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Metoda de determinare a pH-ului cu electrod de chinhidrona

0:<:>:0 I + % — m@m

Electrodul de chinhidrona
pH = -Ig[H*]

+11
e, =g, + L pg [CHOMHT _ oy oso1grme)

F [CoH,(OH),]
[CeH40,] = [CgH4(OH),]

g = 0,7175-0,00074'T [V]
E=E, L/L,; Ew= 1,0183 [V]
E.=ULJL; E,=UL,/L ;E/JE, =LJL,
pH = (e, - E - £4)/0,059
ey = 0,2488 [V]

Date experimentale si rezultate

Montajul electrodului de
chinhidrona

Montajul de masurare
a fortei electromotoare



Determinarea glutenului umed si a glutenului uscat (metoda standardizata)

Date experimentale privind continutul de gluten in proba de faina analizata

Hartie Hartie Hartie Placd | Hartiede | Hartie Gluten Canti- Mojar cu pistil
de filtru | defiltru, | defiltru, | desticla | filtru, cu | de filtry, stors tatea de
cu faina cu gluten | cu gluten Si gluten

gluten umed si uscat si uscat, umed e ——

cu cu placa

plgtcigl ;e de sticla Sticla de ceas

my

Gluten umed =4 m [%]

Gluten uscat: m = m, — (mp¢ + M) Splarea glutenului
in curent de apa
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Determinare umiditatii din produsele alimentare

Date experimentale privind analiza continutului de apa dintr-un produs alimentar analizat

Fiold Fiola Fiola Produs,
CU nisip Cu nisip, Cu nisip, luat
si cu cu bagheta cu bagheta in lucru

bagheta si produs, si produs, LELRe

inainte de dupa uscare
uscare [%]

apa = (m - m,)*100/m, [%]

unde. m este masa fiolei cu produsul inainte de uscare;

m,, masa fiolei cu produsul dupa uscare;

m,, cantitatea de produs luata in lucru, dedusa din masa fiolei cu
produsul inainte de uscare, minus masa fiolei, /. Daca se ia in considerare
fiola cu nisip si cu bagheta, my,,, atunci se scade aceasta masa.

AL ey o Aiaasur Jnprodusese A Rt e

Cantitatea
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DY)
G
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Fiola de cantarire

Cantdrirea unui produs
Cu scoatere din borcan

Balanta analitica,
electronica
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Butirometru Lactofiltru Gerber: Centrifuga: Baie de apa

corp de sticld gradat (1),  a. vedere
capsuld metalicd (2) cu filtru generalg;
special (vata si tifon), b. detaliu
pahar de scurgere (3),
suport metalic (4).
Smantanire = [100(G-9)]/G [%]
unde:. G este procentul de grasime conform normativelor,
sau cel gasit la determinarea probei la grajd;
g, procentul de grasime al laptelui suspect.

2. Determinarea gradului de puritate al laptelui

1 2
Rondele indicatoare ale diferitelor grade de impurificare a laptelui:
v' laptele curat nu lasa urme de impuritati pe rondeaua de filtru;
v' laptele putin curat, cu un numar redus de impuritati, aflate sub
forma de puncte, situate central pe rondea, 1;
v' laptele murdar (impur), cu un numar de impuritati de diferite forme
si imarimi, situate central, 2;
v laptele foarte murdar, are un numar de impuritati de forme si marimi
diferite. rondeaua poate fi coloratl in aalben. 3 .

DOZAREA ACIDULW
10 cm? ACID SULFURIC

[cn pipeta obisnuits
83U cu cea semi-
automata)

INCHIDEREA Sl ASEZAREA
AGITAREA BUTIRGMETRULUI CENTRIFUGAREA

icdsturnargd

Cenfrifuga Garbet

Manevrarea [presares)
dopului pana ce limila

inferloara a grasimil Citirea
atinge puctul zera

continututui
de grasime

Fazele determinarii substantelor grase din lapte prin metodz
acido-butirometrica



1. Metoda indirecta, prin reactia de oxidare a manganului bivalent (hidroxid de mangan) la mangan
trivalent, de catre oxigenul dizolvat in apa, in mediu puternic alcalin
(Mn** + 2C1) + 2(Na* + OH) == Mn{OH), + 2(Na* +CI')
precipitat alb
urmati de semireactile:

