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Extraccion de un complejo quelato simple

Los ligandos polidentados son aquellos que poseen 2 o mas puntos de coordinacion al atomo

metalico central.

Cuando al enlazarse un ligando polidentado a un atomo central se forma un anillo (generalmente de

5 0 6 miembros) el complejo se denomina quelato.
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Extraccion de un complejo quelato simple

Muchos agentes quelantes organicos (como la oxina) son acidos débiles que reaccionan con iones
metalicos para dar lugar a complejos no cargados altamente solubles en solventes organicos y muy

poco solubles en agua.
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Extraccion de un complejo quelato simple

Muchos agentes quelantes organicos (como la oxina) son acidos débiles que reaccionan con iones
metalicos para dar lugar a complejos no cargados altamente solubles en solventes organicos y muy

poco solubles en agua.
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Extraccion de un complejo quelato simple

Por lo general los solventes organicos son menos densos que el agua y la fase organica es por ende la

capa superior. Sin embargo, solventes clorados como el cloroformo CHCI;, diclorometano CH,CI, o CCl,

resultan mas densos que el agua, por lo que la fase organica corresponde en este caso a la capa inferior




Extraccion de un complejo quelato simple

A continuacion vamos a describir los 4 equilibrios que tienen lugar cuando una solucion acuosa de un

metal M*" se extrae con un solvente organico inmiscible que contiene un exceso del agente quelante HL.

M*+n

aq

org HL
(CHCI,)




Extraccion de un complejo quelato simple

i) La particion del ligando HL entre la fase organica y la fase acuosa:

[HL]org
[HL]aq

(HL)ag = (HL)org Ko =

M*n
218 HL
#
LKD
\ 4
org HL

(CHCL,)




Extraccion de un complejo quelato simple

ii) La disociacion acida de HL en fase acuosa para producir H* y L

H* aq L- aq
(HL)ag == (H*)aq* (L)aa  Ka= L]
[HL]aq

M*+n

aq HL ~ " H*+L-

org HL
(CHCI,)




Extraccion de un complejo quelato simple

iif) La formacion del complejo ML, en la fase acuosa:

(M*)ag* n (L)aa = (MLn)aq

qKs =

[MLn]aq
[M*]aq [L]aq

aq HL ~ " H*+L-

nL- + M*

i

ML

org HL
(CHCI,)




Extraccion de un complejo quelato simple

iv) La particion del complejo ML, entre ambas fases:

[MLn]org
[MLn]aq

(MLn)aq : (MLn)org qKD=

?1 K
aq HL = “ H*+ L ty Lat
ML
t )
Ko Ko
v v
org HL ML

(CHCL,)




Extraccion de un complejo quelato simple

La relacion de distribucion para el metal (D) es igual al cociente entre las concentraciones analiticas

totales del metal en ambas fases:

Q:LOTAL ,org

o= TOTAL
Cy" aq

Conociendo D podremos calcular facilmente el porcentaje de metal extraido en la fase organica (E%):

kl DVr
E%=p-100=(—)'100=( )-100
1+k’ 1+ D-V:

en donde k' es el factor de capacidad y el volumen relativo V, es la relacion entre el volumen de la fase

organica y el volumen de la fase acuosa (también suele ser llamado relacion de fases, ¢)



Extraccion de un complejo quelato simple

La unica forma del metal en la fase organica es el quelato ML,. Por otro lado, como el complejo es muy
poco soluble en agua, una fraccion despreciable del metal en fase acuosa esta como quelato, y

podemos considerar que la unica forma del metal en fase acuosa es el i6n simple hidratado M*":

D _ CIHOTAL , Org D - [MLn]Qrg
Co™ 2q [M*"aq + [Miilaq
= oL+ M
aq il ————— H*+L l afs
ML,
1l 4|
ol |
org HL I:IIL,,
(CHCy)




Extraccion de un complejo quelato simple

La concentracion de quelato en fase organica puede expresarse en funcién de las 4 constantes o

coeficientes vistos previamente.

