ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

[DBJETIVO Estudiar algunas variables de la solucién en la cuantificacién de un metal
por absorcién atémica; aprender a optimizar y manejar el instrumento.

ODUCCION

La espectroscopia de absorcién atémica es un método para la deteccién y de
erminacién de elementos quimicos. particularmente de elementos metélicos.
os compuestos para su andlisis se tienen que romper en los atomos que los constituyen
llo se realiza generalmente en una llama a alta temperatura. Los a&tomos absorven -
luz en bandas muy estrechas de longitud de onda, que se conocen como lineas. Este -
jonportamiento es caracteristico de los atomos en estado gaseoso.

PROCEDIMIENTO

Preparacioén de estédndares: Se prepara una solucidn patrén que contenga --
00 ppm de ionés Zn**. Se prepara un litro de esta solucién, usando Zn en polvo y —-
JN.Q P. en una cantidad minima para disolver el Zn S04 .7H_O con O. 110g/250mls. con
ml. de HC1 6N. Se preparan a partir de estas soluciones patrén, soluciones estandar
onteniendo las siguientes concentraciones (usando matraces volumétricos de 100ml):
.25, 0.5, 1.0, 1.5, 2.5, 5.0 y 10.0 ppm (usar HCl 0.1N para el aforc). Usando el
parato de absorcidn atémica, se obtiene la lectura para el HCl1 0.1N y de ser posible,
alibrar el instrumento con el mismo.

¢ obtiene la lectura de cada solucién y se limpia la flama: del quemador después de
ada soluciédn.

Para preparar muestras de vegetales o alimentos, se pesan 10 gr. de muestra que de
eria ser homogénea, en caso contrario se recomienda licuarlas, se transfieren a un—
risol y se desecan cuidadosamente. Se calcina en mechero hasta que no desprenda hu
08 y se pasa a una mufla hasta desaparicién del carbon (temperatura de 500 a 550°C).
¢ disuelven las cenizas con .2ml. de HCl (1:1) se afiaden 10ml. de H,O y se evapora a
tquedad. Se agregan 10 ml. de HCl 0.1N y se continda calentando aproximadamente 3 -
lnutos . Se filtran recibiendo en un matraz de 100ml. se lava el crisol y filtro —-
n varias porciones de HCl O.1N de 5 a 10 ml. (se deben. recoger en el balén de 100ml)
¢ enfria y se afora hasta la marca con HCl 0.ln; se toma la lecutra de la muestra en
l espectrofotdmetro de absorcién atomica; si son necesarias diluciones posteriores,
acerlas con HC1 0.1N hasta que se obtenga la concentracidn adecuada en el aparato.
ara observar el efecto de una sal y de la viscocidad de la solucién, sobre la absor
i6n de radiacién en la llama. se preparan 2 soluciones de Sppm de Zn una de las cua
s contiene 10% de NaCl y la otra 10% de glicerina.

ra analizar suelo agricola, se parte de 5-10g de muestra, que se seca a la estufa

€ agita por 5 min. con 20mls. de citrato de amonio al 5% para extraer los metales
fsados, se filtra y se lava el residuo con un minimo de agua; el filtrado y las —-
4as de lavado reunidas se diluyen hasta 50ml. o 100mls.

edebe hacer un blanco de reactivos, segin la muestra usada.

nalmente, se llevan al atomizador los estandares, blanco de reactlvos, problemas,
ﬂUE destilada y agua de la llave.




SEPARACION POR INTERCAMBIO IONICO

OBJETIVO:

Separar una mezcla de metales (Fe, Co) usando la tecnica de 1ntercam
bio iénico y medir su concentracién usando espectrofotometria.

TEORIA:

Muchas separaciones las cuales son tediosas y dificiles, por otros -
medios son realizadas répida y fécilmente por intercambio iénico.
Este método involucra absorcién de una mezcla de iones sobre una resina -
de intercambio iénico, seguida por remocién selectiva de cada ién.

En la-figura siguiente se muestra la estructura de una resina sintética
de intercambio . iénico. Las unidades basicas son monomeros que al unirse
forman pollmeros de alto peso molecular. los sitios de intercambio con .-~
sisten de un lon 51mple ¥ pequefio que puede ser intercambiado por otro -
ién-de la misma carga. Las resinas de intercambio anidnico intercambian
aniones y las resinas de intercambio cationico intercambian cationes.
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a reaccién quimica que ocurre cuando el intercambio toma lugar entre un
i6n Nat y una resina catidnica (R) con iones hidrogeno intercambiables -
se puede representar como sigue:

+

Ri=il =  Na “_“‘}R—Na+,H+
La ecuacién para la reaccidén entre una solucion que contiene iones € ¥
una resina anidnica con iones hidroxilo se puede representar por:

R-OH + Cl .——sp R-Z=ClL + OH
. ‘Qf”___
En éste experimento, separard una mezcla de Co y Fe con una resina de in

tercambio anibénico. La base para la separacidén es la formacidn de anio_
nes en ac1do clorhidrico.

2+

i ™ 2L
- Cco + 4Cl _*l_' COCl4
3+

Fe + 4C1 —Pp FeCl .