[ Mn(OH); - ¢ - MnO(OH) + H’ 4 (oxidare)
1 0, +4H" + 4¢ = 2H,0 1 (reducere)

Astfel ecuafia reactiel nete este:
Sticla cu dop slefuit pentru

4\ +0; = 40\ +2IH ; d . .
MalQH); = O: nmh%m} d’!olmmsm am determinarea oxigenului dizolvat
in apa

2MInO(OH) + 2KI + 2H;0 = 2Mn(OH), + I, + 2KOH I: + @Na™ + S;05%) — (2Na~™ + 5,0™) + 2T
f Ao + 1les —» Nni™ 2 (reducere) tetrationat de sodin
1 2T -2« 5L 2 | 1(oxidare) [ 25205 -2e- —» S, O | 1 (oxidare)
1 I+ 2e —» 2XI- 1 (reducere)

2 Min®* + 2T — I, + 2NIn?"

Concentratia aproximativa a oxigenului dizolvat in apa pe baza culorii amestecului de hidroxid (alb) Mn(OH),
si oxohidroxid (brun) de mangan MnO(OH)

.. . Concentratia oxigenului

Brun inchis

Brun galbui

Galben cu nuanta bruna
Alburiu, slab galbui
Alburiu




Astfel, se poate scrie:

2« 1 0 PP 124 g Na,S,0;'5H,0
MPO,..cicinmncnnnmmnnnnsiannn V'T,'f g Na,S,0,°5H,0
m oxigen = V.Tt.f.8/124 [g]

unde:. \V este volumul de tiosulfat de sodiu, in ml, utilizat la titrare
T, - titrul teoretic al solutiei de tiosulfat de sodiu:
T, =0,01-(124/1000) = 0,00124 [g/ml]
f = T/T,, factorul solutiei de tiosulfat de sodiu;

Myyigen = V*124:105-f8/1073:124 = V-f-8-10"2 [mg]
De aici, rezulta ca la 1 litru de apa, cantitatea de oxigen, m’y,igen, in miligrame va fi:
n‘|'oxigen = 0,8.f.v [mg“]
. Se va inlocui V CU Viegiunazs203 - shzor din tabel.
Intrucat prin addugarea in total a 1 ml reactivi s-a dezlocuit in sticla de proba 1 ml de apd, pentru un calcul riguros se va aplica
corectia de volum V,/(V,-1), deci, final:
I‘“'oxigen =0,8 'f'vll(vl'l) [mg“]

unde: \V/, este volumul sticlei in ml.
Deficitul de oxigen: 10,15 - 4,4 = 5,8 mg/I

Date experimentale privind volumul de solutie de Na,S,05 0,01, utilizat la titrarea apei de analiza

Volumul solutiei de Na,S,0; 0,017, utilizat la titrarea apei de analiza
proba

r.
a ml
VmediuNa25203 * 5H20
2 Vinital Veinal V2 = Vfinal = Vinitial



2. Metoda directa, pentru determinarea continutului de oxigen dizolvat, prin utilizarea senzorului de oxigen

Membrana de
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Electrolit Selos ¢
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Senzor pentru oxigen

OXIMETRU

Oximetru (pO, - metru)

1 - Buton conectare senzor; 2,3 si 4 - Intrerupatoare pentru reglarea punctului de zeo,
respectiv a amplificarii; 5 si 6 - Intrerupatoare conectare, respectiv deconectare baterii;
7 - Soclu pentru conectarea senzorului de oxigen; 8, 9 si 10 - Potentiometre pentru
redarea semnalului analogic la instrumentul de masura, pentru continutul de oxigen,
respectiv temperaturd; 11, 12 si 13 - Potentiometre pentru reglarea sensibilitatii



Aparat pentru determinarea vitezei de reactie:
1) si 2) recipiente; 3) vas de incalzire;
4) eprubete exterioare; 5) termostat;

6) aerator; 7) disc perforat; 8) oglinda; 9) manivela

lg (conc)
Determinarea grafica a
ordinului de reactie

Variatia concentratiei de KMnO,
in functie de timp

Legea vitezei: v, = - dC,/dt = KC,"A* Cg"® ...

