguts: 3872, 1687, 5558, 7073, 9080.

a) Dibuixa i calcula la recta de calibratge.

b) Quin és el contingut en acid butiric de la mostra de mantega?

Per la determinaci6 de residus de clortalonil, un fungicida utilitzat en el conreu de perer,
es fa servir una tecnica de GC amb una fase mobil d’heli i detector de captura d’electrons.
Per I'extracci6 del residu es pesen 119,05 g de mostra de peres (75% d’humitat), es barregen
amb 250 mL d’acetat d’etil, s’homogeneitza i es separa la fase organica en un embut de
decantaci6. Posteriorment es filtra per tenir un extracte clarificat i s’enrasa fins a 200 mL.
D’aquest extracte s’injecten tres repeticions de 5 uL en el cromatograf. Els cromatogrames
obtinguts donen respectivament 8520, 8554, 8506 unitats d’area. Per altra banda, es
preparen patrons de calibratge del 5, 10 15 i 20 ppb de clortalonil en acetat d’etil que donen
unes arees de pic de 3341, 6702, 10043, 13409 unitats.
a. Calcula el contingut en clortalonil de la mostra analitzada. Si la normativa permet un
LMR de clortalonil en peres de 50 ppb (s.m.s.), aquesta mostra seria apte pel consum?
b. Quin seria I'error del resultat? Amb quantes xifres significatives s’hauria de donar?
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9.7.

9.8.

Calibratge amb patré intern

Per determinar acetoclor en una formulaci6 de herbicida emulsionable es fa servir una
cromatografia de gasos acoblada a espectrometria de masses (GC-MS), utilitzant dibutil-
ftalat (DBP) com a patré intern. La metodologia consisteix en dissoldre 0,100 g de mostra
en acetona enrasant a 50 mL i diluint aquesta soluci6 amb acetona en una proporci6 1:50.
A aquesta soluci6 se li afegeix el patr6 intern DBP fins una concentraci6 final de 5 ug/mL.
Per altra banda, es prepara un patro6 de calibratge de 20 ug/mL al que s’ha afegit DBP fins
una concentracio final de 5 pug/mL. Els valors d’area (uA, unitats arbitraries d’area)
mesurats al cromatograf son:

- cromatograma de la mostra: 5514 uA per la solucié de mostra, 17350 uA pel patré intern
- cromatograma del patr6: 8976 uA per el patrd de acetoclor (AC), 17546 uA per el patrd

: intern de DBP
DBP Calcula la concentraci6 d’acetoclor al
b herbicida.
X - E
RESOLT
é 1.0x10° 4 -
B AC
z l rcp PDM
5.0x10° 4 ‘ 4 D. Wang and S. Wu, “Development and validation of a GC—
| | MS method for the simultaneous determination of
| [ I || acetochlor, fluorochloridone, and pendimethalin in a
| | | | herbicide emulsifiable concentrate formulation,” Acta
0.0 e e ——————— 1 Chromatogr., vol. 32, no. 4, pp. 238—241, Dec. 2020.
4 : B
Time (min)
Figure 3. Typical SIM chromatogram of AC, FCD, and PDM, as
well as the intemal standard of DBP in a standard mixture

Es vol determinar el contingut d’acid oleic en un oli d’oliva per tal de verificar la seva
qualitat. Aquest acid gras és I’acid gras majoritari en I’oli d’oliva, tot i que també hi ha altres
com l'acid linoleic, acid palmitic, I'acid palmitoleic o 'acid linolenic. Per la determinacié
analitica es fa servir una tecnica de cromatografia HPLC amb la utilitzaci6é d’un patro intern
pel calibratge. Amb aquesta finalitat, es prepara una mostra d’oli a la que s’addiciona un
patré intern d’acid butiric, que no es troba en l'oli d’oliva. Per altra banda, es preparen
patrons d’acid oleic en un medi organic, als que s’addiciona el patré intern d’acid butiric en
la segiient proporcio:

Patr6 o mostra Acid oleic Acid butiric Dissolvent
(mL) (mL) (mL)
Patr6 1 0,1 0,2 4,7
Patr6 2 0,5 0,2 4,3
Patr6 2 1 0,2 3,8
Patré 4 2,5 0,2 2.3
Patr6 5 4,5 0,2 0,3
mostra 4,5 0,2 0,3

Posteriorment s’injecten les mostres i els patrons en el cromatograf HPLC i 'analisi de pics
dona la segiient taula d’arees:

Patré o mostra Pic1 Pic 2
Patr6 1 1035 2358
Patro 2 4125 2634
Patr6 2 7256 2598
Patr6 4 13265 2432
Patr6 5 23657 2459
mostra 20140 2480

Calcular el contingut d’acid oleic en I'oli, expressat en % en volum
RESOLT

78



9.9.

9.10.

9.11.

9.12.

9.13.