Usando la expresion del coeficiente de reparto del quelato K, tenemos:

. _ [MLn]org
(MLn)ag &= (MLn)org qKb = W [MLn]org

KD [MLn]aq

Luego despejamos [ML,],, de la constante de formacion'del complejo en fase acuosa y lo reemplazamos

en la ecuacion previa:

[MLn]aq
(M+n)aq+ n (L')aq ‘ﬁ (MLn)aq qu = —n
[M*]aq [L]aq [M L

n]org KD qu [M+n]aq [L ]n



Extraccion de un complejo quelato simple

A continuacion reemplazamos [L7],, por la expresion derivada de la constante de disociacion acida del

ligando, K, [HL],q / [H'].q :

. ; K nrTHL]I
setmtneclias (ML rg = Ko o [MPT],q — 1
aq [H+]naq

Finalmente utilizamos la expresion de K, para obtener [HL],, y lo reemplazamos en la ecuacion

anterior:

Kan [HL]norg
LKDn [H+]naq

(HL)g == (HL)ors (Ko = Somkor [MLn]org = qKD qu [M+n]aq



Extraccion de un complejo quelato simple

De esta manera D resulta:

CMLJoy Ko KK [HLGg

[M+n]aq LKDn [H+]naq

Si expresamos la ecuacion anterior en forma logaritmica tenemos:

log D = log (Kp'sKo) + n Iog( At ) *+nlog [HL], + n pH
L**D

de donde:

n pH =log D - log (;Kp oK) -n Iog(

Ka ) - n log [HL],,4
LKD




Extraccion de un complejo quelato simple

K

npH =log D - log (;Kp ' Ky) -n Iog(

: ) - n log [HL],,4

L"*D

Se define el pH medio (pH,,) como el pH correspondiente a D=1, es decir, aquel para el cual la

concentracion total del metal es la misma en las dos fases (y si V. =1, E% = 50%):
pH=pH,, - D=1 > logD=0

De esta manera resulta:

K

n pH1/2= B Iog (qKD'qu) -n Iog(

2 ) -n Iog [HL]org

L"*D




Extraccion de un complejo quelato simple

Restando las expresiones para n-pHy n-pH,,

n pH =log D - log (;Kp-,Ky) -n Iog( Ka ) - n log [HL],,

LKp

K, ) - n log [HL],,4

obtenemos la siguiente expresion para log D:

Iog D=n (pH - pH1/2)



Extraccion de un complejo quelato simple

Vemos que D (y por lo tanto el porcentaje de metal extraido) depende de: log D = n (pH- pH,)

e ElpH de lafase acuosa

e El pH,,, que a su vez es una funcion de las 4 constantes o coeficientes y de la concentracion del

quelante en fase organica [HL],,.

K,
N pH,, = - log (Ko-oKy) -nlog( . )-nlog [HL],,

L**D

Normalmente el quelante HL esta presente en la fase organica en gran exceso con respecto a M*" en la

fase acuosa, por lo que [HL],, se mantiene practicamente constante durante la extraccion.

La constante de equilibrio que ejerce mayor influencia en la variacion del pH,, para metales diferentes
extraidos con el mismo sistema quelante-solvente es la constante de formacion del quelato (K;, que varia
mucho de un metal a otro. K, no cambia si empleamos el mismo quelante HL, mientras que | Ky no cambia
si utilizamos el mismo solvente. Finalmente, el coeficiente de particion del quelato Ky no es muy diferente

para los distintos metales porque el ligando es el mismo.



Extraccion de un complejo quelato simple

Como los valores de pH,, varian mucho de un ion metalico a otro, con frecuencia estas diferencias
hacen posible extraer selectivamente un cation u otro, regulando el pH de la solucion acuosa en un valor
para el cual el metal que nos interesa se extraiga casi por completo, mientras que la mayor parte del otro

permanezca en fase acuosa.

