Tópicos de Análisis Instrumental Avanzado


2011
Laboratorio  Análisis por Inyeccion  en Flujo  (FIA) :  parte II
Determinacion de cloruro
 Arme un sistema FIA monocanal  según el diseño  de la figura 
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Reactivos: 
El flujo portador   consiste en una solución de tiocianato mercúrico  y nitrato de Fe (III) (0.626 g Hg(SCN)2, 30.3 g de Fe(NO3)3 , 4.72 g de HNO3 conc.  y 150 ml de  metanol en agua  llevando a un volumen final de  1 lt.)
Soluciones estándar: prepare soluciones estándar de cloruro  en el rango 10 a 200 ppm  Cl -, preparadas por dilución de  una solución  stock de 1000 ppm (1,648 g  de NaCl por litro)
Desarrollo:  
 Se bombea el flujo portador  a través del sistema  y los diferentes estándares  son inyectados sucesivamente  en cuadruplicado , 

El desecho es toxico  y debe ser recolectado!

El procedimiento analítico  se basa en las siguientes reacciones:

Hg(SCN)2  + 2 Cl- ( HgCl2  + 2 SCN-
2 SCN- + Fe3+ (  Fe(SCN)+2
El flujo portador  contiene Hg(SCN)2 y Fe(III) . El cloruro de la muestra inyectada  reacciona con Hg(SCN)2  liberando SCN- , que a su vez  reacciona con Fe(III)  formando un complejo coloreado rojo de Fe(SCN)+2  cuya intensidad se mide   espectrofotométricamente a 480 nm. La altura del pico  de absorbancia es  proporcional a la concentración de cloruro de la muestra.  Es posible que se formen  otros complejos de  hierro  por lo que se puede esperar que  la curva de calibración  no sea lineal dentro de un rango  amplio de concentraciones.
Estime la reproducibilidad   del procedimiento  calculando la desviación estándar de unas 10 inyecciones   de un estándar .  La longitud del reactor  enrollado  corresponde a uno de los utilizados en el experimento anterior , por lo que  podrá estimar la dispersión  basado en   el experimento anterior . ( por ej. reactor de 1 m , loop 50 uL)
Muestras: analice muestras de agua potable  y de agua mineral  ( exentas de gas). 
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