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OBJETIVOS

Determinar las constantes de extraccion liquido-liquido de Fe (Ill) en un
medio concentrado de &cido fosforico con una mezcla organica.

Aplicar las fases de la extraccion liquido-liquido utilizando tributil fosfato
(TBP) al 5% en éter isopropilico y acido fosforico para extraer al Fe (ll1).

Utilizar el fundamento de la absorcion atémica, preparando curvas de
calibracion de absorbancia vs. concentracion para cuantificar el Fe (Ill) no
extraido en fase inorganica para evaluar la eficiencia de la extraccion.

Aplicar la potenciometria para obtener curvas titulacion &cido-base
utilizando un potenciémetro con electrodo combinado de pH para
determinar la concentracion del acido fosforico.



2 INTRODUCCION

En el célculo de constantes de distribucion liquido-liquido se emplean metodologias
simples como relacionar la composicidn en peso extraida en la fase organica con respecto
a la fase acuosa (Feki y Ayedi, 1998), otras como relacionar la concentracion molar
(Rezaei y Nedjate, 2003) y a partir de la eleccion del equilibrio se proponen las especies
que participan en el equilibrio de distribucion (Nedjate y Sabor, 1977 y Sabor y Bauer,
1978). Ziat y colaboradores (2002) proponen un modelo de célculo para la extraccion de
acido fosfarico con n-tributilfosfato (TBP). En donde calculan los coeficientes de actividad
a partir de datos experimentales usando la ecuacion de Pitzer. Los resultados que
presentan son satisfactorios para los equilibrios de extraccion propuestos para el sistema
HsPO4/H:0/TBP.

Independientemente del modelo utilizado los estudios realizados son especificos y los
coeficientes de distribucion regularmente no son constantes por lo que éstos solo aplican
con los pardmetros utilizados. Es decir, no se puede extrapolar el estudio a otro tipo de
sistema. Rojas-Hernandez y Ramirez (1986,1991 y 1992) presentan una propuesta en
donde hacen una generalizacion para la construccion de diagramas de zonas de
predominio usando constantes multicondicionales para el estudio del equilibrio quimico de
soluciones acuosas en sistemas multicomponentes. En la década de los noventa, Rojas-
Hernandez y Ramirez presentan el estudio para sistemas de extraccion liquido-liquido con
fases inmiscibles en donde retoman el modelo generalizado de sistemas
multicomponentes y multirreaccionantes; en ese trabajo presentan el método de eleccion
de las especies y equilibrios representativos para cada fase segun alguna o varias
variables, como el pH, pedTa, pCl-, etc.

En el presente trabajo se retoma el modelo de especies y equilibrios generalizados para el
cation Fe (Ill) contenido en &cido fosforico concentrado grado analitico el que se extrajo
con eter isopropilico. El método que se emplea toma en cuenta la miscibilidad parcial de
las fases, las especies y equilibrios representativos y el pH de cada una de las fases
acuosas al equilibrio. Se obtienen las constantes de extraccion (Kex) del cation
mencionado con el equilibrio general:

Mn+(ac) + nH3PO4 U M(H2PO4)n + nH+.

La importancia del presente trabajo radica en la utilizacion del sistema de extraccion
liquido-liquido de fases parcialmente miscibles y la determinacion de las constantes de
extraccion a partir de datos experimentales que muestran que el porcentaje de extraccion
y el coeficiente de extraccion no tienen alguna tendencia cuando se varia la concentracion
del &cido fosforico.



La cuantificacion de la cantidad de Hierro extraida en la fase acuosa, se hizo por medio de
absorcion atomica (A.A) y fue necesario preparar estandares de Hierro a diferentes
concentraciones.

Para cuantificar el HsPOs en la fase acuosa se valor6 con una soluciéon de NaOH
estandarizado con Ftalato acido de Potasio y un indicador acido- base (Fenoftaleina).

Se determinaron las constantes de extraccion de Hierro (lll) en el medio acido fosforico-
agua-TBP al 5% en éter isopropilico.

3 ANTECEDENTES

3.1 Caracteristicas del 4cido fosférico

El &cido ortofosforico, HPO4, es un &cido tribasico fuerte en la primera disociacion,
moderadamente debil en la segunda y muy débil en la tercera. Las constantes de
jonizacion a 25°C. son: Ka = 0.75 X 10 2, K2 = 0.6 X 107y Kas= 3 X 1013, El acido
ortofosférico 100% puro es un sdlido blanco cristalino (monociclito) que se funde a 42.4°C
y se convierte en un liquido siruposo con fuerte tendencia al sobreenfriamiento. Las
medidas fisicas indican una formacion considerable de enlaces hidrégeno en el acido
ortofosforico. Existen también un hemihidrato cristalino del acido ortofosforico, HsPOa. %2
H-0, que se funde a 29.3°C.

Su comportamiento acido (formacién de sales y ésteres), el acido fosforico es
quimicamente inactivo a la temperatura ambiente. Asi a veces se utiliza para sustituir al
acido sulfurico cuando no se desea las propiedades oxidantes de éste. La reduccion del
acido fosforico por reductores fuertes, como el hidrdgeno o el carbon, no se produce en
cantidades mensurables a temperaturas inferiores a 350 — 400°C. a temperaturas mas
altas, el acido fosforico es bastante activo con la mayoria de los metales y sus 0xidos;
atacan al cuarzo, mediante el calor, y forma lodos cuya estructura quimica no se conoce.
En solucion diluida, el &cido fosforico tiene sabor acido agradable, semejante al de otros
acidos empleados en lo alimentos, como los acidos citricos, tartarico, lactico y acético,
pero gque puede distinguirse del de éstos.

El &cido fosforico puro se fabrica ya sea por el proceso hiimedo o el proceso de horno. La
precipitacion quimica y la extraccion por solventes son los principales métodos de
purificacion.



3.2 Usos del acido fosforico

El principal uso del &cido fosférico impuro es la fabricacion de superfosfatos doble y triple
de amonio para fertilizantes.

Hace muchos afios que se usa el acido fosforico para dar sabor a bebidas carbdnicas.
Se usa para impedir la corrosion en revestimientos protectores de los metales ferrosos.

3.3 Extraccion liqguido-liquido

La extraccion liquido-liquido es la técnica més utilizada para la extraccion de analitos de
muestras acuosas. El fundamento de esta técnica se basa en la distribucion o reparto de
la muestra entre dos fases inmiscibles en las cuales el analito y la matriz tienen
solubilidades diferentes. En la mayoria de los casos, una de las fases es un medio acuoso
y la otra un disolvente organico, por lo que frecuentemente se menciona esta técnica como
extraccion con disolventes organicos o, simplemente, extracciones rapidas y generalmente
aplicables tanto a la separacion de trazas o macromoléculas. Sus aplicaciones se centran
fundamentalmente en:

La separacion de un analito o un grupo de compuestos de interés. Por ejemplo,
separacion de un ion metalico mediante alguna reaccion de complejacion, o separacion de
una mezcla compleja de compuestos organicos.

La separacion de las interferencias presentes en la matriz. Etapa de la limpieza que se
realiza en muchos métodos analiticos.

La preconcentracion de un analito antes de su medida, aumentando asi la sensibilidad.

La selectividad y eficacia del proceso de extraccion depende de la eleccion de los
disolventes inmiscibles. Cuando se utiliza una fase acuosa y un disolvente organico, los
analitos mas hidrofilicos quedaran preferentemente en la fase acuosa y los mas
hidrofd bicos pasaréan al disolvente organico.

La selectividad depende también de otros factores que puedan afectar al proceso de
equilibrio como el pH, la adicion de un agente complejante, la utilizacion de un reactivo
formador de pares ionicos o la adicion de sales neutras a la fase acuosa para reducir la
solubilidad del analito (efecto salino desplazante).



La regla de las fases de Gibbs es el principio basico que controla la extraccion liquido-
liquido:

F + L = C + 2 1.1

Donde, F, es el numero de las fases, L son los grados de libertad, C, es el nimero de
componentes, y 2 son la temperatura y presion.

En general las extracciones se realizan a temperatura y presion constante, resultando, por
tanto,
F + L = C 1.2

Por ejemplo, el nimero de fases que se forman son 3y la mezcla esta compuesta por 3
(eter H20 y H3PO4). Despejando L de la ecuacion 1.2 queda como se muesta en la
ecuacion 1.2.1.

C - F = L 121

3 - 3 = 0 1.2.2
Segun la termodinamica, en el equilibrio, a temperatura y presion constantes, la reaccion
entre las actividades del soluto en las dos fases es una constante, siempre que el soluto S
se encuentre en la misma forma en ambas fases (ley de distribucion de Nernst, enunciada
en 1891). La constante termodinamica que rige este equilibrio se denomina constante de
reparto:

(as),

K =
D (asjl

13

donde (as): representa la actividad del soluto S en la fase liquida 1y (as). representa la
actividad del soluto S en la fase liquida 2.

Experimentalmente, en disoluciones diluidas, la relacion entre las actividades se sustituye
por la relacion entre las concentraciones molares. Se define, entonces, la constante de
distribucion:

Ko =F—2 1.4

donde [S]: representa la concentracion del soluto S en la fase liquida 1 y [S]2 representa
la concentracion del soluto S en la fase liquida 2.



