PROPORCIONALIDAD ENTRE LA CORRIENTE
DE DIFUSION Y LA CONCENTRACION

En la Figura 4 se observa una relacion lineal entre ambas
magnitudes, lo cual esta de acuerdo con lo establecido por
Ilkovic [2] para los procesos difusivos.’

Se eascoge el intervalo de concentraciones gefialado debido
a la posibilidad de aplicar este método a muestras de
minerales cubanos.

CONCLUSIONES

Las ondas extremas que se observan en los polarogramas
obtenidos en las condiciones experimentales sefialadas
corresponden respectivamente a la oxidacion Yy reduccion
del complejo cobalto II ~o-fenilendiamina.

Cuando se utiliza la segunda onda catédica, en las condi-
ciones dadds, el cobalto es determinable cuantitativamente
en el intervalo de pHd comprendido entre 5,7 ¥y 6,9 y en un
intervalo de concentracion comprendido entre 0,5 x 10-4 M
Yy 4,5 x 10-4 bajo las condiciones especificadas.
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ABREVIATURAS
}:}£ = potencial de media onda
V va. E.S.Ce = volt contra electrodo saturado de calomel.
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EXTRACCION DE NIQUEL (1) Y COBALTO (Il)
CON ‘ACIDO CAPRILICO
EN PRESENCIA DE 2- PICOLINA

RESUMEN

Se estudid la distribucion de acido caprflico entre fase
acuosa y cloroformo para conocer su estado de asociacion
en fase orgénica, en un rango de concentraciones de
0,05=1,2 mol/1l . El disolvente utilizado fue cloroformo
¥y como resultado se comprob6 que el dcido esta parcial-
mente dimerizado, lo que se comprob5 por aspectroécopia
IR, Se determing la constante de distribucion de la
2-picoline realizando un estudio similar al acido, con lo
que se comprobo que el proceso transcurre mediante una
distribucidén f{sica. Se investigd la influencia de la
amina en la distribucion del acido concluyéndose que
mejora la capacidad de extraceion de este. Se estudic la
extraccion de niquel(II) y cobalto(II) usando como
extrayente acido capr{lico y 2-picolina en cloroformo,
comprobéndose que dicho sistema presenta posibilidades
pera la separacion parcial de ambos metales.
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OKCTPAKIIN HUKENA /II/ ¥ KOBAIETA /IL/ C UCTIQNB30BAHVEM
KAIPMIOBOA KHMCIOTH B IPUCYTCBUM 2-IIMKQIMHA

Pé3xNe |

Uzy4yer0 pacHpeleleHH® KAOPHIOBOH KUCJOTH MEXIY BONHOH (a-'
30l m xiaopodopMoM C LEJBD OOpeIesieHUA CTENeHU ACCOIMAIIL

B opI'MecRoﬁ dase, EHTepBaN KOHNeHTpaipm Owi 0,05-I1,2
Mon/xt,

B xavecTBa PACTBODETENA GHJI MCHONB30BAH XJIOPOHODPM.

. SKCIIe pAMEHTANEHO Bm.ueno; YTO KUCIOTA B DAacTBOpE YACTHYHO
IEMepusyeTcs. Jror AT mpoBepaNcA MeTonmoM MK COEKTPOCKO-
maeit. 'B'u.ua onpeleNieHa ROHCTAHTE DacHpelelieHHA 2-IEKOIMHE IO
aHAJIOTHYHO! MeTOmEKe, H3 Yero CIemyeT, a0 IpOLeCC OCylecT~
BigeTCA IO (E3EIECKOMY paclperneleHHD.

Cmenan BHBOX O TOM, 9TO IPHECYTCBME aMHHOB yJyumaeT SKCTpPard-

pyoI@e CBORCTBA KANDHIOBOM. KMCIOTH.

Buna m3yueHa skcrpaximA mmkesas /I1I/ # koGamsra /II/ ¢ mcnons-
80BaAReM KaUPUIOBO# KUCKOTH B 2-IUKOJZHA B xnopodopme, cuenaH
BHBOX, YTO 3Ty CHCTEMy MOXHO HCIOJIB30BATH IJIA YACTHYHOT'O BH-

IeJeHHA 00OMX MeTasioB.

NICKEL (II) AND COBALT (II) EXTRACTION WITH
CAPRILIC ACID IN PRESENCE OF 2-PICOLINE

' ABSTRACT

This work deals with a study of the distribution of capri-
lic acid betweeﬁiwa$ery phase and chloroform, so as to
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Imow their association state in organic phase, in a con-
centration range from 0,05-1,2 mol/1 .

The diluent used wag chloroform, and as a result, it was
proved that the acid is partially dimerized. It was
corroborated through IR spectroscopy. It was also deter—
mined the distribution constant 2=picoline, by carrying
out a study similar to that of the acid. By so doing, it
was proved that the process develops through a physical
distribution. It was investigated the influence of amine
on the acid's distribution, cloncluding that amine impro-
ves its extraction, Besgides, it was studied the nickel
(II) and cobalt(II) extraction, using caprilic acid
2-picoline in chloroform, as extracting substance. Thus,
1t was proved that such system presents the possibility
of partial separation of both metals.

