	  TP CH 5 :  DOSAGE DE L’ELEMENT FER DANS LE VIN BLANC


 
I  BUT

Déterminer la concentration en élément fer d'un vin blanc en se servant d'un complexe coloré et d'une échelle de teinte.

Si la dose de fer dans un vin est trop élevée, l'excès peut réagir avec des phosphates et former un trouble et un dépôt qui constitue ce qu'on appelle la casse ferrique.

Au-dessus de 10 a 15 mg.L-1, la casse ferrique devient probable.

 
II  PRINCIPE

Le vin blanc contient l'élément fer sous forme d'ions ferreux Fe2+, d'ions ferriques  Fe3+ et de sels complexes.

Afin de doser la totalité du fer présent, on ajoute:

       - de l'acide sulfurique qui permet de dissocier tous les sels complexes du fer;

       - de l'eau oxygénée pour oxyder les ions Fe2+ en ions Fe3+
Le fer, alors uniquement sous forme d'ions Fe3+, sera révélé par une solution de thiocyanate de potassium : les ions Fe3+  forment avec les ions thiocyanate un complexe coloré rouge: [Fe(SCN)]2+
On estimera ensuite la concentration en élément fer par comparaison de la coloration rouge obtenue avec celle d'un témoin dans lequel on aura ajouté des doses croissantes de fer sous forme d'ions Fe3+

La précision de la méthode est de l'ordre de 1 mg.L-1
  
III  MODE OPERATOIRE

a) Dans un erlenmeyer, introduire environ 30 mL de vin et  2 ou 3 spatules de noir de carbone. Boucher l'erlen et agiter vigoureusement. Laisser reposer puis filtrer: le filtrat obtenu est incolore (sinon, répéter l'opération)

b) On dispose d'une solution mère S0  de concentration massique en fer II : Cm = 25 mg.L-1 Préparer 8 tubes à essais numérotés de 1 à 8 et contenant chacun :


-1,5 mL d'acide sulfurique à 2 mol.L-1

-1 mL d'une solution de thiocyanate de potassium à 2 mol.L-1
(ces 2 volumes sont prélevés à la pipette graduée plus propipette.)

c) Remplir deux burettes graduées : l'une avec la solution S0 , l'autre avec de l'eau distillée.

Au tube nº 1 on ajoute 0,5 mL de S0  puis 6 mL d'eau distillée : le volume total dans le tube n° 1  est ainsi égal à 9 mL . Faire de même avec les tubes suivants en y ajoutant 1 ; 1,5 ; 2 ; 2,5 ;3 ; 3,5 mL de la solution S0 . Dans le tube n° 8 on ajoutera 5 mL du filtrat incolore (vin blanc décoloré et filtré). Compléter dans chaque cas à 9 mL avec de l'eau distillée.


d) Dans chacun des 8 tubes ajouter alors 1 mL d'eau oxygénée à 20 volumes et homogénéiser. La coloration rouge du complexe apparaît plus ou moins intense : les tubes   n° 1 à 7 constituent une échelle de teinte indicatrice de la concentration massique  en ions  fer III. On compare ensuite l'intensité de la coloration obtenue dans le huitième tube à cette échelle de teinte.

Remarque : L’eau oxygénée est en excès : elle oxyde lentement les ions thiocyanate en détruisant le complexe rouge  il y a donc décoloration lente de la solution . Il faut donc utiliser assez rapidement l’échelle de teinte après sa préparation .


IV  RESULTATS ET EXPLOITATION

1. A partir des données , calculer les concentration massique en ions Fe3+ dans chacun des tubes n° 1 à 7 et en déduire celle du tube n° 8 qui contient le filtrat (donner un encadrement)

2.  Le filtrat ayant été dilué 2 fois  dans le tube n° 8 avant l'ajout d'eau oxygénée, en déduire la concentration massique du vin en élément fer.  (donner un encadrement)

3.  Ecrire les demi-équations électroniques correspondant aux couples suivants : Fe3+/Fe2+ et H2O2/H2O. En déduire l'équation de la réaction qui a lieu entre les éléments de ces deux couples.

4. Quelle masse de sel de Mohr de formule (NH4)2 Fe (SO4)2 , 6 H2O  a-t-il fallu dissoudre dans 1L d'eau distillée pour obtenir une solution de concentration massique en ions fer II égale à 0,25g.L-1 ? (Cette solution a été ensuite diluée au dixième pour constituer la solution mère S0.)


V  DOSAGE SPECTROPHOTOMETRIQUE

Un spectrophotomètre est un appareil qui permet de déterminer la quantité de lumière absorbée par une substance colorée. La grandeur mesurée est l'absorbance A . Celle-ci est proportionnelle à la concentration de la substance qui absorbe la lumière ainsi qu' à l' épaisseur SYMBOL 108 \f "MT Extra" de substance traversée . Elle dépend aussi de la longueur d'onde SYMBOL 108 \f "Symbol"  de la lumière absorbée                                    A= SYMBOL 101 \f "Symbol" (SYMBOL 108 \f "Symbol").C.SYMBOL 108 \f "MT Extra".         ( loi de Beer Lambert )

On règle le spectrophotomètre sur SYMBOL 108 \f "Symbol" = 480 nm qui correspond au maximum d'absorption; SYMBOL 108 \f "MT Extra" étant une constante ici, la relation devient :  A= k.Cm.

Pour chaque valeur de Cm,  déterminer l'absorbance A . Faire un tableau de mesures puis  représenter le graphe de la fonction A=f (Cm).

En plaçant sur le graphe la valeur de l'absorbance qui correspond au tube n° 8, on en déduit (avec un peu plus de précision)  la concentration en élément fer du contenu du tube n° 8 et donc celle du vin .

	Matériel:
une série de 8 tubes à essais numérotés

un erlenmeyer

deux bechers

deux burettes graduées

pipette graduée

propipette

spectrophotomètre + ordinateur
	Réactifs: 

vin blanc + noir de carbone . Agiter puis filtrer .

acide sulfurique à 2 mol.L-1           :         H2 SO4
thiocyanate de potassium à 2 mol.L-1:  KSCN

eau oxygénée à 20 volumes :                H2 O2
solution S0 de sel de Mohr:(NH4)2Fe(SO4)2,6H2O

( voir préparation )

eau distillée


Données :
masses atomiques molaires en g.mol-1 :    Fe : 56   ;   N : 14  ;   S : 32 ;  O : 16  ;    H : 1       
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