Calibratge amb adicions miultiples

La legislaci6 europea (2017) fixa un limit tolerable (MCL) d’acrilamida en patates chips de
750 mg/Kg. Per a la seva determinaci6 es fa servir un metode d’analisi basat en la solucié
acida d’'una mostra i posterior determinaci6 cromatografica per HPLC-MS i pel calibratge
es fan adicions conegudes d’un patr6 de 1000 ppb d’acrilamida. Per quantificar 'acrilamida
en una mostra, es pesen 104,46 g de patates chips, es fa una digestio6 acida i s’enrasa a 500
mL. A continuaci6 es posen 50 mL d’aquest extracte en 5 matrassos aforats de 100 mL. En
cadascun d’aquests, també s’afegeix quantitats variables (1, 2, 5, 10 i 15 mL) d’un patro6 de
1000 ppb d’acrilamida, s’enrasen i s’injecten al cromatograf. Els valors de les arees dels
pics obtinguts son: 3800, 4563, 5510, 6981, 9010.

a) Dibuixa i calcula la recta de calibratge.

b) Quin és el contingut d’acrilamida en la mostra? Supera el MCL fixat per la EU?
RESOLT

Per determinar la concentraci6 de ’herbicida glifosat en aigiies fluvials d'una zona agricola
on s’han fet reiterades aplicacions s’utilitza una técnica de cromatografia HPLC. Per
Panalisi instrumental es segueix aquest protocol: es preparen solucions de mesura en
matrassos de 100,0 mL amb aliquotes de 5 mL de la mostra problema i volums de 5, 10,15,
20 i 25 mL d’una soluci6é patr6é de 'herbicida de 50 ppb. Els resultats obtinguts de la
dilucions de mesura son: 3345, 4687, 5558, 6679, i 7200 unitats d’area. Calcula la
concentraci6 de ’herbicida en 'aigua fluvial estudiada.

Per la determinaci6é de la concentraci6 de metanol en un licor es fa servir una teécnica
cromatografia de gasos (GC) amb detector FID. Per a I'analisi d'una mostra es preparen 6
matrassos aforats de 25,0 mL als que s’afegeixen 1 mL de la mostra del licor i volums
variables d’un patré de metanol de 100 mg/L: 1, 2, 4, 8, 10 i 15 mL. Finalment s’enrasen
els matrassos amb aigua ultrapura. Les lectures d’area que s’obtenen en els cromatogrames
corresponents son: 165, 290, 450, 969, 1216, 1873. Calcula la concentracié de metanol en
el licor estudiat.

S’utilitza una tecnica de cromatografia de gasos per la determinacié d’acid lactic en un
extracte amb acids grassos volatils (VFA) d’ensilats per a alimentaci6 ramadera. El
cromatograf disposa d’'una columna farcida, N2 com a gas de la fase mobil i un detector de
ionitzaci6 de flama (FID). El calibratge de la tecnica es fa pel metode d’adicions conegudes
d’un patr6 de 500 ug/mL d’acid lactic. Per ala determinacié d'una mostra d’ensilat s’agafen
10,06 g de mostrai es fa una extracci6 dels VFAs obtenint 100 mL d’extracte. Per al’analisi
cromatografica es preparen 5 matrassos aforats de 25 mL posant un volum de 2, 5, 10, 15 i
20 mL del patr6 d’acid lactic. A més, es pipetegen 2 mL de I'extracte de mostra en cadascun
del matrassos anteriors i s’enrasa amb aigua ultrapura. Les lectures cromatografiques que
s’obtenen de aquestes solucions son 380, 456, 555, 689, 879 unitats d’area. Calcula la
concentraci6 d’acid lactic a 'extracte VFA i a I'ensilat problema (en %).

Es fa servir una tecnica de cromatografia de liquids acoblada a espectrometria de masses
(HPLC-MS), per quantificar la hormona metenolona (Zheng et al., 2020). Aquest compost
s’aplica per millorar la qualitat de alguns tipus de carn, pero el seu ds esta prohibit als
esportistes. Per ala seva determinaci6 s’agafen 2 g de mostra de carn i es sotmet a digestio,
purificaci6 i centrifugaci6. L'extracte resultant s’enrasa a 50 mL. 5 mL d’aquest extracte es
posen en 5 matrassos aforats de 100 mL per preparar les solucions de calibratge pel metode
d’adicions multiples. A aquest matrassos se li afegeixen aliquotes de 5, 10, 15, 20 i 25 mL
d’'una soluci6 patré de metenolona de 200 ng/mL i 10 mL d’un patrd intern de metil-
testoestorona (MTT) de 1 ug/mL.
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Els cromatogrames obtinguts donen les segiients arees

