1.

Determinarea acidului ascorbic in sucul de portocale

Introducere

Determinarea vitaminei C, denumita si acid ascorbic, se bazeaza pe oxidarea acidului ascorbic in acid
dehidroascorbic.

Acid ascorbic Acid dehidroascorbic

Scopul acestui experiment este de a determina acidul ascorbic in sucul de fructe. Aceasta abordare
se bazeaza pe oxidarea electrochimica a vitaminei C la nivelul electrozilor de lucru.

2.

Materiale necesare
Potentiometru

Electrozi serigrafiati

Flacoane marcate volumetric
Pahare Berzelius

Pipete

Celula pentru electrozi serigrafiati
Pompa peristaltica

Supapa de injectie

Experimentul propriu-zis

Se utilizeaza un sistem potentiometric de trei electrozi specifici pentru masuratorile
electrochimice. Cei trei electrozi sunt integrati in electrodul serigrafiat, unde electrozii implicati
au la baza cerneala de carbon, iar electrodul de pseudoreferinta este realizat din argint.

> Caracterizarea procesului oxidativ

Metoda de determinare prin voltametrie ciclica face posibila caracterizarea comportamentului

electrochimic al acidului ascorbic.



a) Identificarea proceselor de oxido-reducere pe electrozii serigrafiati evidentiaza reversibilitatea
sau ireversibilitatea proceselor care au loc. Se vor realiza urmatoarele etape de lucru:

- Se prepard 50 mL de solutie stoc, de concentratie 102 M de acid ascorbic, in H,SO; cu
concentratia de 0,5M

- Se prepard un volumul de 10mL o solutie diluatd, S1, cu concentratia 10*M prin diluare cu o
solutie de H,SO4 cu concentratia de 0,5M.

- Se pipeteaza 50 microlitri de solutie S1 pe suprafata serigrafiatd si se finregistreaza
voltamograma.

- Potential initial: -0,30 V ; Potential final: +0,90 V ; Rata de scanare: 50 mV/s.

b) Se determina daca procesul chimic este determinat de adsorbtie sau de difuzie:

- Se plaseazd pe suprafata electrodului 50 microlitri de solutie de acid ascorbic 10*M si se
inregistreaza voltamogramele ciclice intre +0,10V si 0,75V, la rate de scanare diferite, folosind
aceeasi cantitate de solutie si acelasi electrod serigrafiat.

- Masuratorile trebuie realizate la rate de scanare diferite (10, 25, 50, 75, 100, 250 mV/s)

c) Se studiaza efectul variatiei de pH in comportamentul electrochimic al acidului ascorbic (variatia
pHului 2-7), alegand cel mai facil interval pentru a desfasura detectia voltmetrica:

- Se prepara 6 solutii buffer Britton-Robinson de putere ionica constanta si pH 2, 3,4, 5, 6 si 7
(vezi apendix)

- Se prepard 10 mL de solutie de acid ascorbic de concentratie 10*M, folosind fiecare dintre
solutiile buffer.

- Se folosesc 50 microlitri din fiecare solutie de acid ascorbic si se inregistreaza o voltamograma
ciclicd (de la 0,10 V la 0,75 V la 100 mV/s), folosind un electrod diferit pentru fiecare
determinare.

- Se observa relatia dintre pH si potentialul mediu pentru a decide pH-ul potrivit pentru
determinarea acidului ascorbic. Se selecteaza pH = 5, ca fiind cel optim.

- Dupa caracterizarea procesului electrochimic, voltametria in puls diferential va fi utilizata ca si o
tehnica analitica.

- Efectul amplitudinii pulsului in timpul procesului electrochimic necesita studiu, pentru a alege
cea mai potrivita valoare (25, 50, 75 si 100mV; se aleg 100mV/s)

> Teste analitice specifice metodei
a) Repetivitatea: intra si interepetivitatea electroliticd (50 microlitri de 10*M de sol acid ascorbic)

a.l. — intraelectrolitica: Masuratorile se desfasoara folosind acelasi electrod, spalandu-l cu apa
ultrapura, inainte de fiecare masuratoare.

a.2. —interelectrolitica: se foloseste un nou electrod pentru fiecare masuratoare

b) Curba de calibrare: calibrarea se realizeaza folosind acelasi electrod, care se spala cu apa
ultrapura dupa fiecare determinare. Intervalul concentratiilor: de la 10°M la 103M.