Ordinul global de reactie “r,: Ig v = f(Ig c)
2KMnO,, + 5H,C,0, + 3H,S0O, — 2MnSO, + K,SO, + 10CO, + 8H,0

Date experimentale privind dependenta vitezei de reactie de concentratie
Solutii etalon Timpul la care culoarea Viteza
amestecului de reactie reactiei la
devine egala cu a
etaloanelor



NDetenmie:: N eNdeliedetie

2. Dependenta vitezei de reactie, de temperatura

k = ArerERT

lg k =Ig A—E/(2,303 RT)

tg o= -E/2,303R Date experimentale privind dependenta vitezei de reactie de temperatura

Solutii etalon Timpul la care culoarea amestecului Viteza
de reactie devine egald cu a
etaloanelor

Determinarea grafica a energiei de activare
lg k =1g A-E/(2,303 RT)
tga=-E/(2,303R) = E=-2,303R"tga



Aparatura pentru determinarea constantei de echilibru:
1) eprubeta etalon; 2-6) eprubete de lucru; 7) vas cu apa continand eprubetele (1-6), fixate in mansoane de plexiglas;
8) vas de incdlzire (termostatare); 9) termostat; 10) oglindad mobild; 11) vas de nivel

Fe3* + SCN- == FeSCN?*
K = [FeSCN2*+]/([Fe3+] - [SCN-])

Legea lui Bouguer - Lambert - Beer: C./C, = hg/h,

unde: c,, este concentratia cunoscutd in ioni de fescn2+ a solutiei utilizate drept etalon;
C, - concentratia solutiei studiate;
het Si hy - Indltimea solutiei din proba etalon, respectiv a solutiei de cercetat.



In&ltimea in&ltimea “h,,” a solutiei
“hy53456 asolutiei | etalon la compararea cu Constanta de
din eprubetele: 1, eprubetele: echilibru K,

P
r
u
b
e
t
a
K

Cre3+ (echilibru) = Cre3+ (initiald) ~ Cx(2, 3, 4, 5, 6) FeSCN2-+(echilibru)

CseN- (echilibru) = Csen- (initiald) = Cx(2, 3, 4, 5, 6) FeSCN2+(echilibru)
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Studiul adsorbtiei pe site moleculare si silicagel

Aparatura pentru determinarea adsorbtiei unor substante pe diferiti adsorbant;i:
suflator de aer (1), prin vasul spalator cu solutie de hidroxid de sodiu 25% (2), spalator cu apa (3). fiola cu adsorbant (4),
manometru cu mercur (5), balon cu dioxid de carbon din balonul (6)cleme Hoffman (7) si (8)

Date experimentale ale adsorbtiei gazelor pe sita moleculara si silicagel
Ah [mmHg] pentru adsorbtie pe:

Sita moleculara pentru: Silicagel pentru:
Amestec H,0,,p0ri §1 CO, CoO, Amestec H,0,,p0i S CO,

- +r 1 ]
- +r 1 ]
- +r 1 ]
I N e

800 tsec) 300 600t [sec)

Variatia deniveldrii citite la manometru in functie de timp: a) sitd moleculard; b) silicagel: 1. vapori de apa; 2. dioxid de carbon 3. aer



Determinarea gravimetrica a fierului, prin metoda clasica de precipitare

(Fe3* + 3CI) + 3(NH,* + OH) == Fe(OH); + 3(NH,* + CI')

2Fe(OH); > Fe,0; + 3H,0

6(Fe?*+2CI) + 5(H*+NO;) + 3(H*+CI") > 5(Fe3*+3Cl) + (Fe3*+3NO5’) + 2NO + 4H,0
2(Fe2+ + 2CI) + H,0, + 2(H* + CI) > 2(Fe3* + 3Cl)) + 2H,0

2(Fe2* + 2CI)) + Br, + 2(H* + CI) > 2(Fe3* + 3ClI)) + 2(H* + Br")

ndeiti sl presati uger indoifi inc o datd  Desfaceti dupli model

<)

1

Pregatirea hartiei de filtru conic

Efectuarea precipitdrii Filtrarea
precipitatului



qDeterminalic:

Etuva pentru uscarea precipitatului

Creuzet cuo capas

Cuptor pentru calcinarea precipitatului _ » :
Dispozitiv pentru calcinarea

precipitatului,
fixare pe triunghi si stativ

Exsicator pentru uscarea precipitatelor
la presiune atmosferica



. Mee = Mee203"2Are/Mre203 (9] .
unde: 2Ac./Me.,03, reprezinta factorul gravimetric de transformare a Fe,0; In Fe, fopre/mre203r Are = 56 G;

Mee203 = 160 g.