100

Isotermas extraccion-pH
(E% vs. pH)

% Metal Extracted
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Extraccion del oxinato de Co(ll) con cloroformo

Para llevar a cabo esta extraccion ponemos en contacto una solucion acuosa de Co(ll) con una solucion

de oxina (HOx) en cloroformo (CHCI,).

Co*?
aq
s
org HOXx
(CHCI) N

OH




Extraccion del oxinato de Co(ll) con cloroformo

El cloroformo es toxico, pudiendo causar efectos nocivos en el sistema nervioso central, higado y riion.
Se puede absorber por inhalacion o a través de la piel, por lo que deberemos trabajar bajo campana y

emplear guantes para su manipulacion.

Indicaciones de peligro

H302 MNocivo en caso de ingestion

H315 Provoca irritacion cutanea

H315 Provoca irritacion ocular grave

H331 Toxico en caso de inhalacion

H351 Se sospecha que provoca cancer

H361d Se sospecha que dania al feto

H372 Provoca darios en los 6rganos tras exposiciones prolongadas o repetidas

Efectos en la salud

Pictogramas m '- Los sintomas de una sobreexposicion peligrosa
aa eaii |ncluy'e_nldllata(:|c_m de Ias pupilas, una sensacion de calor, Efecto ppm
y paralisis, seguida posiblemente, por la muerte.
CLOROFORMO p-a. Otros sintomas de exposicion a alios niveles de dolor de cabeza, vértigo
cloroformo son: wvértigo, somnolencia, dolor abdominal, " ! 50 -100
CHLOROFORM p.a. nausea, wvomitos, dolor de cabeza, respiracién lenta, somnolencia
disminucion de la presion sanguinea, fatiga, pérdida del .
_ o e X . irritacion de las
cas [67-65.3] eHCl, conocimiento, e irritacion de los ojos vy la piel. membranas MuUGosas
% /3> Una exposicidn cronica a altas concentraciones (pero nausea. latido cardiaco 150
AV sin amenaza de vida inmediata), pueden producir fatiga, :
Wwwbiﬂlgﬁfc"“"’r anorexia, anemia, vision borrosa, debilitamiento, perdida irregular
i de la memoria, temblores, hinchazén del higado, ictericia, dafio a los rifiones e
y dafio a los rifiones. higado 15000
La EPA considera al cloroformo como un probable
carcindgeno humano (grupo B). muerte = 15000




Extraccion del oxinato de Co(ll) con cloroformo

La oxina (8-hidroxiquinoleina) experimenta una particion con la fase acuosa, en donde se comporta como
acido debil HOx. El oxinato Ox- forma en fase acuosa un complejo quelato con el cobalto de féormula

CoOx,, el cual tiene una gran afinidad por la fase cloroférmica.

20x-+ Co*?
K, A
a > 1 qu
q HOX < H* + Ox" -
CoOx
1 %
LKp Ko
X v = 4
org HOx CoOx,
(CHCI,) &
OH




Extraccion del oxinato de Co(ll) con cloroformo

La concentracion de CoOx, en fase cloroférmica (y por ende la cantidad de Co extraido) se determina

midiendo la absorbancia a 420 nm.

20x" + Co*?
K, »
a > 1 qu
q HOX < H* + Ox" -
CoOx,
t R
LKD ] qKD
S L 2
org HOXx 420 nm s/ CoOx,
(CHCl,) Z 4 _
OH




Extraccion del oxinato de Co(ll) con cloroformo

Vimos que la cantidad de metal extraido (como complejo quelato) va a depender del pH de la fase

acuosa.
D= ¢Co; org - lcooxz]org
Ceoraq  [CO*Zlag+ [COOKz]aq
: 5 Iog D= n (pH B pH1/2)
qKD ' qu = Ka - [HOX]Q[Q
Ko [H*]aq

El valor de pH para el cual la cantidad de metal extraida es maxima se denomina pH 6ptimo, y se
obtiene en forma experimental. Comprobaremos que para este sistema metal-ligando el pH 6ptimo es de
7.

