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Objectif
Déterminer la concentration en Mg2+ dans une solution inconnue par étalonnage direct.
Principe
Le dosage de l’ion Mg2+ dans une eau minérale consiste à déterminer l’absorbance en magnésium de cette solution et de reporter cette valeur sur une droite d’étalonnage établie préalablement au moyen de solutions étalons.
Absorption atomique
La méthode d’absorption atomique consiste à faire passer la radiation de résonnance d’un élément à travers la vapeur atomique de ce même élément. On effectue deux mesures : une mesure avec et une mesure sans l’élément à doser. On détermine ensuite la diminution d’intensité du rayon capté par un détecteur placé sur le trajet optique. La diminution d’intensité nous renseigne sur le nombre d’atomes de l’élément présents dans la vapeur atomique.
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Lampe à cathode creuse : elle est constituée de deux électrodes dont une cathode faite avec l’élément à doser. Une différence de potentiel permet d’exciter des atomes de la cathode qui se relaxent en émettant des photons de longueurs d’onde caractéristiques de cet élément.

Le nébulisateur : aspire l’échantillon à grande vitesse et le disperse en fines gouttelettes (brouillard).

Le brûleur : crée une flamme d’air et d’acétylène (2200°C) qui excite les atomes de l’échantillon. C’est lui qui produit la vapeur atomique.
Le monochromateur : sélectionne la longueur d’onde voulue (raie de résonnance de l’élément) hors des différentes longueurs d’onde qui proviennent de la flamme.
Le détecteur : mesure l’intensité de la raie de résonnance en présence et en l’absence de la population d’atomes absorbants dans la flamme.
Questions

1) Quelle est la procédure de travail pour diluer 20 fois de l’eau minérale (Vf = 100,0 mL) ?

Il faut prélever 5,000 mL de solution et y ajouter 95,00 mL d’eau.

2) Que vaut, après cette opération, la concentration en Mg2+ dans l’eau diluée ?

Après cette dilution la concentration de l’eau en Mg2+ vaudra 1/20 de sa concentration initiale. Prenons une solution 50,00 ppm en magnésium. Une fois diluée, la solution aura une concentration en magnésium égale à 2,500 ppm.

3) A partir de cette dernière solution, comment faut-il procéder pour obtenir une solution de concentration en Mg2+ de 1,000 ppm (Vf = 100,0 mL) ?

Il faut prélever 40,00 mL de la solution 2,5 ppm et y ajouter 60,00 mL d’eau.
Mode opératoire
•Préparer, à partir de magnésium métallique, une solution mère de concentration 100,0 ppm en Mg2+. L’attaque du métal se fait au moyen de quelques mL d’HCl 5,000 mol/L.

•Préparer, par dilution de la solution mère, 5 solutions filles allant de 1,000 à 5,000 ppm en Mg2+.

•Effectuer la mise en route de l’appareil et la mise au point de la lampe, du brûleur et du monochromateur.
•Mesurer l’absorbance des 5 solutions filles.

•Mesurer l’absorbance de l’eau minérale et de l’eau courante.

•Procéder si nécessaire à une dilution.
Expérience
Préparation des solutions
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Absorption atomique
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Absorbance 1 0,3770 0,6850 0,9860 1,259 1,472 0,2820 0,2780

Absorbance 2 0,3690 0,6920 0,9940 1,262 1,495 0,2790 0,2830

Absorbance 3 0,3790 0,6900 1,005 1,273 1,494 0,2760 0,2720

Absorbance moyenne 0,3750 0,6890 0,9950 1,265 1,483 0,2790 0,2770


Remarque : commencer les mesures d’absorption par les solutions les plus concentrées afin d’ajuster l’angle entre le brûleur et le trajet optique en cas de trop grande absorbance.
Echantillon 1 = Eau minérale Chaudfontaine diluée 20x.

Echantillon 2 = Eau courante diluée 20x (Quai du Condroz 4000 Liège le 22 octobre 2008).
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Calcul des concentrations


Equation de la droite : 
Y = 0,2802 X + 0,1217
A échantillon 1 = 0,2790
Concentration = 11,23 ppm.