Para que se cumpla la ley de distribucion de Nernst es preciso que el soluto se encuentre
en ambas fases en la misma forma quimica. Sin embargo, en la mayoria de los sistemas
experimentales, el soluto puede estar presente en disolucion en diversas formas quimicas,
apareciendo otros equilibrios que influyen en el reparto del soluto entre las fases. Por
tanto, se define la relacion de distribucion como la relacion de la concentracion de todas
las especies del soluto entre ambas fases:

_&alsl,

a [sh
En la separacion de dos 0 mas solutos se debe conseguir una recuperacion cuantitativa
esto es un factor de enriquecimiento hacia una fase. Segun la IUPAC, se define como el
factor por el cual se debe de multiplicar la relacion de cantidades iniciales de A y B,
generalmente mezcladas en la fase acuosa (fases 1), para obtener una relacion de
cantidades extraidas en la fase organica (fases 2).(Rafael Cela 2002)

D 15

3.3.1 Método de representacion grafica

Se han propuesto diversos esquemas para representar bidimensionalmente los diagramas
de equilibrio de los sistemas ternarios. De ellos el método del triangulo equilatero sugerido
por Stokes y Roozeboom es el mas general y el que mas se utilizara, ahora en este
método las concentraciones de los tres componentes a una presion y temperatura dadas
se grafican sobre un triangulo equilatero tal como se muestra en la figura 1. Cada vertice
del triangulo se toma como punto de referencia para un 100 % del componente con que se
designa. Para obtener otros porcentajes de A, se dividen los lados AB y BC en 10 (0 a
veces 100) partes iguales, y se dibujan lineas paralelas a BC. Cada una de ellas
representa entonces un porcentaje de A que varian desde cero sobre la linea BC a 100 en
A. Andlogamente, las lineas que dividen los lados BA y BC y son paralelas a AC nos dan
diversos porcentajes de B, mientras que las trazas a lo largo de los lados CAy CB y
paralelas a AB representan los diversos porcentajes de C. para graficar un punto
cualquiera sobre el diagrama tal como el D, que tiene un 30 % de A,
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Figura 1 representacion grafica de sistemas de tres componentes

20 % de B, y 50 % de C, localizamos primero la linea de 30 % de A, esto es, ab; luego la
de 20 % B, es decir, cd. La interseccion de aquellas dos rectas nos da el punto buscado.
Este debe quedar también sobre la linea de 50 % de C, o ef, y este hecho se utiliza para
comprobar la exactitud de la localizacion.

De la naturaleza del diagrama es facil de comprobar que los lados del triangulo
representan diferentes proporciones de los constituyentes en los sistemas de dos
componentes. Asi las rectas AB, BC AC dan las reacciones de concentracion en los
sistemas binarios A-B, B-C y A-C, respectivamente, y cualquier punto sobre estas lineas
se refiere solo a estos sistemas binarios. Por otra parte, cualquier mezcla de A, By C debe
quedar dentro del diagrama. Asi todas las mezclas que pueden prepararse desde D y E
quedaran sobre DE, las preparadas desde E y F sobre EF y las compuestas de Fy D
sobre FD; y todas las composiciones posibles que puedan prepararse de D, E y F
quedaran dentro del triangulo menor DEF. por analogas consideraciones se deduce que si
un punto cualquiera como G queda sobre la recta que une D y A, entonces D debe
encontrarse sobre una extension de la recta que pasa por los puntos G y A enlazandolos.



3.4 Fase organica inmiscible

Es la fase que en contacto con la acuosa, permite la separacion de los solutos sometidos
al proceso de extraccion. Es el extractante, segun la nomenclatura [UPAC. Normalmente
se trata de un liquido organico inmiscible con el agua que tiene caracter no disociante e
inerte (Valcarcel M. 1984).

3.5 Fase acuosa

Ademas del soluto 0 mezcla de solutos a separar, la fase acuosa contiene acidos y bases
inorganicas y a veces sustancias organicas que proceden:

a) del tratamiento previo (generalmente disolucion) a que a sido sometida la muestra;
debe conocerse con exactitud las operaciones realizadas y el tiempo de muestra

b) de la adicion intencionada para favorecer la extractabilidad de un determinado
soluto o para impedir la extraccion de otros.

3.6 Extraccion de sales y acidos solvatados

Los acidos y bases cuyos iones se solvatan con moléculas del disolvente son especies
que se extraen con facilidad. Generalmente para llevar a cabo estas extracciones se
utilizan disolventes oxigenados cuyos atomos de oxigeno de caracter basico puede
solvatar directamente los protones o los cationes metalicos (Valcarcel M. 1984).

3.7 Extraccion con éteres

Quiza la mayor aplicacion de la extraccion con éteres sea la extraccion de &cidos sin
halometalicos. Estos acidos son compuestos anionicos de metales con iones haluro, MX- &
m), gue son neutralizados por protones, y como tales acidos sin disociar son extraidos por
disolventes oxigenados, principalmente por éeteres.

El éter diisopropilico, se ha utilizado para la extraccion de Fe (Valcarcel M. 1984).

3.8 Sinergismo

El fendmeno de sinergismo se define como un aumento anormal de la extraccion cuando
se usa conjuntamente dos reactivos extractantes. Es decir, que el factor de recuperacion
de la extraccion conjunta es mucho mayor que la suma de los factores de recuperacion si
se hiciese la extraccion por separado.

Se define el factor sinergismo como el nimero por el cual se multiplica el rendimiento de la
extraccion normal para obtener el rendimiento préctico.



El sinergismo es esencialmente un fendbmeno que ocurre en la fase organica, debido, al
menos, a dos factores fundamentales:
a) La capacidad de extraccion de los agentes extractantes se modifica por la
presencia mutua de los mismos.
b)  La composicion de las especies extraidas en la fase organica no es la misma
cuando se utiliza uno sélo de los extractantes.

Blake y col. en 1958, pusieron en manifiesto este fendmeno por primera vez, al usar un
derivado del &cido fosforico, el fosfato acido de dialquilo (RO)PO OH, en conjuncion con
tributil fosfato(TBP) y observar que el porcentaje de metal extraido era muy superior a la
suma de los porcentajes que se obtiene actuando ambos reactivos por separado
(Valcarcel M. 1984).

3.9 Espectrometria de absorcidn atbmica

La espectrofotometria de absorcion atomica (EAA) es uno de los métodos mas
ampliamente utilizados en la quimica analitica. La absorcion de radiacion por atomos en la
atmosfera solar se observé por primera vez en 1814. Sin embargo, sélo hasta 1953 un
fisico australiano, Alan Walsh, demostré que la absorcion atémica podia usarse como
herramienta del laboratorio quimico para andlisis cuantitativo.

El fendmeno que estudia la espectrometria de absorcion atdmica puede dividirse en dos
procesos principales: (1) la produccion de atomos libres de la muestra y (2) la absorcion
de la radiacion de una fuente externa por estos atomos.

En la flama, la absorcion de radiacion por atomos libres (aquellos atomos del analito
desprovisto de su medio ambiente quimico pero no ionizado) involucra una transicion de
estos atomos desde el altamente poblado estado basal hasta un estado electronico
excitado. Aunque es posible que ocurran otras transiciones electronicas, los espectros de
absorcion atomica de un elemento estan constituidos por una serie de lineas de
resonancia, todas con origen en el estado basal y con destino a diferentes estados
excitados. Generalmente la transicion entre el estado basal y el primer estado excitado, lo
que se conoce como primera linea de resonancia, es la linea con mayor absortividad. La
absortividad de un elemento dado disminuye conforme aumenta la diferencia de energias
entre el estado basal y el excitado. La primera linea de resonancia del analito es la que se
utiliza para el analisis, si ésta requiere alta sensibilidad y si todos los demas factores se
mantienen constantes.

La longitud de onda de la primera linea de resonancia de todos los metales es mayor que
200 nm. La longitud de onda corta limite para los estudios de esta técnica coincide

entonces con el limite inferior de la region ultravioleta convencional. La primera linea de
resonancia para la mayoria de los no metales cae mas alla del ultravioleta, por debajo de



los 185 nm vy, por lo tanto, no puede medirse con los instrumentos convencionales.
Entonces, la instrumentacion de EAA encuentra aplicacion en el analisis de metales. Los
sistemas Opticos de los instrumentos de la EAA puede modificarse para detectar lineas de
los no metales (< 200 nm), pero estas modificaciones elevan significativamente el costo
del instrumento y, por lo general no se utilizan.

Para que la EAA funcione como un método cuantitativo, el ancho de la linea emitida por la
fuente de lineas nitidas debe de ser menor que el ancho de la linea de absorcion del
analito en la flama. (Willard 1991).

3.10 Atomizador de flama

En un atomizador de flama, la disolucién de la muestra es nebulizada mediante un flujo de
gas oxidante, mezclado con el gas combustible, y se transporta a una flama donde se
produce la atomizacion. Una serie compleja de procesos encadenados tiene lugar en la
flama. El primero es la desolvatacion, en el que se evapora el disolvente hasta producir un
aerosol molecular solido finalmente dividido. Luego la disociacion de la mayoria de estas
moléculas produce un gas atdmico. La mayoria de los atomos asi formados se ionizan
originando cationes y electrones. Indudablemente se producen también otras moléculas y
atomos en la flama como resultado de las interacciones del gas combustible con el gas
oxidante y con las distintas especies de la muestra. Una fraccion de las moléculas, atomos
e iones también se excitan por el calor de la flama, produciéndose asi espectros de
emision molecular, atdmicos e ionicos. En la figura 1 se muestra un esquema de 1os
componentes que tiene un espectrofotdmetro de absorcion atomica.

lampara de
catodo hueco

{ls
i

 monocromador — detector|——| amplificador
de senal

il

combustible
oxidante

sistema analizador

muestra

Figura 2. Esquema de un espectrofotometro de absorcion atomica.
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3.11 Tipos de flamas

En la tabla 1, se muestran los combustibles y oxidantes mas comunes utilizados en
espectrofotometria de absorcidén atémica y los intervalos aproximados de temperatura
alcanzados con cada una de estas mezclas. Hay que destacar que cuando se utiliza el
aire como oxidante se obtienen temperaturas de 1700°C-2400°C con varios combustibles.
A estas temperaturas solo las muestras que se descomponen facilmente se atomizan.
Para la mayoria de las muestras refractarias, se debe emplear oxigeno u oxido nitroso
como oxidante. Estos oxidantes producen temperaturas de 2500°C-3100°C con los
combustibles habituales.