No confundir este pH optimo con pH medio (pH,;,), pH para el cual D=1.



Extraccion del oxinato de Fe(lll) con cloroformo

Al poner en contacto una solucion acuosa de Fe(lll) con una solucién de oxina en cloroformo tienen lugar

equilibrios analogos a los planteados para el caso del Co(ll).

30x + Fe*3
K, A
a > 1 qu
q HOX < H* + Ox" -
FeOx
t .
LKp Ko
X v = 4
org HOXx FeOx,
(CHCI,) &
OH




Extraccion del oxinato de Fe(lll) con cloroformo

En este caso se obtiene un complejo quelato de formula FeOx,, cuya concentracion en fase cloroférmica
(esto es, la cantidad de Fe extraido) se determina midiendo la absorbancia a 570 nm. Asimismo,

comprobaremos que el pH 6ptimo para este sistema es 3.

30x + Fe*3
K, s
a > - 1 qu
q HOX4 H* + Ox .
FeOx
t S
LKD qKD
e v 4 A
org HOXx 570 nm o~¥{. FeOx
LN 3
(CHCI,) o 4 °\§
OH




Separacion de los oxinatos de Co(ll) y Fe(lll) mediante su extraccién a pH regulado

Como el valor de pH para el cual la extraccion es maxima (pH 6ptimo) es diferente para Co(ll) y Fe(lll),

es posible extraer selectivamente uno de estos metales de una mezcla de ambos mediante el control del

pH. Ajustando el pH en 3 se extraera selectivamente el Fe(lll), permaneciendo el Co(ll) en solucién,

mientras que a pH 7 ocurrira lo contrario, es decir, se extraera el Co(ll) como oxinato y el Fe(lll) quedara

en fase acuosa.

Co(ll)

aq

20x-+ Co*?
| [
CoOx,

2

org
(CHCI,)

OH

v i, C
HOXx 420 nm g %*:/-m/
L

1
~— CoOx,

Fe(lll)

aq

30x + Fe*
| [
FeOx;

4

org
(CHCI,)

OH

: | LaKo
‘V

FeOx,
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Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

B
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Jracmz‘(rr-' " ¢t ap
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Parte |I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccién de las curvas absorbancia vs. pH y determinacién del pH éptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

Se trabaja con 5 ampollas de decantacion (rotuladas Co
12 ml Co(ll) 30 ppm 20 ml oxina 0,01 M

pHx). En cada una de ellas se agrega: 8 ml de buffer en CHCI,
e 12 ml de solucion de Co(ll) 30 ppm (ppm = pg/ml) (se H E

agrega desde bureta) 4 SRR VAR
e 8 ml de solucion buffer de pH: 3, 4, 5 (acético/acetato), “%——--ﬂff N \ 7

/ | St

6 y 7 (fosfato) (se adiciona con pipeta graduada). H"‘aﬁ ;f \ T/ org
e 20 ml de solucion 0,01 M de oxina en CHCI, (con 00D m%cﬂ@

bureta o probeta, bajo campana) ﬁ =



Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

Agitar cada ampolla durante 5 minutos

v' tomar la ampolla con ambas manos (con una se sujeta el tapén -asegurandolo
con el dedo indice- y con la otra se manipula el robinete)

v' movimientos preferentemente circulares

v’ agitacién constante y vigorosa, pero que no sea exageradamente enérgica
porque se forman emulsiones (estas pueden romperse, de ordinario, mediante
agitacion vigorosa de la capa emulsionada con una varilla de vidrio o
saturacion de la capa acuosa con sal comun)

v’ cada tanto abrir el robinete o destapar para liberar presion (cerca de una

ventana o bajo campana)

&_::‘ P— ._"TE_.H i
ih)
) —— )
- & ".-':L\-*.i — = —Ilf. 1.
s ——
& - "
W - H““——_.__.;:::_J = |

-, \_’h .ll



Parte I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

Dejar 10 minutos en reposo.




