Determinacao do ferro total na agua de um poco

= OBJECTIVOS

- Seleccionar o comprimento de onda mais adequado para a determinacdo do ferro com
fenantrolina.

- Medir e comparar as absorvancias de varias solugbes de concentracdo conhecida com a da
amostra em estudo.

- Avaliar a aplicacao da lei de Lambert-Beer.

- Determinar a concentragao de ferro numa amostra de agua de um pogo.

4+ MATERIAL E REAGENTES

» Espectrofotometro JENWAY modelo 6100 e células espectrofotométricas
* Baldes volumétricos
* Pipetas volumétricas
 Pipetas graduadas
= Gobeles

» Conta-gotas

* Esquicho

* Pompete

= Balanga analitica

* Provetas

= Vareta de vidro

* Espatula

* Computador e soffware para tratamento de dados (Excel)
+ Agua desionizada

* Fe(NH;)2(504),.6H,0

* 1,10-fenantrolina monohidratada

* Etanol

« Acido ascorbico

» Acetato de sodio

+ Acido acético

* HCl conc.

* Amostra de agua de um pogo (de Ribeirdo)




+ PROCEDIMENTO

PARTE I: Preparacio da solucio Padrio de Fe’* e solucdes reagentes
1. Preparou-se, para um baldo volumétrico de 500 mL, uma solucdo Padrdo de Fe’* 28 ma/L,
por dissolucdo de Fe(NH,),(504),.6H,0 em agua desionizada. Para manter esta

solugdo estavel durante mais tempo, adicionou-se 1 mL de HCl conc.

2. Preparou-se, para um baldo volumétrico de 500 mL, uma solucdo tampéo acetato 2 mol dm™
(pH = 4,5).

3. Preparou-se uma solugdo de acido ascorbico 1%, por dissolucdo de 2,5 g do sal em 250 mL
de agua desionizada. A solucdo foi colocada num frasco devidamente rotulado e mantida ao

abrigo da luz.

4. Preparou-se, para um balao volumeétrico de 500 mlL, uma solucao de 1,10-fenantrolina
0,10%.

PARTE II: Tracado do espectro de absorcao de Fe’* com fenantrolina para
obter 0 Anax
1. Adicionou-se, para um baldo volumétrico de 100 mL, 10 mL de solugo padrdo de Fe’" 28
mg/L, 10 mL de solucao tampdo acetato 2 mol dm™, 5 mL de solucdo de acido ascérbico 1% e
5 mL de solucao de fenantrolina 0,10%. Perfez-se o volume do baldo volumétrico com agua

desionizada. Deixou-se em repouso durante 15 minutos.

2. Preparou-se a solucado de "branco” num baldo volumeétrico de 100 mL, por adicdo de 10 mL
de solucdo tampdo acetato 2 mol dm™, 5 mL soluc3o de acido ascorbico 1% e 5 mL de solucdo

de fenantrolina 0,10%. Perfez-se o volume do baldo com agua desionizada.

3. Regulou-se o espectrofotdmetro para medidas de absorvancias

4. Ajustou-se a absorvancia a zero usando a solucao de “branco”.

5. Mediu-se e registou-se a absorvincia da solucgBo de Fe’* com fenantrolina para
comprimentos de onda de 5 em 5 nm. (Em cada medicdo, ajustou-se a absorvancia a zero

usando a solucao de “branco”.)

6. Usou-se o computador e o programa Microsoft Excel para tracar o grafico Absorvancia = f
(comprimento de onda) e obteve-se o espectro de absorcdo do Fe** com a fenantrolina.



Confirmou-se que o Fe?* com fenantrolina apresenta absor¢io maxima ao comprimento de
onda 510 nm.

PARTE III: Determinagao do teor de ferro numa amostra de agua de um

paco
1. Prepararam-se 5 solugbes padrdo de Fe®* de diferentes concentragbes, em baldes
volumetricos de 100 mL, de acordo com as instrugbes presentes na tabela abaixo. Completou-
se 0 volume de cada balao com agua desionizada e deixou-se repousar durante 15 minutos.

Solucio | Concentracdo| Volume de Volume de Volume de Volume de
padrao | das solucies | Solucdo Padriao solucdo solucdo de solucao de
padrio de Fe?*28 mg/L tampao acido ascorbico | fenantrolina
(mg/L) (mL) 2 mol dm 1% 0,10%
(mL) (mL) (mL)
1 0,280 1 [ 10 5 5
2 | ose0 | 2 | 10 5 5
3 1,40 | 5 [ 10 5 5
a | 19 | 7 | 10 5 5
5 | 280 r 10 1 10 5 5

2. Pipetou-se para um baldo volumétrico de 100 mL, 10 mL da amostra de agua do poco, 10
mL de solucdo tampdo acetato 2 mol dm™, 5 mL solucio de acido ascorbico 1% e 5 mL de
solugdo de fenantrolina 0,10%. Perfez-se o volume do baldo com agua desionizada e deixou-se
repousar durante 15 minutos.