Las velocidades de combustion indicadas en la cuarta columna de la tabla 1 son de
considerable importancia, porque las flamas sélo son estables en ciertos intervalos de
caudal. Si el caudal no sobrepasa la velocidad de combustion, la flama se propaga hacia
el interior del quemador, dando un fogonazo. Cuando el caudal aumenta, la flama sube
hasta alcanzar un punto por encima del quemador donde el caudal y la velocidad de
combustion son iguales. En esta region es donde la flama es estable.

A caudales mas elevados, la flama sube y al final alcanza un punto donde se aparta del
mechero y se apaga. Estas consideraciones ponen de relieve la importancia de controlar
el caudal de la mezcla combustible/oxidante. Este caudal depende mucho del tipo de
combustible y de oxidante utilizados.

Tabla 1. Tipos de gases utilizados para la mezcla de oxidantes y combustibles utilizados en la combustion
para obtener las temperaturas que se necesitan para la cuantificacion de cationes por absorcién atomica
Combustible oxidante Temperaturas (¢) Velocidad de combustion

maxima (cm s1)

Gas natural Aire 1700-1900 39-43
Gas natural Oxigeno 2700-2800 370-390
Hidrogeno Aire 2000-2100 300-440
Hidrgeno Oxigeno 2550-2700 900-1400
Acetileno Aire 2100-2400 158-266
Acetileno Oxigeno 3050-3150 1100-2480
Acetileno  Oxido nitroso 2600-2800 285

En la figura 3, se muestran las regiones mas importantes de la flama: zona de combustion
primaria, region interconal y la zona de combustion secundaria. El aspecto y el tamafio
relativo de estas regiones varian considerablemente con la relacion combustible-oxidante,
asi como el tipo de combustible y de oxidante. La zona de combustion primaria en una
flama de hidrocarburos se reconoce por su coloracion azul que proviene de los espectros
de bandas de G, CH y otros radicales. En general, en esta zona no se alcanza el
equilibrio térmico y, por ello, esta zona rara vez se utiliza en la espectroscopia de flama.
La region interconal, que es relativamente estrecha en flamas estequiométricas de
hidrocarburo, puede alcanzar varios centimetros de altura con fuentes ricas en
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combustible de acetileno/oxigeno o acetileno/oxido nitroso. La zona es frecuentemente
rica en atomos libres y es la parte de la flama mas ampliamente utilizada en
espcetrofotometria. En la combustion secundaria, los productos formados en la region
interior se convierten en Oxidos moleculares estables que se dispersan por los
alrededores.

oA DE
- COMBLUETIOMN
SECUMNDARLA

RE SN
IMTERCOMMAL ~

o

ZOMA DE
_ CORBUSTION
P RIMLA LS,

MEZCLA DE COMBLUSTIBELEAOXIDAMTE

Figura 3. El perfil de la flama se divide en tres: zona de combustion primaria, la region interconal y la zona
de combustion secundaria. La zona interconal es la mas utilizada en espectroscopia debido a que es rica
en atomos libres

3.12 Lamparas de catodo hueco

La fuente mas comun para las medidas de absorcion atomica es la lampara de catodo
hueco, como la que se muestra en la figura 4. Este tipo de lamparas consiste en un anodo
de wolframio y un catodo cilindrico cerrado herméticamente en un tubo de vidrio lleno con
nedn o argdn a una presion de 1-5 torr. El catodo estd construido con el metal cuyo
espectro se desea obtener, o bien, sirve de soporte para una etapa de dicho metal.
Cuando se aplica un potencial del orden de 300V entre los electrodos se produce la
jonizacion del gas inerte, lo que da a lugar a una corriente de aproximadamente 5-15 mA
al tiempo que los iones y electrones migran hacia los electrodos. Si el potencial es lo
suficientemente grande, los cationes gaseosos adquieren la suficiente energia cinética
como para arrancar algunos de los 4&tomos metalicos de la superficie del catodo y producir
una nube atomica; a este proceso se le denomina chisporroteo. Una parte de los atomos
metéalicos desprendidos se encuentran en estado excitado y, de este modo, al volver al
estado fundamental emiten su radiacion caracteristica. Al final, los &tomos metalicos se
vuelven a depositar difundiendo de nuevo hacia la superficie del catodo o hacia las
paredes de vidrio del tubo.

La configuracion cilindrica del catodo tiende a concentrar la radiacion en una region
limitada del tubo metdlico; este disefio aumenta también la probabilidad de que la
redeposicion se dé en el catodo méas que sobre las paredes de vidrio.
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La eficacia de la lampara de catodo hueco depende de su geometria y del potencial
aplicado. Los potenciales elevados y, por consiguiente, las corrientes elevadas originan
intensidades de radiacion mayores. Esta ventaja se neutraliza en parte por un aumento del
ensanchamiento por efecto doppler de las lineas de emision de la [Ampara. Ademas, las
corrientes mayores provocan un aumento del nimero de atomos no excitados en la nube.
Los atomos no excitados, a su vez, son capaces de absorber la radiacion emitida por los
atomos excitados, ésta autoabsorcion reduce la intensidad, sobre todo en el centro de la
banda de emision (Willard 1991).

ANODO CATODO HUECO

i /
= — ——— /-"' -__illll. —
Y %
—-j_—— .l o= ==|]
& ’ i b
= i 7 YENTANA DE CUARZO

PROTECTOR DE VIDRIO M Ar 4 15 TORR © VIDRIO PYREX

Figura 4. Seccion transversal de una lampara de catodo hueco.

3.13 Curvas de calibracion

En muchos tipos de analisis quimico se mide la respuesta del procedimiento analitico a
cantidades conocidas de analito (llamadas estandares) a estudiar. Dichas soluciones
deben de cubrir el intervalo de concentraciones de interés, y basandose en ellas se puede
interpretar la respuesta a una muestra de contenido desconocido. De las lecturas netas
obtenidas, se prepara una curva de calibracion, que es un grafico, como el que se muestra
en la figura 5, en el se observa la respuesta de un método analitico en funcion de
cantidades conocidas del analito. Este gréfico esta en funcion absorbancia vs.
concentracion.
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Figura 5. Curva de calibracion elaborada a partir de las soluciones estandar y utilizada para
interpolar las concentraciones del analito de interés

3.14 Titulaciones potenciométricas

La medicion del potencial de un electrodo indicador apropiado se ha usado durante
muchos afios como método para detectar el punto de equivalencia en una gran variedad
de titulaciones. Cuando se lleva a cabo una titulacion potenciométrica, el interés se centra
en los cambios del pH de la celda electroquimica, a medida que se afiade una solucion
titulante de concentracion conocida a la solucion del elemento analizado.

Este método puede aplicarse a cualquier reaccion volumétrica, para la cual se disponga de
un electrodo indicador que puede detectar la actividad de cuando menos una de las
sustancias involucradas. Los requerimientos para los electrodos de referencia son menos
estrictos; solo es necesaria que la respuesta de un par de electrodos sea sustancialmente
mayor 0 mas rapida que la del otro. Ademas del establecimiento del punto de equivalencia
de una reaccion, el trazo de una curva completa de titulacion potenciométrica proporciona
informacion adicional relativa a la muestra y a sus reacciones.

Las principales ventajas de las titulaciones potenciométricas son su aplicabilidad a
soluciones turbias, fluorescentes, opacas o coloridas, o cuando no se dispone de
indicadores visuales adecuados. Es posible obtener una sucesion de puntos de
equivalencia en la titulacion de mezcla. En la figura 6 se muestra el montaje para que se
lleven a cabo las titulaciones.
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Figura 6. Equipo para titulaciones potenciométricas.

La exactitud aumenta debido a que se emplean, potenciales medios para detectar los
cambios rapidos de actividad que ocurre en el punto de equivalencia de la titulacion, y esta
velocidad de variacion del pH suele ser considerablemente mayor que la pendiente de la
respuesta que limita la precision de la potenciometria directa. Ademas, el método se basa
en el cambio del pH en funcion del volumen de titulante y no en el valor absoluto del pH
por consiguiente, los factores de potenciales de empalme liquido y de coeficientes de
actividad tienen poco o ningun efecto.

3.15 Clasificacion de los electrodos

3.15.1 Electrodos de primera clase

Los electrodos de primera clase son reversibles con respectos a los iones de la fase
metélica. El electrodo es una pieza del metal en contacto con una solucion de sus iones.