Parte I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

F jQuitar la tapa!

r'J—;l\
o : -Ii
—
» Recoger |la fase organica en un matraz de 25 ml 7
» Luego llevar a volumen con CHCI; (para facilitar
| matraz
el enrase el cloroformo se coloca en una 25 mi
. n'""‘_;_q l.l__,_.‘r
bureta, bajo campana) Nl -




Parte I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo




Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

Medir las absorbancias contra CHCI; puro a 420 nm (precaucion: usar cubetas de cuarzo).

Thermo




Parte I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

» Medir el pH de equilibrio en cada fase
acuosa (puede introducirse el electrodo de

vidrio directamente en la ampolla)




Parte |I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccién de las curvas absorbancia vs. pH y determinacién del pH éptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

pH solucion buffer | pH de equilibrio A a420 nm
3

N/oOo|o b~

Graficar A*%0 vs. pH de equilibrio y determinar el pH éptimo de extraccién para el Co.



Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

l.a) Curva de extraccién de Co(ll) como oxinato en cloroformo

pH solucion buffer | pH de equilibrio A a420 nm
3 3.33 0.027
4 3.93 0.039
5 5.14 0.199
6 6.06 0.855

Graficar A*%0 vs. pH de equilibrio y determinar el pH éptimo de extraccién para el Co.



Parte |I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccién de las curvas absorbancia vs. pH y determinacién del pH éptimo

I.b) Curva de extraccion de Fe(lll) como oxinato en cloroformo

Se trabaja con 5 ampollas de decantaciéon (rotuladas Fe

5 ml Fe(lll) 117 ppm
pHx). En cada una de ellas se agrega: 15 ml de buffer

e 5 ml de solucion de Fe(lll) 117 ppm (ppm = pg/ml) (se -
agrega desde bureta) :

e 15 ml de solucion buffer de pH: 1, 2, 3, 4 y 5 (se Y
adiciona con pipeta graduada).

e 20 ml de solucion 0,01 M de oxina en CHCI; (con E”‘DD

bureta o probeta, bajo campana)

20 ml oxina 0,01 M
en CHCI,



Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

I.b) Curva de extraccion de Fe(lll) como oxinato en cloroformo

Agitar cada ampolla durante 5 minutos.

Dejar 10 minutos en reposo.

Recoger cada fase organica en un matraz de 25 ml y luego llevar a
volumen con CHCI; (para facilitar el enrase el cloroformo se coloca
en una bureta, bajo campana). Medir las absorbancias contra
CHCI; puro a 570 nm (precaucion: usar cubetas de cuarzo).

Medir el pH de equilibrio en cada fase acuosa (puede introducirse

el electrodo de vidrio directamente en la ampolla).

X Q‘-‘-L




Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

I.b) Curva de extraccion de Fe(lll) como oxinato en cloroformo




Parte |I: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccién de las curvas absorbancia vs. pH y determinacién del pH éptimo

I.b) Curva de extraccion de Fe(lll) como oxinato en cloroformo

pH solucion buffer | pH de equilibrio A a 570 nm
1

gl B WOIDN

Graficar A>"° vs. pH de equilibrio y determinar el pH éptimo de extracciéon para el Fe.



Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

I.b) Curva de extraccion de Fe(lll) como oxinato en cloroformo

pH solucion buffer | pH de equilibrio A a570 nm
1 1,74 0,005
2 2,22 0,043
4 4,04 0,287
5 4,88 0,196

Graficar A>"° vs. pH de equilibrio y determinar el pH éptimo de extracciéon para el Fe.