EXTRACCION DE NIQUEL (II) Y COBALTO (IT)
CON- ACIDO CAPRILICO EN PRESENCIA DE 2~PICOLINA

Lic. Blanca Hernandez Martinez, Asistente

Lice Eumelia Garnica Hernandez, Profesor Auxiliar
Lic. Gisela Peralta Meseguer, Instructor Graduado
Téenico Francisco Abreu Liste

Departhmento de Qufmica Inorgdnica y Anal{tica
de 1a Universidad Central de Las Villas

En ftrabajos anteriores se estudid la extraccidn de ¥i(II)
¥ Co(II) con el sistema dcido caprilico-2 picolina-cloro-
formo. Dada la importancia préctica de ecstos metales y
teniendo en cuenta que este extrayente presenta posibili-
dades para su separaeién.[1], es objetivo de este trabajo
la determinacidn de la composicidn y estructurs de los
complejos extrafdos.
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En la literatura se han realizado estudios similares con
otros extrayentes, obteniendo diferentes resultados de
acuerdo con el sistema utilizado [2, 8].

DESARROLIO

Como reactivos basicos se usaron acido caprflico,;E-picou
lina y cloroformo puros para analisis.

En la determinacidn del nimero de iones hidrdgeno inter-
cambiados en el proceso de extraccion se utilizd una solu-
cion clorofdrmica 1 M de dcido capr{lico y 0,5 M de
2-picolina, como extrayente.

Como solucidn acuosa usamos soluciones 107> de Ni(II) ¥
Co(II), respectivamente. EL pH de estas soluciones se
reguld con KOH o HNO,. Para determinar el nimero de
moléculas- de amina coordinadas al complejo se utilizaron
como extrayentes soluciones clorofdrmicas en las cuales
la concentracion de amina var{a en el rango de 0,05

a 1,2 mol/1, manteniéndose la concentracion del aeido
constante e igusl a 1 M, Las soluclones acuosas conten{an
Co(II) o Ni(II) en concentraciones proximas a 10™2M y un
sistema buffer (GH3GOOH-NaOH) para fijar el pH al valor

de 4 para el Co(II) y 4,4 para el Ni(II) (pH de semiextrac-
cidn de ambos metales).

Para realizar las extracciones se pusieron en contacto
ambas fases en un embudo geparador y se agitaron durante

15 minutos. Se separaron las fases y se determinc la
concentracion del metal en un fotocolor{metro FEK-MT.

Para el Co(II) se utilizé como reactivo especffico nitroso-
R-sal y para el Fi(II) se usé dimetilglioxima [9].

Se registrd el espectro de ambos extractos en la region
visible a concentraciones del metal en la fase acuosa
de 10~1, 1072 y 10™2M, usando un espectrofotdmetro UV-VIS
SPEEKORD=SP 600,
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Se registro el espectro IR de los extractos y de las sus-
tancias inicisles (acido capr{lico y 2-picolina) en un
espectrofotometro SP=2000 PYE-UNICAM, usando el metodo
capilar,

Los datos obtenidos en el estudio de la distribucidn de
los metales a diferentes pH permitieron determinar el
numero de iones hidrogeno que participan en la reaccion
de intercambio durente la extraccion de estos, mediante
la pendiente de la recta obtenida al representar gréri-
camente log D contra el pH de equilibrio de la fase
acuosa, le cual resulté proxima a 2 para el cobalto y 1
pera el nfquel (Tabla 1).

En el estudio del nimero de moléculas de amina coordina-
das se obtuvieron los datos que se presentan en las

Tablas 2 y 3. Al representer graficamente el log D con=-
tra log concentracion de amina, se obtuvieron 1{neas rec-
tas que no pasan por el origen y cuyas pendientes son

0,91 para el nfquel(II) y 0,94 para el cobalto(II), lo que
nos permite suponer la presencia de una molécula de amina
coordinada a ambos complejos.

Para tener elementos sobre la egtructura de los complejos
en solucién, se registraron los espectros de los extractos
en'la regidn VIS. En el espectro del extracto de cobalto
aparece una banda ancha con maximo de absorcion a 542 Hm,
mientras que en el de Ni(II) aparecen dos bandas a 398 y
675 ym . En ambos casos estos valores estan de acuerdo
con los que se reportan en la literatura para los comple-
jos octaédricos de estos metales [10]-

Pars diferentes concentraciones en dichos espectros se
comprobo el cumplimiento de la Ley de Lambert-Beer. lo
que indica que existe una sola especle estable en golucidn,
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De acuerdo con los datos obtenidos podemos suponer que la TARLA 2, Determinacidn del numero de mﬁ%ég;%ma de
rl b 'T' " +3 n‘ " .
extraceion de Ni(II) y de Co(II) con mezcla esgtudiada ocu~- Z-pieollan poordiyadss &l chpleJo .