ESI MRM (303.1 -> 83.0 . . . N
~ | Qe (unitats arbitraries d’area) pels dos compostos:
S 1.24 —
Z 104 Agilent SB-C18
2 08l Agilent XDB-C18 - - .
5 os — mL patr6 UuA pic UA pic patro
£ 04l H metenolona | metenolona intern MTT
g 02 I 5 167 1314
L] s — 10 689 1289
1.0 2.0 3.0 40 50 6.0 7.0 80 9.0 6 6
Acquisition time (min) 15 145 132
20 2560 1305

FIGURE 2 Optimization of high-performance liquid
chromatography-tandem mass spectrometry (HPLC-MS/MS) 25 3598 1330
parameters for methenolone and d;-methyltestosterone analysis. The

separation efficiency was compared between the Agilent SB-C18

column and Agilent XDB-C18 column

Calcula la recta de calibratge pel métode d’adicions mdltiples i la concentraci6 de
metenolona en 'extracte de mesura i en la mostra de carn.
Nota.- Les dades numeriques del problema no corresponen a una mostra real, siné preparades han estat a partir

de la informaci6 de 'article referenciat.
Zheng, J. et al. (2020) ‘Quantitative analysis of total methenolone in animal source food by liquid chromatography-tandem
mass spectrometry’, Drug Testing and Analysis, pp. 1—8. doi: 10.1002/dta.2915.
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Problemes resolts

9.1.  Esrealitza 'analisi dels alcohols continguts en una mostra de vi de '’Emporda. La tecnica
utilitzada és cromatografia de gasos de repartiment. La fase mobil és un gas, mescla d’arg6 i meta.
La fase estacionaria és liquida (polietilenglicol), introduida en una columna CarboWax 1500.
Aquesta columna es manté a 80°C durant tota la cromatografia. Per obtenir una senyal
quantificable s’utilitza un detector d’ionizacion en flama (FID). Per quantificar els alcohols, en
primer lloc es prepara una solucié patr6 (ver taula) amb tots els compostos presents en el vi i
s’obté un cromatograma de la mateixa. A continuaci6 es realitza un cromatograma de la mostra
de vi. Determinar els temps de retencié de cadascun dels compostos i quantificar la seva
concentraci6 al vi en mg.L.

patrons
Alcohol Concentracio Tretencio Area
(seg)

Acetaldehid 185 ppm 1,16 2758
Acetat de etil 130 ppm 1,82 6798
Etanol No 2,56 257020

quantificat
n-propanol 184 ppm 4,05 8076
Isobutanol 238 ppm 5,16 8757
Iso-amilic 200 ppm 10,11 5459

mostra de vi

T retencié R Concentracio
Alcohol (seg) Area calculada

& (ppm)

Acetaldehid 1,19 800 53,7
Acetat de etil 1,83 1209 23,1
Etanol
n-propanol 4,08 1766 40,2
Isobutanol 5,2 2025 79,5
Iso-amilic 10,17 10736 393

Resoluci6: Exemple calcul concentraci6 d’acetaldehid:

area mostra

C compost = C patro. = 185 ppm.% = 53,7 ppm Acetaldehid

area patré

9.7.  Per determinar acetoclor en una formulacié de herbicida emulsionable es fa servir una
cromatografia de gasos acoblada a espectrometria de masses (GC-MS), utilitzant dibutil-ftalat
(DBP) com a patr6 intern. La metodologia consisteix en dissoldre 0,100 g de mostra en acetona
enrasant a 50 mL i diluint aquesta solucié amb acetona en una proporcio6 1:50. A aquesta solucid
se 1i afegeix el patr6 intern DBP fins una concentraci6 final de 5 ug/mL. Per altra banda, es
prepara un patré6 de calibratge de 20 pg/mL al que s’ha afegit DBP fins una concentraci6 final de
5 ug/mL. Els valors d’area (uA, unitats arbitraries d’area) mesurats al cromatograf son:
- cromatograma de la mostra: 5514 uA per la solucié de mostra, 17350 uA pel patrd intern
- cromatograma del patré: 8976 uA per el patr6 de acetoclor (AC), 17546 uA per el patro
intern de DBP
Calcula la concentracié d’acetoclor al herbicida.

Resolucib:

Les relacions de concentracio (X) i area (A) entre analit i patré intern son:
Xp/X1s = 20 / 5 =4 pg/mL

Ap/Ais = 8976 / 17546 = 0,51157

Am/Ais = 5514 / 17350 = 0,31780

Xmostra / X1s = 4 . 0,31780 / 0,51157 = 2,485
Xmostra = 2,485 . 5 = 12,42 ug/mL
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9.8. Esvol determinar el contingut d’acid oleic en un oli d’oliva per tal de verificar la seva qualitat.
Aquest acid gras, és 'acid gras majoritari en I'oli d’oliva, tot i que també hi ha altres com 1'acid
linoleic, acid palmitic, I'acid palmitoleic o I'acid linolenic. Per la determinaci6 analitica es fa servir
una tecnica de cromatografia HPLC amb I'utilitzacié d’un patr6 intern pel calibratge. Amb aquesta
finalitat es prepara una mostra d’oli a la que s’addiciona un patré intern d’acid butiric, que no es
troba en I'oli d’oliva. Per altre banda, es preparen patrons d’acid oleic en un medi organic, als que
s’addiciona el patro intern d’acid butiric en la segiient proporcio:

Patr6 Acid oleic Acid butiric Dissolvent
o} (mL) (mL) (mL)

mostra

Patr6 1 0,1 0,2 4,7
Patr6 2 0,5 0,2 4,3
Patr6 2 1 0,2 3,8
Patr6 4 2,5 0,2 2,3
Patro 5 4,5 0,2 0,3
mostra 4,5 0,2 0,3

Posteriorment s’injecten les mostres i els patrons en el cromatograf HPLC i 'analisi de pics dona
la segiient taula d’arees:

Patr6 o mostra Pic1 Pic 2
Patr6 1 1035 2358
Patr6 2 4125 2634
Patr6 2 7256 2598
Patr6 4 13265 2432
Patr6 5 23657 2459
mostra 20140 2480

Calcular el contingut d’acid oleic en I'oli, expressat en % en volum

Resolucio:

Es fa una taula combinant les dues anteriors i afegint dos variables: la relacié de concentracions
entre I'analit(X) i el patr6 intern (IS) i la relacié d’arees. Amb aquestes variables es fa la
regressio lineal pel calcul de la recta de calibratge.

Patr6 o mostra Acid oleic Acid Pic1 Pic 2 X/1S Ax/A1s
(mL) butiric
(mL)

Patr6 1 0,1 0,2 1035 2358 0,5 0,4389313
Patr6 2 0,5 0,2 4125 2634 2.5 1,56605923
Patro6 2 1 0,2 7256 2598 5 2,79291763
Patr6 4 2,5 0,2 13265 2432 12,5 5,45435855
Patrd 5 4,5 0,2 23657 2459 22,5 9,62057747
mostra 4,5 mL mostra 0,2 20140 2480 8,12096774
12 - a partir de la recta de calibratge podem

calcular el factor X/IS per la mostra:
10
y = 0,4066x + 0,4774
R2=0,9971

(%) — Ordenada
Pendent

X/ g mostra =

AxfAs
(=2}
|

8,1209-0,4774
0,4066

X/IS mostra = =18,80

X =18,80. 0,2 = 3,7597 mL oleic

X/s . 3,7597 oleic
% oleic = ——— 100 =83,5%
4,5 mL mostra
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9.9. Lalegislaci6 europea (2017) fixa un un limit tolerable (MCL) d’acrilamida en patates chips
de 750 pg.Kg1. Per la seva determinaci6 es fa servir un métode d’analisi basat en la soluci6 acida
d’'una mostra i posterior determinacié cromatografica per HPLC-MS i pel calibratge es fan
adicions conegudes d’'un patr6é de 1000 ppb d’acrilamida. Per quantificar I’acrilamida en una
mostra, es pesen 104,46 g de patates chips, es fa una digesti6é acida i s’enrasa a 500 mL. A
continuaci6 es posen 50 mL d’aquest extracte en 5 matrassos aforats de 100 mL. En cadascun
d’aquests, també s’afegeix quantitats variables (1, 2, 5, 10 i 15 mL) d’un patr6 de 1000 ppb
d’acrilamida, s’enrasen i s’injecten al cromatograf. Els valors de les arees dels pics obtinguts son:
3800, 4563, 5510, 6981, 9010.

a) Dibuixa i calcula la recta de calibratge.

b) Quin és el contingut d’acrilamida en la mostra? Supera el MCL fixat per la EU?

Res: a) Recta calibratge. Area = 35,006 Conc + 3644,4

b) 996,6 ug.Kg es supera el limit fixat per la UE.

Solucib.-

Es calcula la concentracioé de patr6 acrilamida en cadascun dels matrassos de 100 mL a partir
del patr6é mare de 1000 ppb.

, conc patro volum final ppb patré R
mL patro mare d’enras acrilamida area
1 1000 ppb 100 mL 10 3800
2 1000 ppb 100 mL 20 4563
5 1000 ppb 100 mL 50 5510
10 1000 ppb 100 mL 100 6891
15 1000 ppb 100 mL 150 9010
aono - g
. Pl Resolucio:
* /2,( Recta calibratge.
00 ee 1% 2o Area = 35,006 Conc + 3644,4
y = 35,006x + 3644,4
conc R?=0,9896

a continuacio es calcula I'intersecci6 de la recta amb abcises

0—n 36444

siabs=0 = Cp=- =
m 35.006

=104.11 ppb acrilamida

per calcular la concentracié d’acrilamida a 'extracte acid cal multiplicar pel factor de dilucié

104.11 ug acrilamida 0,100 L solucio mesura

= 208,22 ppb Cd en extracte
L solucio mesura 0,050 L extracte

ifinalment es calcula la concentraci6 d’acrilamida en ’aliment
208.22 ug €d 0.500 L extracte 1000g

L extracte 104,46 galiment 1Kg

= 996.6 ug.Kg~?! acrilamida en chips

Se supera el limit fixat per la legislacié de la UE.
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9.2.
9.3.
9.4.
9.5.