Parte |: Estudio de extracciones a distintos valores de pH

Construccion de las curvas absorbancia vs. pH y determinacion del pH 6ptimo

1.4
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420 nm :/‘CO{\ Ngl \E
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0.0 O O
1 2 3 4 5 6 7
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Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

Para relacionar la absorbancia de la fase cloroférmica a 420 nm
con la concentracién de Co o la absorbancia a 570 nm con la
concentracion de Fe es necesario extraer todo el metal como
complejo a partir de una solucion acuosa de concentracion
conocida, es decir, la extraccion debe ser exhaustiva. Es por
ello que van a ser necesarios 4 contactos con fase organica

fresca, trabajando al pH optimo del correspondiente metal.

reGorr: Fe

oo

=
31 a £
Do) Lo
e F(- 'l.- fra h:_:rl': |':<.-.-.-.-:: {, e
Fr CE = - O r P Cre i
o po FF'.'
Fr “Fe
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Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.a) Construccion de la curva de calibracién para Co(ll)

En una ampolla de decantacion grande
(rotulada CURVA Co) colocar 30 ml de Co(ll)
30 ppm mas 30 ml del buffer de pH éptimo
para Co. Extraer con 4 porciones sucesivas,
de 10 ml cada una, de solucion 0,01 M de
CHCI,,.

organicos en un matraz de 50 ml (se trata de

oxina en Reunir los extractos
una extraccion exhaustiva del Co, es decir,
todo el metal agregado -900ug- se extrae
como oxinato). Llevar a volumen con CHCI,

(solucion C1, 18 ppm).

ppm = mg/l = ug/mil

10 ml oxina 0,01 M
en CHCI,

30 ml Co(ll) 30 ppm
30 ml de buffer pH7

/ ] \ Ve \.l
\ / \ e -;f,s/aq
o/ o H"xr__‘,
?\fg’;?( \_L——org
-0 -0

J

4 contactos
sucesivos

L=

#
pE—

solucion C1, 18 ppm



Parte lI: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.a) Construccion de la curva de calibracién para Co(ll)

Con C1 se preparan tres soluciones por dilucion, tomando las alicuotas de C1 que se muestran en la
siguiente tabla (colocar la solucion C1 en una bureta, bajo campana) y llevando a un volumen final de 25

ml| con cloroformo.




Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.a) Construccion de la curva de calibracién para Co(ll)

Con C1 se preparan tres soluciones por dilucion, tomando las alicuotas de C1 que se muestran en la
siguiente tabla (colocar la solucion C1 en una bureta, bajo campana) y llevando a un volumen final de 25

ml con cloroformo. Posteriormente medir las absorbancias a 420 nm de cada una de ellas.

solucién ml de C1 (V=25 ml) | Conc. final, ppm A a 420 nm

C2 20,0 14 4
C3 12.5 9
C4 3,5 2,5




Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.a) Construccion de la curva de calibracién para Co(ll)

Con C1 se preparan tres soluciones por dilucion, tomando las alicuotas de C1 que se muestran en la
siguiente tabla (colocar la solucion C1 en una bureta, bajo campana) y llevando a un volumen final de 25

ml con cloroformo. Posteriormente medir las absorbancias a 420 nm de cada una de ellas.

solucién ml de C1 (V=25 ml) | Conc. final, ppm A a 420 nm

C2 20,0 14,4 1,231
C3 12,5 9 0,769
C4 3,5 2,5 0,219




Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.a) Construccion de la curva de calibracién para Co(ll)

Para construir la curva de calibracion se grafican los valores experimentales de absorbancia en funcion de

las concentracion de las soluciones. Tener en cuenta que la recta de regresion debe pasar por el origen.