3.15.2 Electrodos de segunda clase

En los electrodos de segunda clase hay dos interfases, pues consisten de un metal
recubierto con una capa de una de sus sales poco solubles. El electrodo subyacente debe
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ser reversible. Considérese un alambre de plata recubierto con un depdsito delgado de
cloruro de plata.

Estos electrodos pueden emplearse para la determinacion directa de actividades, ya sea
del ion metalico o del anion del recubrimiento, y también como electrodo indicador para las
titulaciones de cualquier de estos dos.

Las limitaciones de estos electrodos son severas. Solamente pueden usarse en un
intervalo de actividades anionicas que preserve la saturacion de la solucion con respecto
al recubrimiento. Puede presentarse interferencias de otros aniones cuando éstos forman
también una sal insoluble con el cation del electrodo subyacente.

3.15.3 Electrodo de tercera clase

El electrodo de reversibilidad es utilizado para medir actividades de iones, esta constituido
por un pequefio electrodo de mercurio (0 un alambre de amalgama oro) en contacto con
una solucion conteniendo iones metalicos que se titulan con un agente quelante (Y), tal
como el EDTA.

3.15.4 Electrodo redox

Es un electrodo que tiene un alambre de oro, platino o carbono, sumergido en una
solucién que contiene tanto el estado oxidado como el reducido de un sistema redox
homogéneo y reversible, desarrolla un potencial proporcional a la reaccion de los dos
estados de oxidacion. La Unica funcion del electrodo redox consiste en suministrar o
adquirir electrones.

Los electrodos de platino son inadecuados para trabajar con soluciones conteniendo
agentes reductores poderosos, tales como iones cromo (1), titanio (11) y vanadio (1),
pues el platino cataliza la reduccion del ion hidrdgeno como estos reductores en la
superficie del platino. Por consiguiente el potencial de electrodo interfacial no refleja los
cambios de composicion de la solucion.

3.15.5 Electrodos de membrana

Los electrodos de selectividad iénica también pueden usarse como electrodos indicadores.
Su utilidad puede usarse como electrodos indicadores. Su utilidad puede ampliarse a la
determinacion de especies para las cuales no se dispone de electrodos de selectividad
ionica, usando el ion selectivo apropiado como titulante.
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3.16 Localizacion del punto de equivalencia.

La curva de titulacion puede seguirse punto por punto, localizando como ordenadas de
una gréfica los valores del pH de la celda, y como abscisas los valores de volumen
correspondiente de titulante afiadido. Las adiciones de titulante deben hacerse con
incrementos de volimenes pequefios que se puedan medir con exactitud y que
proporcionen una adecuada densidad de puntos en el intervalo de pH, en particular en la
cercania de punto de equivalencia y cuando se llega al punto de equivalencia el pH de la
celda @ambia abruptamente. La curva de titulacion resultante es similar a la que se
muestra en la figura 7.

El punto final puede localizarse mediante una inspeccion a partir del punto de inflexion de
la curva de titulacion, y es el punto que corresponde a la méxima velocidad de cambio del
pH por unidad de volumen de titulante afiadido. La precision de la localizacion del punto
final aumenta mientras méas cuantitativa sea la reaccion involucrada (Willard 1991).

14 1

12 A

104 purto de irfiexion

‘—  punto de irflesxidn

0 2 4 3 % 10 12
Volumen de titulante agregado, mL.
Figura 7a) Curva de titulacion experimental de un &cido diprético debil con una base fuerte en el
plano pH/volumen. Se sefialan dos puntos de inflexion debido a los dos protones del acido valorado.
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Figura 7b) Grafica de la primera derivada (DpH/Dvol) en funcion del volumen de titulante para la titulacion

de un acido diprético débil con una base fuerte. La primera derivada da como resultado una mayor

precision en la determinacion de cada punto de equivalencia.

3.17 Eleccion de condiciones experimentales

Dada la necesidad de conocer el comportamiento del sistema ternario a una temperatura
de laboratorio y con 5 % de TBP, se procedio a proponer las condiciones experimentales
con la ayuda del diagrama reportado a 20°C sin TBP. La idea para obtener dicho diagrama
surgié con la necesidad de encontrar si el comportamiento con respecto al reparto es el
mismo a una temperatura de laboratorio y con 5% de TBP, por lo que se escogieron
concentraciones iniciales que fueran cercanas a las lineas de reparto para unos casos y
para los restantes se escogio que estuvieran dentro de la zona de tres fases.

En la figura 8, se muestra el diagrama ternario que Lozano y Garfias obtuvieron
experimentalmente para el sistema HsPOs-H.O-Eter a 20°C . Se puede ver claramente que
existe una zona de tres fases (delimitada en el &rea del triangulo de linea méas gruesa),
tres zonas de dos fases una de ellas por encima, otra por debajo y por ultimo una zona
muy pequefia al costado derecho de la zona de tres fases. Por otra parte, en el diagrama
se pueden observar unos puntos negros que se encuentran dentro de la zona en la que
existe reparto, las cuales se utilizaron para el presente trabajo.
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Figura 8. Diagrama ternario del sistema H3PO4-H,O-Eter a 20°C.
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4 Material, equipo v reactivos

Embudo de separacion 250 mL
Pipetas volumétricas de 1, 2, 3, 4, 5, 25 mL
Vasos de precipitados de 100 250 mL
Balanza

Propipetas

pH-metro

Electrodo combinado

Bureta de 50 mL

Soporte universal completo

Agitador magnético

Barra magnética

Tributil fosfato (TBP) grado industrial (G.I.)
Eter isopropilico isopropilico (G.I)

NaOH grado analitico

HsPO4al 85 %

H-0 desionizada

ftalato &cido de potasio al 100 %

Fe metalico en polvo al 100%

20



5 PARTE EXPERIMENTAL

21



5.1 DIAGRAMA DE FLUJO

Pesar 0.5 g de Fe® G.A

v

y HNOs concentrados y calentar

Disolver en la minima cantidad de HCI

v

Aforar con HzPOg4
concentrado G.A

TBP de pureza

Agua Eter isopropilico
desionizar 5 % de TBP en Eter
isopropilico

I

Eter isopropilico
¢ %» Vaciar el H20, HsPO4, y la mezcla

un embudo de separacion y agitar
durante un minuto

agitar durante un minuto

de 5% de TBP en éter isopropilico
Vaciar éter isopropilico H20, H3POs en en un embudo de separacion y

; :

Separar las fases y colocarlas por separado

v

Pesar cada una de ellas

Fase acuosa

o X

Fase organica

v

Evaporar el éter isopropilico que contenga

Determinar la concentracién de

Valorar la concentracion

Fe (Ill) inorgénico por medio de
absorcion atémica

de H3PO4

A 4

»| Calcular las constantes
de extraccién de Fe

Figura 9 cada una de las etapas de este estudio estdn esquematizadas en el diagrama de flujo, para
calcular la constante de extraccion de Hierro.
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5.2 METODOLOGIA
5.2.1 PREPARACION DE SOLUCIONES.

a)  Solucion patron de Hierro.

Se pesaron en un vaso de precipitados 0.5 g de Hierro metalico (grado analitico), y se
disolvié con la minima cantidad de una mezcla de HNOs y HCI, (ambos concentrados), se
calenté hasta que se disolvio la muestra, posteriormente se dejé enfriar. Se vacié en un
matraz de 500 mL para posteriormente aforar a 500 mL con H3PO4 concentrado.

b)  Solucion al 5% de TBP en éter isopropilico isopropilico.

Se pesaron 6.5 g de TBP, los cuales fueron mezclados con 130 g de éter isopropilico.

5.2.2 PREPARACION DE LAS MEZCLAS DE EXTRACCION.

Se prepararon 3 series de mezclas de extraccion, todas las mezclas tenian Fe, HPOs,
H20 y éter isopropilico. Las series de experimentos 2 y 3 contenian TBP al 5% disuelto en
éter isopropilico, mientras que la serie 1 no contuvo TBP. En la tabla 2, se muestran 10
experimentos los cuales se numeraron desde 1.1 hasta 1.10. El nimero 1 antes del punto
se refiere a la primera serie de experimentos y el segundo nimero después del punto
indica el nimero de experimento. En la misma tabla, se indican las cantidades que se
utilizaron de HsPOs, H20 y éter isopropilico.

Tabla 2. Masa en gramos vertidos en un embudo de separacion (éter isopropilico sin TBP).
Experimento| % HsPOs |Masa HsPOs| % H.0 | MasaH.O | % Eter | Masa Eter

puro isopropilico | isopropilico
11 20.197 10.125 47.938 24.033 31.864 15.9743
1.2 38.807 19.460 36.198 18.152 24.995 12.5340
1.3 50.179 25.380 30.642 15.498 19.178 9.7001
1.4 60.932 30.500 21.597 10.811 17.470 8.7450
1.5 63.564 31.804 18.543 9.278 17.894 8.9532
1.6 65.659 32.838 19.522 9.763 14.820 74118
1.7 72.655 36.309 13.967 6.980 13.378 6.6886
1.8 76.443 38.265 13.490 6.753 10.067 5.0390
1.9 48.445 24.258 12.853 6.436 38.702 19.3790
1.10 58.834 29.434 17.705 8.858 23.461 11.7372
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La serie de experimentos 2 y 3 se conformaron por un total de 29 experimentos los cuales
se indican en la tabla 3. En estas series de experimentos se afiadio TBP disuelto en éter
isopropilico al 5%.Todas las cantidades fueron tomadas en gramos y se mezclaron con el

fin de estudiar el reparto.