9.6.

9.10.
9.11.
9.12.

9.13.

Resultats

Res: Acetaldehid 53,7 ppm , Acetato de etil 23,1 ppm, n-propanol 40,2 ppm, Isobutanol
79,5 ppm, Iso-amilic 393 ppm
RESOLT
Res: 24,9 ug.Kg Isoproturon en raim. Superior al LMR, la mostra no pot ser consumida.
Res: a) area= 14430 . Conc + 57,733 sense els dos ultims patrons b) 9,09% de NH,* al fert
Res: a) 1,872 pg.Li* b) No, aquesta mostra d’aigua supera el limit tolerable
Res: El segon punt no es lineal. Area=364,1 conc + 3574 conc mostra=72,8 % en acid
butiric
Res: a) Area=670,9 conc—12,5 conc mostra = 85,2 mg/Kg Clortalonil en pera (s.m.s.)
No apte.
b) €a=+-0,20ppb &= 0,24 % resultat 85,2+0,2 ppb, 3 xifres significatives
Res: 12,42 ug/Ml RESOLT
Res: 83,5% (v/v) d’oleic a I'oli. RESOLT
Res: a) Recta calibratge. Area = 35,006 Conc + 3644,4
b) 996,6 ug.Kg* es supera el limit fixat per la UE.
RESOLT
Res: Area = 388,08 conc + 2583,2 resultat 133,1 ppb de glifosat
Res: Area = 30,46 Conc + 14,82 resultat: 12,2 ppm de metanol
Res: 2903 mg.L* en extracte VFA i 2,88% ac. lactic en ensilat
Res: Ax/is =6,5835 Cx/is=0,6897
209,5 ng/mL de metenolona en I'extracte de mesura i 5238 ng/g metenolona en la mostra
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Cromatogrames del problema 9.2

WVWD1 A, Wavelength=210 nm (PESTICIDESUSOPROTUROMN0043 D)

mAl 3 o
30 Patro 0,10 mg/L
253 9
20-; =
153 N
103 =
53 AN fo
Area Percent Report
Sorted By Signal Multiplier: 1.0000
Dilution: : 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# |min] |min] [mAU*s] [mAU] %
1 1.155 BB 0.0850 104.84395 17.73128 22.1137
2 7.859 BB 0.1355 37.88524 4.31336 7.9908
3 11.158 BB 0.1507 331.38364 33.70584 69.8955
Totals : 474.11282 55.75048
*** End of Report =
[l-lustracio 11X-3 del problema 9.2 patro de 0,10 mg/L isoproturon.
VWD1 A, Wavelength=210 nm (PESTICIDESISOPROTURONO042.D)
mAU 3 =
9
604
50 g Patré 0,25 mg/L |
403 \r 1
N 1
303 I| | |
\ \
25 .'| 8 o A
10 | N N W |\
I r~ N © o\
0 J\ s N s

10

Area Percent Report

Sorted By Signal Multiplier: 1.0000

Dilution: : 1.0000

Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs

Peak RetTime Type Width Area Height Area

# [min] [min] [mAU*s] [mAU] %

1 1.166 BB 0.0904 222.19926 34.83843 23.2123
2 7.377 BB 0.1361 23.93227 2.70869 2.5001
3 7.992 BB 0.1386 40.54649 4.52034 4.2357
4 8.513 BB 0.1437 18.05345 1.95475 1.8860
5 11.151 BB 0.1509 652.51752 66.26167 68.1659
Totals : 957.24900

110.28388

*** End of Report ***

1l-lustracio 11X-4 del problema 9.2, patré de 0,25 mg/L isoproturon.
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VWD1 A, Wavelength=210 nm (PESTICIDES\ISOPROTUROND039.D)