Fe = Mgk eterminats *100/mM [%] . _ _
unde: m = Vsolutie Sare Mohr Tsolutie Sare Mohr — 5 Tsolutie Sare Mohr este masa In grame a probel de analizat.

Eroarea analitica relativd, in [%]= [(Mredeterminats — Mre reais) 1001/ Mee reas [%]

unde: Mg, qeterminats €Ste Masa de fier gasita prin analiza, conform relatiei, Mg, = Meey03°2Are/Mre203 [9];
Mee reais, Masa de fier, reala, luata in analiza.

Masa de fier, reald, din solutie, mg, .., S€ Va calcula cu relatia:
mFe reald ™ V.T.fAFe/MSare Mohr [g]

unde: \ este volumul solutiei pipetate, in mililitri;
T, titrul solutiei sarii Mohr (citit de pe eticheta sticlei cu reactiv, in g/ml);
f, factorul gravimetric de transformare a sarii Mohr in Fe: fremsare monrr Are = 56 9; Msare mohr = 392 g.

Date experimentale privind determinarea gravimetrica a fierului

Determinata

mFe determinata

Eroare relativa

Probd, Sare Mohr | Creuzet gol | Creuzet cu oxid feric | Oxid feric Reald

mFe reald




eiea. Ll ciliice e recuperare, S\ AEE

Determinarea randamentului de curent la recuperarea cuprului

m,, = obtinuta prin cantdrirea cantitatii totale de Cupru [g], colectatd, in urma
electrolizei prin razuirea catodului, timp de 30-40 minute, din 10 in
10 minute si uscata in etuva la 105 - 110 [°C]

m, = KTt = (E,, T't)/F = (A, T't)/(2°F) [a]

Electrolit

ne = M, 100/m, [%]

Celula de electroliza

unde: K este echivalentul electrochimic; K = E /F; .. "
Ec, - echivalentul gram al cuprului, Eq,=A.,/2; Ac,=63.5 g; D, = 8 Aldm?  Schema electrica a instaletiei pentru

. : . £ Iberii
| - intensitatea curentului [A]; ob,|npeeriaal|;uellz>:Crturoc:ﬁigg|pru
t - timpul [s];

F - numarul lui Faraday (F = 96.500 C =A-s/echiv.).

Temperatura baii de electroliza 20 -30 [ °C]



p-V =nRT
n=V/V,=m/M; R=p,V,/T,; M=m-R-T/p-V
Patm = Pg + Phs Pg = P + Pr2o 7 P = Patm = Pn = Pr2o
Ph = Pr20"9°N ; Prg'9 g =pr20"g°h
hyg = h*ppao/pug = h/13,6 = 0,0736°h

Presiunea gazului din Aparatul Victor Meyer
biureta de gaz

Date experimentale obtinute cu metoda Victor Meyer

Vv T Patm P20 h p

(mil | IK] | ttorr] | (Pa] | ftorr] | [Pa] | IM™] | ftorr] | [paj | [trT]



2. Determinarea masei moleculare cu metoda microcrioscopica

Aparatul crioscopic :
partile laterale ale aparatului (1)
tub de sticla (2), termometru (3),
dop de cauciuc (4), capilare (5 ),
trepied (6), bec de gaz (7)

Ochelari de protectie

AT =T - Ty = Kb [K]

unde: T°, este temperatura de topire a solventului pur;
T, este temperatura de topire a solutiei;
K., constanta crioscopica a solventului pur;
b, concentratia molala a solutiei.

n, = m,/M, moli substanta dizolvata corespund la m; g solvent
b moli substanta dizolvata corespund la 1000 g solvent

b = 1000°'m,/m;*M,

AT, = (K.'1000°'m,)/(m,"M,) [K]

Date experimentale obtinute cu metoda crioscopica

m; m, K. To, T, AT, n, b M
[g] [a] (K] (K] [K] [K] [moli] | [moli/kg] | [g]