Tabla 3. Cantidades pesadas de acido fosforico, agua y éter isopropilico con TBP al 5%.

Experimento % HsPO4 H:POsg % H0 H0 g % Eter Eter isopropilico +
neto isopropilico 5% TBP g
2.1 20.191 10.101 48.026  24.026 31.784 15.901
2.2 38.617 19.298 36.316  18.148 25.067 12.527
2.3 49.716 24.865 30.878  15.443 19.407 9.706
24 60.858 30.450 21.651  10.833 17.491 8.751
2.5 63.353 31.820 18.333 9.208 18.314 9.199
2.6 65.690 32.875 19.441 9.729 14.869 7.441
2.7 72.705 36.444 13.968 7.002 13.327 6.680
2.8 76.284 38.240 13.462 6.748 10.254 5.140
2.9 48.374 24.197 12.831 6.418 38.795 19.406
2.10 58.787 29.475 17.665 8.857 23.548 11.806
2.11 66.452 33.402 13.644 6.858 19.904 10.005
2.12 66.438 33.433 15.231 7.659 18.281 9.193
3.1 50.013 25.004 40.000  19.998 9.987 4,993
3.2 39.969 19.996 12.554 6.280 47.477 23.751
3.3 29.417 14.999 13.742 7.007 56.841 28.982
34 19.978 9.994 17.022 8.515 63.000 31.515
35 10.008 5.007 18.979 9.496 71.014 35.531
3.6 50.037 25.033 34907  17.464 15.055 7.532
3.7 40.005 20.006 28.009  14.006 31.986 15.996
3.8 29.939 14.999 19.964  10.002 50.097 25.098
3.9 19.971 9.996 11.992 6.003 68.037 34.056
3.10 9.970 5.005 79.692  40.006 10.338 5.190
311 14.891 7.508 69.398  34.991 15.711 7.922
312 19.196 9.641 59.784  30.027 21.020 10.558
3.13 24.955 12.494 49.903  24.985 25.142 12.588
3.14 29.902 15.040 39.156  19.694 30.942 15.563
315 33.140 16.604 29.954  15.008 36.906 18.491
3.16 38.985 19.492 19.992 9.996 41.022 20.510
3.17 39.999 20.024 17.977 9.000 42.023 21.038
3.18 43.007 21.514 10.004 5.005 46.988 23.505

En la figura 9 se interpolaron los puntos experimentales realizados en este trabajo a
temperatura de laboratorio, dicho diagrama se tomo como referencia de Francisco Lozano
y Francisco J. Garfias en el cual trabajaron a 20°C.
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Figura 9. Diagrama ternario del sistema HsPOs-H.O-Eter. Se muestra graficamente los puntos tomados
para la determinacion de las constantes de extraccion de todas las series de experimentos realizadas

5.2.3 PREPARACION DE MUESTRAS PARA LA CUANTIFICACION DE HIERRO.

Todos los envases que contenian las fases acuosas provenientes de la extraccion liquido-
liquido se pusieron en bafio maria para la eliminacion de éter isopropilico por evaporacion,
la cual se detectd por ausencia de olor (se dejo a una temperatura mayor al punto
ebullicion para asegurar que no contenga éter, se sabe que el éter tiene un punto de
ebullicion de 20° C). Al concluir dcho proceso se continio con un pesado para poder
determinar la cantidad de éter isopropilico liberado con el fin de obtener la cantidad de Fe
(1) en las fases acuosas libres de éter isopropilico.

524 PREPARACION DE ESTANDARES PARA OBTENER LA CURVA DE
CALIBRACION DE HIERRO.

Se prepard una solucion de Hierro de 1000 ppm y se tomaron alicuotas de 1.25, 2.5, 3.75,
5,y 6.25 mL, se aforaron a 25 mL con una solucion de HsPO4 2.41 M. Las concentraciones
obtenidas fueron 50, 100, 150, 200 y 250 ppm respectivamente (tabla 4).

Tabla 4. Concentraciones de los estandares utilizados para EAA.
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Vol. (mL.) Concentracion de Hierro (ppm)

1.25 50
2.5 100
3.75 150
5 200
6.25 250

5.2.5 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE HIERRO EN LA F.A.

Para poder cuantificar la cantidad de Hierro en la FA se realizo lo siguiente: se hizo un
barrido para saber aproximadamente que concentracion se tenia en la fase acuosa,

A partir de ahi se aforar las soluciones a diferentes volimenes con HsPOs, (10, 25y 50 mL
con HsPO4 2.41 M). En la tabla 5, se especifican las cantidades y volimenes exactos para
la determinacion de Hierro en cada experimento. Notese que en la tabla 5 los
experimentos 1.7, 1.8, 2.7, 2.8, 2.11y 2.12 no se muestran, debido a que no se formaron
las dos fases, no hubo extraccion y por lo tanto no se cuantificd Hierro en estos
experimentos.

Tabla 5. Cantidades pesadas (g.) y volimenes de aforo (mL) de la fase acuosa liberada de éter
isopropilico para la cuantificacion de Hierro.

experimento Alicuotade Vol (mL) experimento alicuotade Vol (mL)

FA FA

11 0.582 50 3.2 2.017 10
1.2 0.664 50 3.3 2.039 10
13 0.684 50 3.4 2.057 10
1.4 0.714 50 3.5 2.035 10
15 2.975 25 3.6 2.024 10
1.6 2.145 25 3.7 2.012 10
19 2.005 10 3.8 2.043 10
1.10 2.048 10 3.9 2.036 10
2.1 2.002 10 3.10 2.009 10
2.2 2.052 10 3 2.017 10
2.3 1.981 10 3.12 2.02 10
2.4 2.235 10 3.13 2.02 10
2.5 2.093 10 3.14 2.013 10
2.6 2.002 10 3.15 2.066 10
2.9 2.016 10 3.16 2.024 10
2.10 2.015 10 3.17 2.074 10
3.1 2.031 10
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5.2.6 ESTANDARIZACION DE NaOH.
PREPARACION Y CUANTIFICACION DE NaOH.

Se peso 1.807 g Ftalato acido de Potasio y se aford con agua desionizada hasta un
volumen de 100 mL de ahi se tomaron 4 alicuotas de 25 mL de Ftalato &cido de Potasio
con una concentracion 0.3539. A cada una se le agrego Fenoftaleina con el fin de detectar
el punto de equivalencia visualmente. Se agregd sosa desde la bureta hasta que la
solucion virara de incoloro a rosa.

Se tomaron 5 mL de NaOH de una concentracion alrededor del 50% y se afor6 con agua
desionizada hasta un volumen de 50 mL.

Se pesaron muestras de Ftalato acido de Potasio de 0.295 g disolviendose cada muestra
en 25 mL de agua desionizada. A cada una se le agregd Fenoftaleina con el fin de
detectar el punto de equivalencia visualmente. Se agregd sosa desde la bureta hasta que
la solucion virara de incoloro a rosa.

5.2.7 CUANTIFICACION DEL ACIDO FOSFORICO DE LAS FASES ACUOSAS CON
NaOH.

Para cuantificar acido fosforico en fase acuosa, se tomaron alicuotas de aproximadamente
1 g de las fases acuosas libres de éter isopropilico. Todas se diluyeron a 25 mL y
posteriormente fueron tituladas con sosa estandarizada. Cada una de las titulaciones se
siguio potenciométricamente y asi obtener un grafico en el plano pH/ volumen de sosa.
Las cantidades exactas para cada una de las fases se presentan en la tabla 6.

Tabla 6.Alicuotas tomadas en gramos de cada una de las fases acuosas obtenidas después de las
extracciones liquido-liquido libres de éter isopropilico para la titulacion del H3PO4 y también se muestran
las concentraciones de la sosa previamente estandarizada para cada titulacion potenciométrica.

Experimento Alicuota Concentracion Experimento Alicuota Concentracion

tomada molar de sosa Tomadamolar de sosa
(9) (9)
11 1.004 0.295 3.2 1.009 0.737
1.2 1 1.470 3.3 1.009 0.737
1.3 1.001 1.470 3.4 1.002 0.737
1.4 1.001 1.470 3.5 1.001 0.295
1.5 1.001 0.295 3.6 1 0.295
1.6 1.003 0.295 3.7 1.005 0.295
1.9 0.998 1.470 3.8 1.001 0.295
1.10 1.003 1.470 3.9 1.007 0.295
2.1 0.999 1.470 3.10 1.003 0.295
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2.2
2.3
2.4
2.5
2.6
2.9
2.10
3.1

0.999
1.001

0.997

1.033

1.470
1.470
1.470
1.470
1.470
1.470
1.470
0.737
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3.12
3.13
3.14
3.15
3.16
3.17

1.006
1.001
1.002
1.003
1.007

1.001

0.295
0.295
0.295
0.295
0.295
0.295
0.295
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RESULTADOS Y ANALISIS DE
RESULTADQOS.
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Este trabajo consistio de 40 experimentos de extraccion con diferentes volimenes de
HsPO4, H20 y éter isopropilico con y sin TBP, de los cuales en uno de los experimentos se
obtuvieron 3 fases, en seis de 1 fase y en treinta y tres de 2 fases, estos ultimo son los de
interés, trabajandose en la fase acuosa.