mAU @
E ¥
Patré 0,50 mg/L Tl
7 \
60 © |
8 |
407 - | |
| = | I
o
0 I 2' «IJ I Elj I I 2‘3 - 1h - 1‘2 ;mn
Area Percent Report
Sorted By Signal Multiplier: : 1.0000
Dilution: : 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [mAU*s] [mAU] %
1 1.156 BB 0.0873 219.47380 35.90725 16.5030
2 7.372 BB 0.1375 27.82800 3.10677 2.0925
3 7.990 BB 0.1400 44.53470 4.94652 3.3487
4 8.517 BB 0.1470 17.93382 1.88462 1.3485
5 11.163 BB 0.1496 999.20148 101.73720 75.1333
6 12.714 BBA 0.1400 20.93389 2.49134 1.5741
Totals : 329.90569 150.073€9
*** End of Report ***
1l-lustracio 1IX-5 del problema 9.2, patro de 0,50 mg/L isoproturon.
VWD1 A, Wavelength=210 nm (PESTICIDES!ISOPROTURON0040.D)
mAU ] @
120 3 .
Patro 0,70 mg/L %
1003 |
80 |
E \
" 8 |
407 - ‘ | o
204 | T8 [ ®
] "I NS ]\ =
04— e A ‘
5 A é é 1|0 1|2 min
Area Percent Report
Sorted By Signal Multiplier:: 1.0000
Dilution: : 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Peak RetTime Type Width Area Height Area
7 [min] [min] [mAU*s] [mAU] %
1 1.153 BB 0.0856 | 208.29227 35.43339 12.2613
2 7.374 BB 0.1365 23.10277 2.60404 1.3600
3 7.990 BB 0.1407 4493511 4.95821 2.6451
4 11.155 BB 0.1511 | 139521741 [ 141.45186 §2.1305
5 12.738 BV 0.2297 27.23356 1.72942 1.6031
Totals :

1698.78112 186.17693

*** End of Report ***

1l-lustracio 1IX-6 del problema 9.2, patro de 0,70 mg/L isoproturon.




VWD1 A, Wavelength=210 nm (PESTICIDES\ISOPROTURON(044.D)

2380.61927 247.77585

*** End of Report ***

mAU @
175 : é
50 Patro 1.00 mg/L ‘
125 ‘
100 I
75 ‘
30 ré_ ‘ o ~
- ') o
% ||| ((%1_ % || || : ::;
03— -"I | —‘-r:-T ‘-r?\r” 1/ I' A T —— —
0 1 1 1 1 2'5 1 1 1 I 1 ?|5 1 1 1 1 1|0 12|-5I 1 1 1'5 1 1 1 1 17|-5I 1 1 2|0 1 1 1 :Tin
Area Percent Report
Sorted By Signal Multiplier: 1.0000
Dilution: : 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min] [mAU*s] [mAU] %
1 1.207 BB 0.0882 224.37738 35.76570 9.4252
2 7.380 BB 0.1381 17.60671 1.95475 0.7396
3 7.995 BB 0.1397 34.91021 3.89153 1.4664
4 11.153 BB 0.1528 2005.58447 | 202.14449 84.2463
5 12.722 BB 0.2968 40.21035 1.87028 1.6891
6 15.577 AY 0.3775 57.93015 2.14910 2.4334
Totals :

1l-lustracio 1IX-7 del problema 9.2, patro de 1,00 mg/L isoproturon.
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VWD1 A, Wavelength=210 nm (PESTICIDES|ISOPROTURON0046 D)
mAU a
] ©
200 2
] z
150 Mostra problema
] l
1004 | |\
b ® © [ 0 o ©
o 8l 8238 g BgeR®y || ¢ § g
] | Qoo om0 OF. INUTD) 00 |I o ~ -
0___|z ) S T T T
1 I I ] | ] ] 1 I ‘ I I ] 1 | ] i I I | ] ] ] I | I I 1 | 1 1 | 1 I 1 ‘ 1 |
0 25 5 15 10 125 15 175 2 min
Area Percent Report
Sorted By Signal Multiplier: 1.0000
Dilution: : 1.0000
Use Multiplier & Dilution Factor with ISTDs
Peak RetTime Type Width Area Height Area
z [min] [min] [mAU*s] [mAU] B
1 1.222 Vv 0.1846 163.549405 11.44997 2.5101
2 1.526 Vv 0.1307 2370.54614 266.71439 36.3838
3 2.250 i 0.2112 138.91754 8.56817 2.
4 2.580 Vv 0.2217 74.4035%4 4.45144 1.
E) 3.024 i 0.2180 60.00488 4.19324 1.
& 3.33¢ Vi 0.2336 192.10524 11.0102& 2.
T 3.95% Vv 0.2747 10%9,81201 5.08997 1.
8 4,127 i 0.0864 25.40789 4,20995 a.
] 4,298 Vv 0.1584 T 7.13287 1.2
10 4,538 Vv 0.1el17 3.74064 o.
11 4,797 Vi 0.1708 9.38085 1.7
1z 5.235 Vv 0.2068 5.14104 1.
13 5.382 e 0.1105 E.024c6 a.
14 5.511 Vv 0.1337 4.,97266 0.
15 5.71z2 Vv 0.1521 8.34043 1.
16 5.G35 Vi 0.1193 7.54433 0.
17 6.031 Vv 0.1045 7.15940 0.8
8 6&.18& i 0.2427 6.92936 2.
13 6,650 Vv 0.1468 4.05705 0.
20 6.826 Vv 0.1923 5.37235 1.
21 7.0%9& A 0.1202 4,39247 a.
22 T.223 Vv 0.1100 4.73143 0.
23 7.381 \_’\’ 0.1480 6.831%56 1.
24 Vv 0.1812 15.72151 3.
25 Vv 0.1932 7.10381 1.
26 Vi 0.1462 5.09783 0.8
27 Vv 0.190% 5.65462 1.
i 0.1le40 8.92072 1.
29 Vv 0.2015 4.81218 1.
30 9.260 \_’V 0.1224 3.10&825 o.
31 9,382 s 0.20888 3.07274 1.
3z 11.155 VB 0.1565 1536.85120 151.30003 23.588
33 12.6%55 BB 0.2040 44 03532 3.21043 0.6759
34 17.220 VB 0.2642 36.62378 2.09263 0.5621
35 21.363 BB 0.4274 56.422%6 1.54170 0.8660
Totals : 6515.38247 618.38296
*** End of Report ***