A échantillon 2 = 0,2770
Concentration = 11,09 ppm.

Conclusion

La concentration expérimentale obtenue pour l’eau de Chaudfontaine ne correspond pas à la valeur fournie par le distributeur (18 ppm). Cette erreur renseigne un manque de fiabilité de l’appareil à absorption atomique. Mais ce spectromètre d’absorption atomique, bien qu’il ne soit plus fiable, permet toujours de faire des mesures reproductibles comme en témoigne le coefficient de régression de la droite d’étalonnage obtenue. Il peut donc toujours être utilisé lors de mesures comparatives dans lesquelles c’est le rapport de deux mesures qui importe. On peut remarquer que les deux échantillons d’eau à analyser ont dû être dilués 20x. Cette opération s’est avérée nécessaire à cause de la forte teneur des échantillons en sodium, ce qui transformait considérablement la flamme en la rendant orange. Quant à l’eau du robinet, la valeur obtenue, si tant est qu’elle soit juste, se trouve sous le seuil maximal autorisé qui est de 50 ppm.
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Feuil1

		solution		Concentration		Abs 1		Abs 2		Abs 3		Abs moy

		1		1		0.377		0.369		0.379		0.375

		2		2		0.685		0.692		0.69		0.689

		3		3		0.986		0.994		1.005		0.995

		4		4		1.259		1.262		1.273		1.2647																						Solution		Fille 1		Fille 2		Fille 3		Fille 4		Fille 5		Echant. 1		Echant. 2

		5		5		1.479		1.495		1.494		1.4883																						Absorbance 1		0.3770		0.6850		0.9860		1.259		1.472		0.2820		0.2780

		Ech 1		a		0.282		0.279		0.276		0.279																						Absorbance 2		0.3690		0.6920		0.9940		1.262		1.495		0.2790		0.2830

		Ech 2		B		0.278		0.283		0.272		0.2777																						Absorbance 3		0.3790		0.6900		1.005		1.273		1.494		0.2760		0.2720

																																		Absorbance moyenne		0.3750		0.6890		0.9950		1.265		1.483		0.2790		0.2770

										Solution				Mère		Fille 1		Fille 2		Fille 3		Fille 4		Fille 5

										Volume (mL)				100.0		100.0		100.0		100.0		100.0		100.0

										Concentration en Mg (ppm)				100.0		1.000		2.000		3.000		4.000		5.000





Feuil1

		



Concentration en Mg2+ (ppm)

Absorbance du Mg2+

Graphe de l'absorbance du Mg en fonction de sa concentration



Feuil2

		





Feuil3

		






_1287493960.xls
Feuil1

		solution		Concentration		Abs 1		Abs 2		Abs 3		Abs moy

		1		1		0.377		0.369		0.379		0.375

		2		2		0.685		0.692		0.69		0.689

		3		3		0.986		0.994		1.005		0.995

		4		4		1.259		1.262		1.273		1.2647																						Solution		Fille 1		Fille 2		Fille 3		Fille 4		Fille 5		Echant. 1		Echant. 2

		5		5		1.479		1.495		1.494		1.4883																						Absorbance 1		0.3770		0.6850		0.9860		1.259		1.472		0.2820		0.2780

		Ech 1		a		0.282		0.279		0.276		0.279																						Absorbance 2		0.3690		0.6920		0.9940		1.262		1.495		0.2790		0.2830

		Ech 2		B		0.278		0.283		0.272		0.2777																						Absorbance 3		0.3790		0.6900		1.005		1.273		1.494		0.2760		0.2720

																																		Absorbance moyenne		0.3750		0.6890		0.9950		1.265		1.483		0.2790		0.2770

										Solution				Mère		Fille 1		Fille 2		Fille 3		Fille 4		Fille 5

										Volume (mL)				100.0		100.0		100.0		100.0		100.0		100.0

										Concentration en Mg (ppm)				100.0		1.000		2.000		3.000		4.000		5.000
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