Exemplu-teste analitice: Masurarea a 10 semnale analitice succesive de solutie de acid ascorbic 10 M.
Pentru curba de calibrare, concentratia variaza intre 107M si 10*M.
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Figura.l. Dreapta de calibrare pentru determinarea vitaminei C

> Determinarea acidului ascorbic in sucul de portocale

Cuantificarea este realizata prin metoda aditiilor standard repetate. Se prepara dilutia adecvata a probei
pentru a obtine un semnal analitic Tn intervalul mediu al curbei de calibrare. Se prepara apoi mai multe
dilutii ale probei, adaugandu-se treptat cantitati mai mari de solutie standard. Dilutiile probei necesita
analizare repetata (duplicat/triplicat), iar valoarea concentratiei finale va reprezenta media datelor
individuale obtinute.

> Sistemul de analiza cu injectie de flux

Determinarea acidului ascorbic intr-un sistem de analiza cu injectie de flux se realizeaza prin detectie
amperometrica. Sistemul de flux este compus dintr-un recipient pentru solvent, un sistem de tuburi, o
pompa peristaltica, o valva de injectie de 50 microlitri, un detector si un recipient pentru deseuri.
Procesul de detectie e realizat de catre un detector electrochimic, cu o celuld cu flux confectionata din
metacrilat si un electrod serigrafiat. Aceasta celuld este construita pentru obtinerea unui flux de intrare
perpendicular pe suprafata electrodului. Un inel delimiteaza volumul celulei electrochimice.

> Curba hidrodinamica

Solventul utilizat pentru sistemul de analiza cu injectie de flux este sistemul tampon Britton-Robinson, la
pH-ul selectat (pH=5), cu rata de flux intre 2 si 2,5 mL/min. Se determina cel mai bun potential de lucru
pentru determinarea vitaminei C, astfel incat potentialul sa varieze intre -0,10V si +0,60V. Pentru fiecare
potential se inregistreaza de 5 ori intensitatea pentru solutia de acid ascorbic 10*M. Cea mai mare
valoare a intensitatii determina potentialul de lucru (0,5V) (pe grafic, axa Ox va reprezenta potentialul
(V), in timp ce axa Oy va reprezenta intensitatea (mA)).



4. Appendix—Solutie tampon Britton-Robinson.
Puterea ionica este constanta (u=0,3M)

Sistemul tampon (buffer-ul) reprezintd un amestec intre acid acetic, H3PO, si H3BOs (cu concentratiile de
0,04M). Acesta poate fi folosit pentru o variatie de pH de la 2 la 12. pH-ul poate fi modificat prin
adaugarea de NaOH.

e Solutii:
Solutia A:
- sunt necesari acizii - acid acetic, HsPO4 si H3BOs (cu concentratiile de 0,16 M)
- Intr-un recipient de 1000 mL se amesteca:

v' 9,2 mL 99.7% acid acetic
v 15,7 g H3PO, (solid) sau 10,8 mL 85% HsPO,
v" 9,95 g H3BO;s (solid)

- se dizolva n apa ultrapura (1000 mL)
Solutia B: 32 g NaOH 0,8M se dizolva in apa ultrapura (1000 mL)
Solutia C: 78,4 g NaCl 1,34M se dizolva Tn apa ultrapura (1000 mL)

e Se adauga 25 mL solutie A intr-un pahar Berzelius de 200mL si se adauga urmatoarele volume de
solutii B si C, in functie de pH-ul necesar (volumul este in mL):

pH Solutia B (NaOH 0,8 M) Solutia C (NaCl 1,34M)
2,02 1,00 20,89
3,04 4,50 19,60
4,06 6,00 18,78
5,11 9,00 16,93
6,10 11,00 15,14
7,00 13,50 12,25

e Dupa dilutia pana la un volum de aproape 100 mL, se verificd pH-ul (se ajusteaza daca este
necesar). Cand este atinsa valoarea necesara de pH, solutia se transfera intr-un recipient gradat,
iar volumul se aduce la 100 mL.

5. Concluzie
Determinarea acidului ascorbic in sucul de portocale are loc prin metoda cu aditii standard
repetate.
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