1l-lustracio 1IX-8 del problema 9.2,

mostra problema amb isoproturon.
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X. GLOSSARI

AAS, 52, 57, 59, Atomic Absorption Spectrometry. Referit a l'instrument o a la técnica d'espectrometria
d'absorcio atomica.

FAES, 53, Flame Atomic Emission Spectrometry.

GC, 63, 65, 66, 67, Gas Chromatography.

GF-AAS, 57, Grafit Furnace Atomic Absorption Spectrometry

HPLC, 63, 65, 66, 67, 70, 71, High Performance Liquid Chromatography. Referit a la técnica o
instrument de cromatografia de liquids.

HPLC-MS, 65, 67, 71, Cromatografia de liquids acoblada a espetrometria de masses.

ICP, 56, 57, Induced Coupled Plasm. Espectrometria d'emisié per plasma acoblat inductivament.

LMR, 63, 65, 73, Limit maxim de residu. Quantitat maxima permesa d'un contaminant en un material o
medi. Fixat per normativa.

MCL, 65, 67, 71, Maxim Concentration Limit. Valor de concentracié maxima d’'un contaminant
que esta permes en un medi o material. Fixat per una normativa.

MOT, 18, 19, 21, 27, 43, 46, Materia organica total, generalment determinada per calcinacio o combustio.

ppb. Parts per bilié, generalment en solucions ng/mL o ug/L i en sélids ug/Kg

ppm. Parts per mili6. Unitat de concentracio, en solucions generalment son mg/L o ug/mL. En
sélids mg/Kg

relaciéo C/N, 27, Aplicat a sols i terrres, proporcio en pes del contingut en C organic dividit pel N organic

UV-VIS, 52, 53, 54, 59, Espectrometria mol.lecular d'absorcio en la zona de l'espectre entre el ultraviolat
i el visible.

VFA, 67, 73, Volatil Fatty Acids. Extracte d'acids grassos volatils.
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NOMENCLATURA DE PRODUCTES FERTILITZANTS

Nitrogen:

NH;
(NH4),S04
NH4Cl
NaNO3
KNOs3
Ca(NO;)z
NH4NO3
(NH,),CO
CaCNz

Fosfor:

P,Os

H3PO4
H4P,04

Ca3 (PO4) 2
Ca(H2P04)2
CaHPO4
K>HPO,4
(NH4)H,PO,
(NH4),HPO,
HPO;

Altres:

KCl
K>SOy4
K,O
CaSOq
MgSO4
CaO
Ca(OH)z
CaCoO;
NaHCO3

Microelements:

FeSO4
FCQ(SO4)3
CuSOq4
CuCOs3
Cu(OH),
ZnSOy4
MnClz
MnSOy4

Na2B4O7. 1 0H20

Na2B4O7
NazMOO4
(NH4)2MOO4
CoSOq4

Quelats:

EDTA
DTPA

nom “quimic”

amoniac

sulfat d’amoni
clorur d’amoni
nitrat de sodi
nitrat de potassi
nitrat de calci
nitrat d’amoni
carbodiamida
cianamida de calci

oxid de fosfor(V)

acid ortofosforic

acid pirofosforic

fosfat de calci

dihidrogen fosfat de calci
monohidrogen fosfat de calci
monohidrogen fosfat de potassi
dihidrogen fosfat d’amoni
monohidrogen fosfat d’amoni
acid metafosforic

clorur de potassi

sulfat de potassi

oxid de potassi

sulfat de calci

sulfat de magnesi

oxid de calci

hidroxid de calci
carbonat de calci
hidrogen carbonat de sodi

Sulfat de ferro(II)

Sulfat de ferro(III) sulfat ferric
sulfat de coure(Il) sulfat cupric
carbonat de coure(I)

hidroxid de coure

sulfat de zinc

clorur de manganeés

sulfat de manganes
heptaoxotetraborat de sodi decahidratat
heptaoxotetraborat de sodi
molibdat de sodi

molibdat d’amoni

sulfat de cobalt

Acid etilendiamin tetraacétic
Acid dietilentriamin pentaacétic

nom “comu”

sulfat amonic
clorur amonic
nitrat sodic
nitrat potassic
nitrat calcic
nitrat amonic
urea

pentoxid de difosfor

acid fosforic

fosfat tricalcic
bifosfat calcic
fosfat bicalcic

fosfat dipotassic
fosfat monoamonic (MAP)
fosfat diamonic (DAP)

calg

calcita

bicarbonat sodic

sulfat ferrds

borax
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XII.