Para determinar las constantes de extraccion lo primero que se hizo fue la cuantificacion
de éter isopropilico en la fase acuosa, esta determinacion fue por diferencia de peso, (se
peso al inicio y al final de la evaporacion), la cual fue variando, esto debido a las diferentes
condiciones, con las que se trabajo dando diferentes cantidades de éter isopropilico en la
fase acuosa, cuya eliminacion fue desde 0.28g hasta 13.452 g

Posteriormente se estandarizo el NaOH, dos veces y por triplicado, con Ftalato acido de
Potasio, una al principio de la titulacion de las series de experimentos y la otra al final,
dando una concentracion real de 5.84 y 6.095 M NaOH.

Se titul6 potenciométricamente el &cido fosforico con la sosa estandarizada para conocer
la concentracion de la misma para cada serie de experimentos.

Se aforaron a 10, 25y 50 mL cada una de las fases acuosas de tal manera que se pudiera
extrapolar la absorbancia leida, en el espectrofotometro de absorcion atémica, de cada
solucion en la curva de calibracion.

5.3.1 MEZCLAS DE EXTRACCION.

Los resultados que se muestran en la tabla 7 fueron de la mezcla de éter isopropilico,
acido fosfdrico y agua, en las cuales se obtuvieron dos fases excepto los experimentos 1.7
y 1.8 en que solo se obtuvo la fase organica, esto debido a que caian fuera de las zonas
de dos fase (como se muestra en la figura 10). Cada fase obtenida se vacia en envases
previamente tarados para saber la masa obtenida en cada fase. Se elimind el éter
isopropilico de cada una de las fases acuosas por medio de evaporacion y posteriormente
se peso para determinar la masa restante. También hubo perdida de éter isopropilico al
hacer las extracciones, esto fue debido a que al momento de agitar se tenia que liberar la
presion que se formaba al desprenderse gases de éter isopropilico ya que es volatil.

Tabla 7. Masas obtenidas en cada una de las fases de las extracciones realizadas.

Experimento  mFA M FO m FA sin  Masa de éterMasa de éter isopropilico
éter isopropilico  perdido durante la
isopropilico  enla FA extraccion
1.1 33.0795 15.7276 32.0421 1.0374 1.3251
1.2 37.0203 11.8505 35.6594 1.3609 1.2755
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1.3 40.5907 9.1038 39.4778 1.1129 0.8839

1.4 33.714 14.9253 32.6535 1.0605 1.4169
1.5 29.8949 18.451 28.8392 1.0557 1.6887
1.6 32.889 15.8666 29.6977 31913 1.2574
1.9 43.2388 48344 29.7868 13.452 1.9991
1.10 24.8039 23.687 24.1643 0.6396 1.5375

Los resultados que se muestran en la tabla 8 fueron obtenidos de la mezcla de 5 % de
TBP en eter isopropilico, acido fosférico y agua, en las cuales se obtuvieron dos fases
excepto los experimentos 2.7, 2.8, 2.11y 2.12, que se obtuvieron una fase (organica) y el
3.18 se obtuvo 3 fases, esto debido a que caian fuera de las zonas de dos fase (como se
muestra en la figura 10). Las fases obtenidas se separaron en envases previamente
tarados para determinar el peso de cada fase. A cada una de las fases acuosas se le
eliminé el éter isopropilico que contenia por medio de evaporacion y por diferencia de
peso se determind el éter isopropilico evaporado.

Tabla 8. Masas obtenidas en cada una de las fases de las extracciones realizadas.
Experimento Peso FA (g) peso FO (g) Peso FA Peso de éter
sin éter isopropilico
isopropilic en la FA (g)

o (9)
2.1 33.929 15.598 33.018 0.911
2.2 36.493 12.141 35.539 0.954
2.3 39.214 9.363 38.455 0.759
2.4 34.634 13.644 33.966 0.668
2.5 27.796 20.222 26.786 1.01
2.6 31.798 16.507 30.802 0.996
2.9 15.045 33.452 12.750 2.295
2.10 25.614 23.194 25.045 0.569
3.1 44.035 4,781 43.374 0.661
3.2 18.628 30.183 18.225 0.403
3.3 19.475 29.383 18.924 0.551
3.4 17.335 31.376 16.924 0.411
3.5 13.453 34.967 12.847 0.606
3.6 41.602 7.457 40.933 0.669
3.7 33.061 15.795 32.202 0.859
3.8 24.059 25.049 23.481 0.578
3.9 14.595 34.419 13.972 0.623
3.10 44.325 4.398 43.193 1.132
3.11 41.929 7.413 40.881 1.048
3.12 39.221 10.156 38.009 1.212
3.13 36.926 12.269 35.673 1.253
3.14 34.458 15.184 33.169 1.289
3.15 30.660 18.437 30.38 0.28
3.16 28.690 20.696 28.131 0.559

31



3.17 27.701 21.334 27.013 0.688
En la figura 10 se sefiala la localizacion de los experimentos que quedaron fuera de la
zona de dos fases

experimetos 1.7y 2.7

100 0 experimentos 1.8 y 2.8

90 v . experimeto 2.11
80 A ’ experimento 2.12

Y A O
%\ﬂ% experimento 3.18

N
YAV VAVAYANNN NG

20 v 4 ""Q XN 80
10 X Y§§\ 90
_RRA
H20 V V§ 100 Eter
100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 0

A Serie experimentos 1 — Serie experimentos 2 4 Serie experimentos 3

Figura 10. Composiciones iniciales de acido fosforico, agua y la mezcla éter-TBP.

5.3.2 CURVA DE CALIBRACION.

En la tabla 9 se muestran los resultados obtenidos de la curva de calibracion para la cual
se prepararon estandares de una concentracion que va de 0 a 250 ppm de Hierro con una
concentracion de HsPOqs, 6 M, una longitud de onda de 386 nm (nanémetros)

Tabla 9. Absorbancias de estandares de Hierro en absorcion atomica para la curva de calibracion Con
tres lecturas y 5 seg. de retencion en cada lectura

Muestra Concentracion %RSD Absorbancia Lecturas

identificada (mg./L) promedio

CAL ZERO 0 75.1 -0.0004 -0.0003 -0.0007  -0.0002
STANDARD 1 50 0.8 0.1206 0.1201 0.1216  0.1200
STANDARD 2 100 0.6 0.2416 0.2432 0.2408  0.2409
STANDARD 3 150 0.4 0.3842 0.3851 0.3852  0.3822
STANDARD 4 200 0.6 0.5172 0.5145 0.5207 0.5164
STANDARD 5 250 0.8 0.6396 0.6452 0.6374  0.6361
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NOTA:(%RSD) es el porcentaje de desviacion estandar relativa que suele proporcionar mas informacion
que las desviaciones estandar absolutas. La desviacion estandar relativa de los datos de una muestra

viene dada por

0.7 7
0.6
05 1
04 1
03 1

0.2 7
014

absorbancia

%RSD

curva de calibracion

_ (100)
X

0
0140

50

100

130

concentracion

200

250

Figura 11. se muestra la curva de calibracion experimental en la cual se interpola las concentraciones

problema.

5.3.3 TABLA DE CUANTIFICACION DE HIERRO.

Antes de que se tomaran las lecturas se le hizo un tratamiento a la fase acuosa el cual
consistio en la eliminacion del éter isopropilico y posteriormente se aford con HsPO4 2.41
M, a diferentes volimenes y tomando masas diferentes para que entraran dentro de la

curva de calibracion, como se muestra en la tabla 10.

Tabla 10. Masas tomadas de las fases acuosas y llevadas a diferentes volimenes de aford para la

cuantificacion de Fe por medio de absorcion atémica

experimento Masa FA  Volumen de experimento Masa FA  Volumen de

aforo aforo
1.1 0.584 50 3.2 2.016 10
1.2 0.664 50 3.3 2.039 10
1.3 0.683 50 3.4 2.056 10
1.4 0.714 50 3.5 2.035 10
1.5 2.974 25 3.6 2.023 10
1.6 2.145 25 3.7 2.012 10
1.9 2.005 10 3.8 2.042 10
1.10 2.047 10 3.9 2.036 10
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2.1 2.002 10 3.10 2.009 10

2.2 2.052 10 3 2.016 10
2.3 1.980 10 3.12 2.019 10
2.4 2.235 10 3.13 2.02 10
2.5 2.093 10 3.14 2.012 10
2.6 2.002 10 3.15 2.066 10
2.9 2.016 10 3.16 2.023 10
2.10 2.014 10 3.17 2.074 10
3.1 2.031 10

A partir de la curva de calibracion se continud con la determinacion de las concentraciones
de cada uno de los experimentos como se muestra la tabla 11 la cual indica las
concentraciones y las condiciones en que se llevaron a cabo.

Tabla 11. Concentraciones arrojadas de absorcion atémica de las fases acuosas. Con tres lecturas y 5
seg. de retencion para cada lectura.