rre mediante el siguiente equilibrio:
2., 2]
orge ACe

2+
[Go(Hzo)G] + 2RCOOH + Am > Co(OOCR) AmH, + EH;c. + 5 Hy0

@i i -4 -3
Am inic. i x 10 x 10 in
ace (mo1/1) 108 Cpm  (g/1) (g/1) D.10™2 log D
2+ g
EH(HZO)é]Hc + RCOOH + Amo;:zm.(oocﬂ).&m(ﬁ?o)3 + H;c. + 3 H,0 0,0500 ~1,31 6,90 1,20 57 450 -1,76
. 0,0960 -1,02 5420 1437 37,95 -1,58
0,1938 T2 3,00 1,59 18,86 w128
0,3038 -0,52 2,20 1,67 19,17 . «1,42
0,4076 =0,40 5,00 1,39 35,97 ~1,56
0,4929 =0431 2,60 1,63 19,11 ~-1,28
TABLA 1. Determinacion del nﬁme:;o de iones caprilato 0,5395 =0,23 3,30 1,56 21,15 =1,33
pres:fl:es en 1gs complejgs de niquel(II) y cobalto(II) 1,0037 0,00 1,10 1,78 6,18 =1,79
extraidos con acido caprilico y 2-picolina en cloroformo. 1,1859 0,07 0,80 1,81 4,42 1,65
Metal pH de equilibrio D log D m= ll‘ﬁgi'l
ba 4,60 1,69 0,2278 TABLA 3. Determinacion del numero de moléculas de-
4,70 1,62 0,2095 2-picolina coordinadas al complejo de Co(II).
5,10 1,87 0,2718" 2,20 .
) o+ 2+
5439 2,24  0,3502 (00" ] org. LC0]ac.
5,40 3,09 0,4899 C o -3 10-3
Am inic. Log C x 10 X )
1 Am  (g/1) (g/1) D.10 Log D
Ni 4,2 101,02 2,0043 (mol/1) g/
4,4 97,80  1,9903 0,0500  =1,3100 4,0 52,8 7,50 1,13
45 95,60  1,9804 0,90 0,1938  =0,7100 4,0 52,8 7,50 1,13
4,7 87,70 1,9430 0,3038  =0,5200 2,0 54,8 3,60 1,45
4,8 81,80 11,9127 0,4929  ~0,3100 2,0 5448 3,60 1,45
4,9 87,90 11,9439 0,5995  =0,2200 9,8 47,0 20,85 1,68
0,78T1 -0,1000 11,6 45,2 25,66 1,59
1,0037 0,0013 7,8 49,0 15,91 1,798
1,1859 0,0740 17,2 39,6 43,43 1,362
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El andlisis del espectro IR de los extractos perndtio
corroborar la presencia del dcido en los complejos extraf-
dos, ya que muestran la seiial ograeterfética de lag vibra-
ciones de valencia del grupo.carbonilo (czb) en 1 720 em™)
&demﬁs. comprobamos mediante esta técnica la presencia de
agua coordinada por la sefial d; . 1 595 cm™'. Sobre la

base de todos los datos anteriormente expuestos podemos
suponer que los complejos extrafdos presentan las estruc-
turas octaddricas siguientes: '

320 320
o 0 H,0, | 0
b ~ 2 e
r-c” G’lo/ R ‘W~ Ne-R
\o/! .“\o 3 "4': "\,“ /
A 3204 E (4]
. Am

donde: Am = 2-picolina

R = =Colly5

CONCLUSIONES

1. Se determini que el nimero de iones caprilato presentes
en el complejo extrafdo de cobalto(II) con dcido capri-
1ico-2-picolina=-cloroformo es de 2.

2. En el complejo de nfquel(II) se establecid que el
numero de iones eapri;éto es igual & la unidad para el
sistema empleado. ' . ;

3. Se determind que el numero de moléculas de 2w-picolina
coordinadas en los complejos de ambos metales es
igual a 1,
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4, Tomando como base las determinaciones fiaico-quimicas
realizadas proponemos que la extraceidn ocurre mediante
la formacién de complejos octaédricos de ambos metales
con las siguientes composiciones:

CO(G?H15-COO)2¢C5H5(GH3)-NHfH20
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RESUMEN

En el presente trabajo se proponen tres métodos de
determinacidn de hierro en minersl later{tico, basados

en la valoracidn del mismo volumétricamente con EDTA,
utilizando Tiron como indicador, potenciométricamente con
EDTA y potenciométricemente con dicromato de potasio.

Los métodos propuestos fueron eplicados a muestras de
mineral later{tico y los resultados fueron comparados
entre ellos y con los resultados de la valoracion usual

de Fe(II), usando dicromato de potasio y difenilamine sul-
fonato de sodio como indicadores, a traves del analisis

de dispersién simple, No se encontraron diferenclas sig-
nificativas entre las medidas obtenides por los métodos
antes mencionados.
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