TAULA DE MASSES MOLECULARS

AgCl
AgNO;
As:03
Ba(HCO3)2
Ba(NO:s)2
Ba(OH):
Ba(SCN)2
BaClz
BaCOs

BaO

BaS

BaSO4
Ca(H2PO4)2
Ca(NO3)2
Ca(OH):2
Ca3(POa):2
CaC204
CaCl
CaCl2.2H20
CaCOs
CaMoO4
CaO

CaSOq4
CaS04.2H>0
CcO

CO2
Cu(OH)2
CuCl2
CuCL.2H20
CuSOq4
Fe(NHa4)2(S04)2.6H20
Fea(S04)3
Fe203
FeCl3
FeSO4
H2C204
H>COs
H2MoO4
H20

H2SO4
H3AsO4
H3BOs
H3PO4
H4P207

143,3
169,9
197,8
259.4
2613
1714
253,5
208,2
1973
153,3
169,4
2334
2341
164,1

74,1
310,2
128,1
111,0
147,0
100,1
200,0

56,1
136,1
172,2

28,0

44,0

97,6
134,5
170,5
159,6
392,1
399,9
159,7
162,2
151,9

90,0

62,0
162,0

18,0

98,1
141,9

61,8

98,0
178,0

HsP3010
HAc

HCI
HCIO2
HCIO4
HNOs
HPO;3
K(C¢Hs)4B
K2COs
K2Cr207
K2HPO4
K20
K2SO4
K3PO4
KCl1
KH2PO4
KHCO;
KMnO4
KNO;
KOH
Mg(HCO:3):
Mg(OH)2
Mg2P207
Mg3(PO4)2
MgCO;
NazB4O7
NaCOs
Na2EDTA
NaxHPO4
Na;HPO4.12H20
Na:MoO4
Na2S203
Na2SO4
NaBr
NaCH3COO
NaCl
NaClO
NaClOz
NaClO4
NaH2BOs3
NaH2POg4
NaHCO;3
NaNO;3
NaOH

258.,0
60,1
36,5
68.5

100,5
63,0
80,0

358,1

138,2

2942

1742
94,2

174,3

212,3
74,6

136,1

100,1

158,0

101,1
56,1

146,3
583

222,6

262,9
84,3

201,2

106,0

3722

142,0

358,0

205,9

158,1

142,1

102,9
82,0

58,44
74,4
90,5

122,4
83,8

120,0
84,0
85,0
40,0
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NH4*

(NH4)2B4O7
(NH4)2C204.H20
(NH4)2HPO4
(NH4)2M00O4

(NH4)2S04
(NH4)2S04.MgS04.6H20
NH4Cl

NH4H2PO4

NH4NO;

Acid acétic
alanina

bencé

borax

citric, acid

DDT

DPC

etanol

formic, acid

ftalat acid potassi
ftalic, acid
glicerol
glicocol-la (glicina)
glicol

glucosa

oxiclorur de coure
piridina

sacarosa

THAM (o Tris)

urca

Masses atomiques

Ag 107,9
Al 27,0
As 74,9
B 10,8
Ba 137,3
Br 79,9
C 12,0
Ca 40,1
Ce 140,1
cl 35,5
Cr 52,0
Cu 63,5
F 19,0
Fe 55,8
H 1,0

18,0
191,2
142,0
132,1
196,0
132,1
360,4

53,5
115,0

80,0

60,1
89,1
78,1
201,2
192,1
3544
2423
45,0
46,0
204,2
166,1
92,1
75,0
62,0
180,2
427,1
79,1
342,3
121,1
60,1

NOs5
P20s
PbO:2
PbSO4
SnCl>
SO2
SO3
SO4*
CH;COOH
CH;CH(NH,)COOH
CsHs
N32B407
Ce¢HgO7
DDT
Ci3H1sN4O
CH;CHOH
HCOOH
CsH4(COOH)(COOK)
CsH4(COOH),
CH,OHCHOHCH,OH
H>NCH,COOH
CH,OHCH,OH
CeH 1206
CuCl».3Cu(OH),
CsHsN
Ci2H2,011
(HOCH,);CNH;
(NH»).CO
Hg
1
K
Mg
Mn
Mo
N
Na
Ni
(6]
P
Pb
S
Sn
Zn

200,6
126,9
39,1
24,3
54,9
95,9
14,0
23,0
58,7
16,0
31,0
207,2
32,1
118,7
65,4

62,0
141,9
2392
3033
189,6
64,1
80,1
96,1
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