3. Seleccionou-se no espectrofotometro para o comprimento de onda 510 nm.

4. Mediu-se e registou-se as absorvancias das solugbes padrdo de diferentes concentracbes
preparadas e da solugdo amostra de agua do poco. Em cada medico, ajustou-se a absorvancia
a zero usando a solugdo de "branco”.

(OBSERVACAD: Nas medigbes efectuadas usaram-se sempre as mesmas células de absorcdo: uma célula de absorcio
para a solucdo “branco” e outra para a solugdo em andlise.)



+ REGISTO DOS DADOS OBTIDOS

Valores de absorvancia obtidos para o tracado do espectro de
absorcido de Fe?* com fenantrolina

[ Solucio de Fe>* com fenantrolina
Afnm Absorvancia A/nm Absorvancia
400 0,088 480 0,399 |
405 0,115 l 485 0,403
a10 0,143 490 0,410
al5 0,169 495 0,423
420 0,193 500 0,439
425 0,213 505 0,447
430 0,237 510 0,454
4315 0,254 515% 0,443
440 0,268 I s 0,421 |
445 0,282 525 0,378
450 0,298 530 0,320
455 0,320 535 0,255
460 0,341 540 0,191
165 0,365 545 0,115
470 0,378 550 0,059
475 0,390 555 0,021

Valores de absorvancia obtidos para as solucdes padrdo de Fe’* de
diferentes concentracoes e para a solugao amostra de agua do poco

Solugoes Absorvancia
(Amax= 510 nm)
Padrio 1 0,054
Padrao? 0,110
Padrio3 0,283
Padrao 4 0,402
Padrdo 5 0,567
Amaostra de agua do poco 0,400




+ TRATAMENTO DOS DADOS E RESULTADOS OBTIDOS

Espectro de absorcdo de Fe** com fenantrolina

Usando o computador e o programa Microsoft Excel, foi tragado o espectro de absorgdo com
os valores de absorvincia e de comprimento de onda para o Fe’* com a fenantrolina

i Espectro de ahsorgio de Fe® com fenantrolina
Absorvidncia = f (comprimento de onda)
1,
m 0,8 Amax = 510 nm
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Determinagao do teor de ferro na amostra de agua do poco

Usando o computador e o programa Microsoft Excel, foi tragada a recta de calibracdo com
os valores de absorvancia e da concentracdo das diferentes solugGes padrdo, Por interpolacdo
grafica na recta de calibracao, foi determinada a concentragdo de ferro na amostra de dqua do
pogo.

Recta de calibracio
Absorvinda = f (concentracio de Fe®")

y = 0,2046x - 0,0032
R? = 0,9998
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ABSORVANCIA DA AMOSTRA DE AGUA DO POCO: 0.400
CONCENTRACAO DE FERRO NA AMOSTRA DE AGUA DO POCO: 1,97 mg/L



+ ANALISE E CONCLUSAO

A recta de calibracdo obtida, Absorvancia vs concentracdo de Fe’*, apresenta excelente
linearidade, nao se verificando desvios a lei de Lambert-Beer.

O comprimento de onda referente ao maximo de absorcio de uma solucdo de Fe’* com
fenantrolina obtido (510 nm), a partir do respectivo espectro de absorcao, esta de acordo com
o valor referenciado na literatura consultada.

O resultado obtido para a concentracdo de ferro na amostra de agua do poco indica que
esta & impropria para consumo humano, dado que este valor excede quer o Valor Maximo
Recomendavel (50 pg/L), quer o Valor Maximo Admissivel (200 ug/L).

~ Na preparacio da solucdo Padrdo de Fe'' deve ser adidonado HC conc. e,
Cuidados a ter | %€ possivel, até colocar um fio de ferro para garantir a estabilidade desta
solugao por umn periodo maior de tempo.

~ A solucdo de dcido ascorbico deve ser preparada na altura de ser usada
devido ao facto ser uma solugao pouco estavel.

- As medigbes da absorvanda das solugbes deve ser feita utilizando sempre a
mesma célula de absorcao, garantindo assim, as mesmas condicies na analise.

Fung3o das ~« Para determinar o teor de ferro total numa agua, reduz-se o ferro (III) a
solugdes de ferra (II) com acido ascorbico. O ferro (II) reage fenantrolina formando um
" T complexo corado vermelho-alaranjado, cuja concentracdo é determinada
acido ascorbico, F . » i
espectrofotometria.

fenantrolina e

« A intensidade da cor @ independente da acidez do meio no intervalo de pH
tampaoc acetato | de 2 a 9, mas o pH é mantido entre 2,5 e 4,5 para garantir que todo o Fe* &
reduzido a Fe’".
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