1.4

1.2 P ol

T % - L. - . 0 EJ ) UL

...... y = 0.0855x
0.8 .." Rz = 1
ebe b SR WE | R

R AR L L Ty
-  u.A
0.2 e

0 @=—

0 2 4 6 8 10 12 14 16



Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.b) Construccion de la curva de calibracién para Fe(lll)

En una ampolla de decantacion grande
(rotulada CURVA Fe) colocar 20 ml de Fe(lll)

20 ml Fe(lll) 117 ppm 10 ml oxina 0,01 M ~
30 ml de buffer pH3 en CHCI, |

117 ppm mas 30 ml del buffer de pH 6ptimo | ‘ H'x
para Fe. Extraer con 4 porciones sucesivas, [ 7
de 10 ml cada una, de solucion 0,01 M de ,--~--M/aq T
oxina en CHCIl,. Reunir los extractos "2:},%4-3"];9; = -
Fe
organicos en un matraz de 50 ml (se trata de _ P\, PSR - 2340
9 ( D It_lﬂp_; 40ug
una extraccion exhaustiva del Fe, es decir, — - T
todo el metal agregado -2340ug- se extrae | i .t : e
contactos
como oxinato). Llevar a volumen con CHCl, sucesivos solucion F1, 46.8 ppm

(solucion F1, 46,8 ppm).



Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.b) Construccion de la curva de calibracién para Fe(lll)

Con F1 se preparan tres soluciones por dilucion, tomando las alicuotas de F1 que se muestran en la
siguiente tabla (colocar la solucion F1 en una bureta, bajo campana) y llevando a un volumen final de 25

ml con cloroformo. Posteriormente medir las absorbancias a 570 nm de cada una de ellas.

solucién ml de F1 (Vi= 25 ml) | Conc. final, ppm A a 570 nm

F2 20,0 37,44
F3 12,5 23,40
F4 3,5 6,55




Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.b) Construccion de la curva de calibracién para Fe(lll)

Con F1 se preparan tres soluciones por dilucion, tomando las alicuotas de F1 que se muestran en la
siguiente tabla (colocar la solucion F1 en una bureta, bajo campana) y llevando a un volumen final de 25

ml con cloroformo. Posteriormente medir las absorbancias a 570 nm de cada una de ellas.

solucién ml de F1 (Vi= 25 ml) | Conc. final, ppm A a 570 nm

F2 20,0 37,44 0,535
F3 12,5 23,40 0,324
F4 3,5 6,55 0,088




Parte ll: Construccion de las curvas de calibracion de absorbancia en funcion de la

concentracion

ll.b) Construccion de la curva de calibracién para Fe(lll)

Para construir la curva de calibracion se grafican los valores experimentales de absorbancia en funcion de

las concentracion de las soluciones. Tener en cuenta que la recta de regresion debe pasar por el origen.
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Parte lll: Separacion y determinacién del contenido de Co(ll) y Fe(lll) en una muestra problema

lll.a) Separacién y determinacion del contenido de Co(ll)

Medir 10,00 ml de una muestra que
contiene una mezcla de Co(ll) y Fe(lll) (con 10 ml muestra 10 ml oxina 0,01 M

30 ml de buffer pH7 en CHCI, [
pipeta de doble aforo), colocarlos en una

. ,;-'-:;:
ampolla de decantacion (rotulada /J—( Q f 7

MUESTRA Co) y agregar 30 ml de buffer de

-
1
]
|
'a"h_h
T
-
.-"f-r}- 1
1
1
[ ]
I
]
Q
o)
—_—

e

pH optimo para la extraccion de Co(ll). gcof oo
Efectuar 4 extracciones con 10 ml de \{ges ra g — pgCo
[ﬂ'}j][D EILJ]ID matraz
solucion de oxina cada una. Reunir los &) I vR—
L | |

extractos en un matraz de 50 ml y llevar a e
4 contactos

volumen con cloroformo i
sucesivos

MgCo muestra = pgCo matraz
(EXTRACCION EXHAUSTIVA)



Parte lll: Separacion y determinacién del contenido de Co(ll) y Fe(lll) en una muestra problema

lll.a) Separacién y determinacion del contenido de Co(ll)

Medir la absorbancia a 420 nm 14
(A .raz)- Mediante la curva de e w2 wiese s e
calibracion ya construida en la Parte A
matr;‘: . = T T T T T LY y = 0.0855x

ll.a) podemos  determinar la A0 F° y

06
concentracion de Co(ll) en ese matraz. :

0.4
Teniendo en cuenta esa concentracion " - |
hallada mediante la curva, el volumen 2  Crnatraz

0 2 4 6 8 10 12 14

del matraz y el volumen de muestra, es ppm Co

posible calcular la concentracion de

Co(ll) en la muestra original.