Muestra Concentracion  %RSD  Absorbancia Lecturas
identificada (mg./L) promedio

1serl.1 4,082 4.200 0.010 0.010 0.010 0.009
1serl.? 5.941 1.100 0.014 0.014 0.014 0.014
1serl.3 6.779 1.300 0.016 0.017 0.016 0.016
1serl.4 10.149 1.300 0.024 0.025 0.024 0.024
1serl.5 58.787 0.300 0.143 0.143 0.143 0.144
1serl.6 49,137 0.300 0.119 0.120 0.119 0.119
1serl.9 63.580 28.500 0.155 0.104 0.180 0.182
1serl.10 74.239 0.400 0.182 0.183 0.181 0.182
2ser2.1 102.982 0.800 0.255 0.254 0.254 0.257
2ser2.2 40.407 0.300 0.098 0.098 0.098 0.098
2ser2.3 61.156 0.800 0.149 0.150 0.150 0.148
2ser2.4 63.326 0.600 0.155 0.154 0.156 0.154
2ser2.5 85.810 0.700 0.211 0.213 0.210 0.210
2ser2.6 96.750 0.300 0.239 0.240 0.238 0.239
2ser2.9 90.530 0.900 0.223 0.221 0.223 0.225
2ser2.10 128.278 0.600 0.320 0.320 0.322 0.319
3ser3.1 101.927 1.400 0.252 0.248 0.253 0.256
3ser3.2 60.885 0.700 0.149 0.149 0.150 0.148
3ser3.3 94.608 0.300 0.234 0.233 0.234 0.234
3ser3.4 73.153 0.800 0.179 0.180 0.178 0.180
3ser3.5 60.223 0.900 0.147 0.146 0.146 0.148
3ser3.6 44,672 0.700 0.108 0.108 0.108 0.109
3ser3.7 60.507 0.600 0.148 0.149 0.148 0.147



3ser3.8 61.013 0.300 0.149 0.150 0.149 0.149

3ser3.9 62.630 0.100 0.153 0.153 0.153 0.153
3ser3.10 66.567 0.800 0.163 0.161 0.163 0.164
3serd.11 18.017 0.400 0.043 0.044 0.043 0.043
3ser3.12 25.195 0.400 0.061 0.061 0.061 0.060
3ser3.13 31.657 0.700 0.076 0.077 0.076 0.076
3ser3.14 41.169 0.500 0.100 0.099 0.100 0.100
3ser3.15 50.904 0.700 0.124 0.123 0.125 0.124
3ser3.16 57.077 0.500 0.139 0.138 0.139 0.140
3ser3.17 64.209 0.200 0.157 0.157 0.157 0.157

En la tabla 12 se muestra las concentraciones en ppm de hierro obtenidas de las F.A 'y
también se muestra las concentraciones que se obtuvieron de las muestras diluidas, las
cuales fueron detectadas por el equipo de EAA. Estos datos que arrojaron el EAA fueron
tratados para saber las concentraciones obtenidas de la extraccion de Hierro de la F.A,
como ya se sabe fueron diluidas para saber que concentracion, las cuales se determinaron
por retroceso esto significa que se tomaron los datos obtenidos en las lecturas de EAA a
partir de ellos se le hizo un tratamiento inverso al calculo de aforo. Todos estos datos son
utilizados para posteriormente calcular las constantes de extraccion

L, olumen deaforo ¢ .,
concentracion ppm (EAA)ge/ 9= concentracion ppm total (F.A)
@ masatomada g

Tabla 12. mg de Fe (Ill) obtenida de cada una de las fases acuosas, estas fueron analizadas en absorcion
atomica para la cuantificacion del cation y calculadas para la obtencion de la concentracion inicial de cada
experimento.

FeenF.AS.E FeenF.AS.E
experimentos mg experimentos mg
1.1 0.2041 3.2 0.60885
1.2 0.29705 3.3 0.94608
1.3 0.33895 3.4 0.73153
14 0.50745 35 0.60223
1.5 1.469675 3.6 0.44672
1.6 1.228425 3.7 0.60507
1.9 0.6358 3.8 0.61013
1.10 0.74239 3.9 0.6263
2.1 1.02982 3.10 0.66567
2.2 0.40407 311 0.18017
2.3 0.61156 3.12 0.25195
2.4 0.63326 3.13 0.31657
2.5 0.8581 3.14 0.41169
2.6 0.9675 3.15 0.50904
2.9 0.9053 3.16 0.57077
2.10 1.28278 3.17 0.64209
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3.1 1.01927

5.3.4 ESTANDARIZACION DE SOSA.
La estandarizacion de la sosa se hizo 2 veces, una para estandarizar la NaOH con la que
se valoro la 1 seria de extracciones y la segunda, para la estandarizacion de la misma con
la que se valoro la segunda y tercera serie de extracciones, cada una de estas
estandarizaciones se hicieron por cuadriplicado para confirmar los volimenes de punto de
equivalencia. En las tablas 13a) y 13b) aparece los datos obtenidos de la estandarizacion
y Su concentracion media obtenida. La concentracion que se obtuvo de NaOH para la
primera serie fue de 5.845 M la cual se muestra en la tabla 13 a) para este experimento se
tomo una alicuota de 25 mL de KHCsH4Os con una concentracion de 0.353 N y para la
segunda y tercera se tomo un promedio de0.2956 gramos de KHCgH4Os disolviéndose en
25 mL de agua desionizada y se valoré con NaOH diluido 5:50 la cual se muestra en la
tabla 13, b).

Tabla 13. Volumen de NaOH y masa de KHCsH4Og gastado para la estandarizacion de NaOH
a) parala primera serie

KHCgH40s (ML) NaOH (mL) Concentracion molar de

NaOH
25 15 5.898
25 2.1 4.213
25 15 5.898
25 1.2 1.373

X =5.845M NaOH

b) para la segunda y tercera serie

KHCgH40s (g) NaOH Concentraciéon molar
(mL) total de NaOH
0.2952 9.5 6.086
0.2955 9.7 6.092
0.2959 9.6 6.100

X =6.095 M NaOH
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5.3.5 CUANTIFICACION DEL ACIDO FOSFORICO DE LAS FASES ACUOSAS.

Titulacion con NaOH

En la tabla 14 se muestran los resultados obtenidos de las valoraciones de las
fases acuosas de cada uno de los sistemas de estudio. Se incluyen los voliumenes de
punto de equivalencia asi como la fraccion molar y su masa del acido fosférico total en
fase acuosa libre de éter isopropilico. La fraccion molar fue utilizada en la determinacion
de las constantes de extraccion.

Tabla 14. Volumenes de punto de equivalencia en la titulacion del Hs3PO4, masa determinada en gramos
y fraccion molar del HsPO4 en la fase acuosa.
Masa en g tomada Concentracion Fraccion
Experimento de la fase acuosa M del NaOH vol P.E  mHsPO4 molar del
FASE H3PO4

11 1.019 0.290 11 9.992 0.201
1.2 1.000 1.470 35 1798 0.388
13 1.001 1.470 4 22719 0501
1.4 1.001 1.470 43 20205  0.609
15 1.010 0.290 25 20638 0635
16 1.003 0.290 25 21399  0.656
1.9 0.998 1.470 46 19775 0484
1.10 1.003 1.470 43 14928 0588
2.1 0.999 1.470 1.9  0.089 0.201
2.2 0.999 1.470 3.1 0468 0.386
23 1.001 1.470 3.6 0857 0.497
2.4 1.000 1.470 42 0.666 0.608
25 1.000 1.470 45  0.393 0.633
26 1.000 1.470 4.2 0.499 0.656
29 0.997 1.470 4 0.095 0.483
2.10 0.997 1.470 4.1 0.278 0.587
3.1 1.033 0.737 8 6.456 0.500
3.2 1.009 0.737 10 0548 0.399
33 1.009 0.737 95 0553 0.294
3.4 1.002 0.737 75 0357 0.199
3.5 1.001 0.295 12 0.421 0.100
36 1.000 0.295 20 10.6 0.500
37 1.000 0.300 20 3.937 0.400
38 1.000 0.300 20 1.81 0.299
3.9 1.001 0.300 215 0844 0.199
3.10 1.000 0.300 4 3.566 0.099
3.11 1.010 0.300 6 3.083 0.148
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3.12
3.13
3.14
3.15
3.16
3.17

1.000
1.000
1.000
1.010
1.000
1.000

0.300
0.300
0.300
0.300
0.300
0.300

8.5
11.5
14.5
18
22.5
22.5

3.009
3.193
3.041

2.86

2.958
2.755

0.191
0.249
0.299
0.331
0.389
0.399

Tabla 15. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.019 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

1.1).
Vol(lmL) pH DpH/Dvol Vol(mL) pH DpH/Dvol Vol(mL) PH  DpH/Dvol

NaOH NaOH NaOH

0000 1.626 0.000 9.000 2696 0470 18.000 6.925  0.168
0500 1.650  0.048 9500 2829 0266 18500 7.017 0.184
1.000 1680 0.060 10.000 3.012 0366 19.000 7.118 0.202
1500 1715 0.070 10500 3.376 0.728 19500 7.259  0.282
2000 1.715 0.000 11.000 5.003 3254 20.000 7.399  0.280
2500 1.754 0.078 11500 5434 0862 20500 7.645 0.492
3.000 1821 0134 12000 5716 0564 21.000 7.902 0.514
3500 1.863 0.084 12500 5933 0.434 21500 9.117 2430
4000 1902 0.078 13000 6.060 0.254 22.000 10.046 1.858
4500 1957 0110 13500 6.180 0.240 22500 10.383 0.674
5000 1.997 0.080 14000 6.275 0.190 23.000 10571  0.376
5500 2058 0122 14500 6.357 0.164 23500 10.716  0.290
6.000 2130 0144 15000 6.443 0172 24000 10.799  0.166
6500 2187 0114 15500 6.512 0138 24500 10.909  0.220
7.000 2248 0122 16.000 6.608 0.192 25.000 10961 0.104
7500 2379 0262 16500 6.668 0120 25500 11.019 0.116
8.000 2461 0164 17.000 6.766 0.196 26.000 11.091 0.144
8500 2461 0.000 17500 6.841  0.150
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Figura 12.Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 1.1. En esta grafica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 16. Datos para la titulacion potenciométrica de 1 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 1.2).