JLaelza ngrasamintelonapdeale

1. Determinarea azotului total din azotatul de amoniu

Date experimentale privind volumul solutiei de NaOH 0,1, utilizat la titrarea solutiei cu ingrasamant

Nr. Volumul solutiei de NaOH 0,17, utilizat la titrare;
proba [ml]

_ Vmediu NaOH

4NH,NO; + 6CH,0 = N,(CH,), + 4HNO; + 6H,0
HNO;, + NaOH = NaNO, + H,0

Cantitatea de azot amoniacal m;, in g corespunzatoare la 1 ml solutie de NaOH 0,11

14 g N o, 40 g NaOH
My G N 1 ml = 0,004 g NaOH

m, = (14-0,004)/40 = 0,0014 [g] N
N = (0,0014'VNa0H'fNaOH)'loo/m [0/0]

T, = 0,1:(40/1000) = 0,004 [g/mI]



NAnalizalinslc 1 T elodayricole

2. Determinarea acidului azotic liber din azotatul de amoniu

Date experimentale privind volumul solutiei de NaOH 0,01, utilizat la titrarea acidului azotic din ingrasamant

Nr. Volumul solutiei de NaOH 0,01, utilizat la titrare;
Probd [mi]

— 4

HNO; + NaOH = NaNO, + H,O

63 g HNO; ooveiiiiiiiin e 40 g NaOH
My GHNO; i, 1 ml = 0,0004 g NaOH

m, = (63°0,0004)/40 = 0,00063 [g] HNO;

HNO3 = (0I00063.VINaOH 'f,NaOH)'].OO/m [0/0]
unde: 0,00063 este cantitatea de HNO; corespunzatoare la 1 ml solutie NaOH 0,0121n g;
V'Naon - Volumul solutiei NaOH 0,017 folosit la titrare, in ml;
m - masa azotatului de amoniu cantarit pentru determinare, in g;
f'naon = T,/ Ty, factorul de corectie al solutiei 0,017 de NaOH, care reprezinta raportul dintre titrul real, T,

pentru o solutie aproximativ 0,017 NaOH si cel teoretic, T, pentru o solutie exact 0,017 NaOH,
T, = 0,01-(40/1000) = 0,0004 [g/ml]

Conditiile tehnice ale azotatului de amoniu
Azotat de amoniu Conditii tehnice

Aspectul Cristale mici sau granule
Culoarea Albd

Umiditatea 1%

Azot total 34,7 %

Acid azotic liber 0,02 %
0,3 %



MCaliranealpl (' & & Naloanelocotate

Metoda se bazeaza, atat pe precizia ridicata a balantei analitice, cat si pe cunoasterea densitatii apei la diferite
temperaturi, conform STAS-ului.

1. Calibrarea pipetelor.

Se curata pipeta cu amestec cromic prin umplere cu ajutorul frompei de vid, se clateste cu apa de
la robint si apoi cu solutie de hidroxid de sodium 10%. Final se mai spala cu apa distilata si se clateste pe rand
cu alcool si eter p.a. Dupa ce se usuca in aer, se pipeteaza cu pipeta pana la semn volumul de apa respectiv,
care se varsa intr-o fiola de cantarire, in prealabil cantarita. Dupa ce se acopera cu capacul se recantareste fiola
+ apa pipetata si se determind prin diferenta masa apei catdrite. Se determina temperatura apei cu un
termometru. Se calculeaza apoi volumul pipetei:

V=m/p (1)

unde: V - volumul pipetei
m - masa apei cantarite
p - densitatea apei citita din tabelul STAS

Se calculeaza apoi eroarea relative a pipetei:
0=(X-A)"100/A

unde. d - eroarea relativa in %
X - valoarea volumului masurat conform cifrei scrise pe pipeta
A - valoarea adevarata a volumului.

Trompa de vid
(2) :

2. Calibrarea baloanelor cotate.

Se va efectua in mod cu totul analog cu determinarea precedenta cu singura deosebire ca tot
continutul balonului cotat se va cantari impreuna cu balonul dupa ce se sterge in exterior pana la uscare
completa. Diferenta dintre balonul gol, complet uscat si balonul plin cu apa va da masa de apa m, continuta in
balon, ce va permite calculul volumului cu relatia (1). Se va calcula apoi eroarea cu relatia (2).

Se va alcatui o schema de lucru pentru lucrarea efectuata.
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