Parte lll: Separacion y determinacién del contenido de Co(ll) y Fe(lll) en una muestra problema

lll.a) Separacién y determinacion del contenido de Co(ll)

1.4

ugCo muestra = pgCo matraz T -
1 .
Amatraz _—— e Em mm Em mm = Em o Em —.p,l J = 0.0855x
(Ppm = mg/l = ug/ml) P P R = 1
0.6 I
s Cmuestra = Cmatraz s |
0.2 . | c
Vmatraz Cmatraz 0 . ‘ mgi[de
Cmuestra — 0 2 4 6 8 3 10 12 14 16
Vmuestra Resultados: BEYFLO
A 420 = 0,769
50 ml Cmatraz matraz
Cmuestra - Cma’[raz CO(“) = 8,99 ppm
10 mi Cmuestra CO(”) - 44’95 PpPm



Parte lll: Separacion y determinacién del contenido de Co(ll) y Fe(lll) en una muestra problema

lll.b) Separacion y determinacién del contenido de Fe(lll)

Medir 10,00 ml

contiene una mezcla de Co(ll) y Fe(lll) (con

de una muestra que

pipeta de doble aforo), colocarlos en una
ampolla de decantacion
MUESTRA Fe) y agregar 30 ml de buffer de

pH optimo para la extraccion de Fe(lll).

(rotulada

Efectuar 4 extracciones con 10 ml de
solucion de oxina cada una. Reunir los
extractos en un matraz de 50 ml y llevar a

volumen con cloroformo

10 ml muestra

30 ml de buffer pH3

""——.—F“,

HgFe
muestra

D

2

10 ml oxina 0,01 M -
en CHCI, |

4 contactos

sucesivos
MgFe muestra = ugFe matraz

(EXTRACCION EXHAUSTIVA)



Parte lll: Separacion y determinacién del contenido de Co(ll) y Fe(lll) en una muestra problema

'il.q

lll.b) Separacion y determinacién del contenido de Fe(lll)

Medir
(A
calibracion ya construida en la Parte
11.b)

concentracion de Fe(lll) en ese matraz.

la absorbancia a 570 nm

Mediante [|a curva de

matraz)-

podemos determinar la
Teniendo en cuenta esa concentracion
hallada mediante la curva, el volumen
del matraz y el volumen de muestra, es
posible calcular la concentracion de

Fe(lll) en la muestra original.

0.6
0.5
0.4
A570 03
0.2

0.1

Amatraz:

B .

y = 0.0141x
.~ R?=0.9994

C

matraz

4_ _— —_— | -

R

5 10 15 20 25 30 35

ppm Fe

40



Parte lll: Separacion y determinacién del contenido de Co(ll) y Fe(lll) en una muestra problema

. ﬂ_-:_ 7

lll.b) Separacion y determinacién del contenido de Fe(lll) |
0.6 i/
0.5 ‘ l
MgFe muestra = pygFe matraz A
0.4 matraz
T
(ppm = mg/l = pg/ml) AS570 03 ' !
0.2 :
Vmuestra Cmuestra - Vmatraz Cmatraz |
0.1 -
lcmatraz
C N Vmatraz Cmatraz 1 g 5 10 15 20 25 30 35
muestra — ppm Fe
Vmuestra Resultados:
Amatraz570 = 0’344
20 M Cratrac C.oira Fe(Ill) = 24,4
Cmuestra - matraz e( ) i 4 PPM
10 mi Cmuestra Fe(”') =122 PpPm

40
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