" 8i el HCl (fuente de C1~ ) es d11u1do, las reacciones procederan a la iz_
quierda; y el Co y Fe existen como cationes (Co2*, Fe=*)

En HC1 mas concentrado el cobalto y fierro (en forma de anlones) estan -
absorbidos en la resina. 5

En HC1l 4N el Fe existe como anlon y el Co como cation (Co“ ). El Fe
puede ser eluldo con agua.

3+

Ni, Co, Fe - : :
Lok i e I =D
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En un conjunto de med1c1ones @ la misma longitud de onda con la misma cel

‘da, los valores de a y b en la ley de Beer son constantes., Asi, para dos

soluciones, la razén de las absorban01as es igual a la razon de concentra

" ciones . i
‘A= a bc

Al 7: é: %1 ti = Cl

A2 : é,lﬁ, 02.'  C

2
-8i C2 es conocida, el valor 'd_e-Cl es obtenido:
Cllzigz‘x: Al‘
Ap

PROCEDIMIENTO:

l.- Construir una columna de intecambio idnico (ver figura) . Pon?r una-
pequefia bolita de lana de vidrio en el fondo de una bureta cilindrica
"de 50ml. vertir una lechada aquosa de resina de intercambio aniénico




BURETA DE 50ml.
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.dentro de la bureta., lavar la resina pegada a las paredes inferio_
res dentro de la bureta con agua. Abrir la valvula Y permitir que
la resina se estabilice. (no permita secarse la columna durante el
experimento). El méximo de la columna puede ser cerca de la marca-
de 10ml. después que la columna se ha estabilizado, colocar otra -
bola de lana de vidrio sobre la resina.

Enjuague tres veces la columna‘con 25ml. de agua destilada. Enton

ces acidificar eluyendo con 25ml. de HCl 4M (no confundir los ac1dos

el acido nitrico causaria una violenta reaccién de oxidacidén con la—._
resina.) En todas las eluciones permitir que el nivel de la solu_ ~ '

cién llene casi el tapon de lana de vidrio que esta sobre la r651na
Eliminar el lavado.

Tomar una pequefia cantidad de cristales de CoCl2 y disolver en lmlu
de HCL 4M en un tubo de ensaye, disolver una pequefia cantidad de --
cristales de FeCl3 en 1 ml., de HC1 4M en otro tubo de ensaye, mezclar
las soluciones registrar el color de las soluciones por separado y

el de lasmezela, {(1,2,3)

Con una pipeta, afiada lml de la mezcla a la resina. La punta de la

. pipeta deberd ser introducida dentro de la bureta tan cerca de la re
sina como sea posible para evitar que la muestra se adhiera a Jos lados
Podria ser necesario lavar cuidadosamente con lml. de HC1 4M para Lat
var la solucién inferior dentro de la resina. Abrir la valvula .y peE
mitir que la muestra se sumerja en la columna. ,

Afiadir 4ml. de la solucién tiocianato-de amonio (NH SCN) para cada -
tubo de ensaye y mezclar bien. El color azul indica cuiles fraccio

nes contienen cobalto y el color rojo indica cuales fracciones con -
tienen fierro. Estimar la intensidad del color -<con los ojos y regls
trar. cuales tubos de ensaye contienen pequefias moderadas », 0 grandes

cantidades de cobalto o fierro.

Afiadir 1ml de HCl 4M y retirar porciones de 5ml. en tubos de énsaye—'
que hayan sido numerados del 1 al 5. Ellos pueden contener el cobal
to . Afladir 25ml. de agua destilada y retirar porciones de 5ml en tu

bos de ensaye que hayan sido-numerados del 6 al 10. Ellos pueden con
tener el fierro.

Regrese al paso II del procedimiento, lavar la columna con agua y elu
ir con HCl 4M . Pipetear 1.0ml de una solucién.obtenida dé tu ins —
tructor conteniendo una concentracidén desconocida de cobalto y fierro .
Separar de la manera descrita anteriormente en la parte V' colectar —-
- las 5 porciones de la fraccidén de cobalto en una probeta graduada de
lOOml 5 Descartar la fraccxon de fierro.

Llenar la probeta graduada de 100ml conteniendo el cobalto que se. se'

paré hasta la marca de 100ml. con la solucidn de NHASCN mezclar bien.
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1IX.- Pipetear 1.0 ml. de la solucién estandar de cobalto en una probeta

graduada de 100ml. y diluir hasta la marca de IOOml con_lé'Solu;— i

cién de NH SCN mezclar bien.

X.= Seleccione la longltud de onda méxima para leer 1la soluc1on de - -
cobalto.

XI.- Con 1la longltud de onda maxima determine la absorbanc1a de su mues

tra problema y estandar utilizando como blanco la solucién de tio_

cianato de amonio.

' RESULTADOS
l.- Color del CoCl2 en HC1 4M

Color del FeCl3 en HC1 4M

Color del C0812 ¥y FeCl3 en HC1 4M

Color de las fracciones-de
cobalto (eluidas con 'HC1 4M)

Tubo No. 1.

Color de las fracciones de
Fierro (eluidas con agua).

Tubo No. 6.
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10.

Long. de onda méaxima para la solucidn de cobalto

‘Absorbancia del estandar de cobalto

Absorbancia del problema de cobalto

Concentracién del estandar de cobalto

Concentracién del problema del cobalto