VollmL) PH DpH/Dvol Vol(mL) PH DpH/Dvol VollmL  pH DpH/Dvol

NaOH NaOH
NaOH
0 1.270 0 3 3.073 1.378 6 8.036 1.018
05 1393 0.246 35 5917 5688 6.5 10.786 5.500
1 1566  0.346 4 6.506 1.178 7 11.772 1.972
15 1776 0420 45 6866  0.720 7.5  11.909 0.274
2 203  0.508 5 7183  0.634 8 12.274 0.730

25 2384 0.708 55 7527  0.688
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Figura 13. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 1.2. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.
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Tabla 17. Datos para la titulacion potenciomeétrica de 1.001 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 1.3).

Vol(mL) PH DpH/Dvo VolmL) Ph  DpH/Dvol  Vol(mL) pH DpH/Dvol
NaOH I NaOH NaOH
0 1.270 0 3 2.392 0.676 6 7.195 0.556
0.25 1298 0.112 325 2565 0.692 6.25 7.335 0.560
0.5 1346  0.192 35 2.868 1.212 6.5 7.480 0.580
0.75 1412  0.264 375 3509 2.564 7.75 7.650 0.680
1 1488  0.304 4 5.428 7.676 8 7.855 0.820
1.25 1571  0.332 425 5957 2.116 8.25 8.134 1.116
15 1662 0.364 4.5 6.243 1.144 8.5 8.637 2.012
1.75 1748 0344 475  6.453 0.840 8.75  10.678 8.164
2 1.843  0.380 5 6.624 0.684 9 11.338 2.640
2.25 1953  0.440 525  6.774 0.600 925  11.643 1.220
2.5 2077  0.496 5.5 6.918 0.576 9.5 11.854 0.844
2.75 2223 0584 575  7.056 0.552 9.75  12.022 0.672
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Figura 14. Grafico de la curva de titulacién potenciométrica del experimento 1.3 En esta grafica se

muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 18. Datos para la titulacion potencimeétrica de 1.001 g H3PO4 con NaOH 1.47 M (experimento 1.4).

VolmL) pH DpH/Dvol Vol(mL) PH DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1257 0 33 2332 0145 6.2 6.885 0.120
04 1288 0.077 34 2398 0.165 6.3  6.929 0.110
05 1302 0.035 35 2466 0.170 6.4  6.977 0.120
06 1322 0.050 36 2622 0.390 6.5 7.026 0.122
0.7 1343 0.052 3.7 2718 0.240 6.6 7.074 0.120
0.8 1370 0.067 38 2813 0237 6.7 7122 0.120
0.9 1397 0.067 39 2944 0327 6.8 7.171 0.122

1 1425 0.070 4 3.22 0.690 6.9 7.291 0.300
1.1 1450 0.062 41 3536 0.790 7 7.342 0.127
1.2 1480 0.075 42 4259  1.807 7.1 7421 0.197
1.3 1512 0.080 43  5.09 2.077 7.2 7449 0.070
14 1541 0.072 44 5446  0.890 7.3 7563 0.285
1.5 1574 0.082 45 5667  0.552 7.4  7.626 0.157
1.6 1604 0.075 46 5828 0402 7.5  7.695 0.172
1.7 1643 0.097 47 5955  0.317 76  7.768 0.182
1.8 1677 0.085 48 6.057 0.255 7.7 7.848 0.200
1.9 1711 0.085 49 6188 0.327 7.8 7938 0.225

2 1748 0.092 5 6267 0.197 7.9 804 0.255
21 1783 0.087 51 6338 0.177 8 8.163 0.307
22 1822 0.097 52 6406 0.170 8.1 8315 0.380
23 1862 0.100 53 6468 0.155 82 852 0.512
24 1900 0.095 54 6528 0.150 83 8835 0.787
25 1942 0.105 55 6,582 0.1350 8.4 9507 1.680
26 1985 0.1075 56 6.638 0.140 85 10478 2427
2.7 2026 0.1025 57 6.69 0.130 8.6 10.886  1.020
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Figura 15. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 1.4. En esta grafica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.
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Tabla 19. Datos para la titulacion potencimetrica de 1.010 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

1.5).
VollmL) pH DpH/Dvol Vol(mL) PH DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.451 0 195 2491 0.086 385 6.661  0.068
05 1454  0.006 20 2548 0114 39 6.696  0.070
1 1461  0.014 205 2605 0.114 395 6731  0.070
15 1468 0.014 21 2670 0130 40 6.766  0.070
2 1.478  0.020 215 2736 0132 405 6803  0.074
25 1483 0.020 22 2813  0.154 41 6.842 0.078
3 1504  0.032 225 2897 0.168 415  6.877 0.070
35 1519 0.030 23 3.017 0.240 42 6.905  0.056
4 1540  0.042 235 3163 0.292 425  6.952 0.094
45 155  0.032 24 3392 0458 43 6.988  0.072
5 1571 0.030 245 3711 0.638 435 7.031  0.086
55 1590 0.038 25 455  1.678 44 7.077 0.092
6 1.615  0.050 255 4988 0.876 45 7129 0104
6.5 1634 0.038 26 5261 0.546 45 7185 0112
7 1655  0.042 265 5431 0.34 45,5 7.240 0.110
75 1679 0.048 27 5548  0.234 46 7285  0.090
8 1.707  0.056 275 5653 021 465  7.362 0.154
85 1732 0.050 28 5729 0.152 47 7439 0154
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9 1.756 0.048 28.5 5.812 0.166 475 7.521 0.164
95 1.781 0.050 29 5.876 0.128 48 7.619 0.196
10 1.809 0.056 29.5 5.945 0.138 48.5 1.75 0.262
105 1.837 0.056 30 5.998 0.106 49 7.913 0.326
11 1.882 0.090 30.5 6.049 0.102 495 8.166 0.506
11.5  1.909 0.054 31 6.096 0.094 50 8.768 1.204
12 1.934 0.050 315 6.14 0.088 50.5 9.516 1.496
125 1.964 0.060 32 6.194 0.108 51 9.867 0.702
13 1.994 0.060 325 6.223 0.058 51,5 10.062 0.390
135 2021 0.054 33 6.265 0.084 52 10.209 0.294
14 2.052 0.062 33.5 6.303 0.076 525 10.325 0.232
145 2.089 0.074 34 6.343 0.08 53 10.420 0.190
15 2.122 0.066 345 6.38 0.074 53.5 10.485 0.130
155 2164 0.084 35 6.412 0.064 54 10.549 0.128
16 2.198 0.068 35.5 6.452 0.08 545  10.605 0.112
165 2234 0.072 36 6.486 0.068 55 10.661 0.112
17 2.271 0.074 36.5 6.524 0.076 55.5 10.702 0.082
175 2316 0.090 37 6.559 0.07 56 10.748 0.092
18 2.354 0.076 375 6.589 0.06 56.5 10.79 0.084
185  2.393 0.078 38 6.627 0.076 57 10.821 0.062
19 2.448 0.110
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Figura 16. Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 1.5. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.
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Tabla 20. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.003 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

1.6).
VollmL) pH DpH/Dvol Vol(mL) PH DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 2.009 0 19 3.084  0.098 38 7.149  0.062

05 2014 0.01 195 3133 0.098 385 7.189 0.080
1 2.024 0.02 20 3.188 011 39 1.222 0.066
15 2042 0.036 205 3245 0114 395  7.260 0.076
2 2063  0.042 21 3299  0.108 40 7.324 0.128
25 2081 0.036 215 338 0172 40.5  7.366 0.084
3 2.109  0.056 22 3463  0.156 41 7.406 0.080
35 2126 0.034 225 3562 0.198 415  7.446 0.080
4 2.158  0.064 23 3.672 0.22 42 7.496 0.100
45 2183 0.05 235 3812 0.28 425  7.536 0.080
5 2204  0.042 24 4038 0452 43 1.572 0.072
55 2223 0.038 245 4446 0816 435 7618 0.092
6 2257 0.068 25 5265 1.638 44 7.669 0.102
6.5 2278 0.042 255 5686 0.842 445  7.719 0.100
7 2302  0.048 26 5.886 0.4 45 1.777 0.116
7.5 2328 0.052 26,5 6.021 0.27 455  7.834 0.114
8 235  0.052 27 6.138  0.234 46 7.908 0.148
85 2382 0.056 275 6256  0.236 46,5  7.984 0.152
9 2409  0.054 28 6.336 0.16 47 8.075 0.182
95 2441 0.064 285 6.391 011 475  8.180 0.210
10 2467  0.052 29 6.467  0.152 48 8.282 0.204
10.5 2495  0.056 295 6521 0.108 485  8.456 0.348
11 2523  0.056 30 6.572  0.102 49 8.817 0.722
115 2555  0.064 30,5 6.619 0.094 495 9534 1.434
12 2583  0.056 3l 6.664 0.09 50 10.12 1.172
125 2612  0.058 315 6.711  0.094 50.5 10443  0.646
13 2647 0.070 32 6.751 0.08 o1 10.618  0.350
135 2673  0.052 325 6.793  0.084 515 10760  0.284
14 2703  0.060 33 6.793 0 52 10.863  0.206
145 2738 0.070 335 6.833 0.08 525 10951 0.176
15 2772  0.068 34 6.870  0.074 53 11.032  0.162
155 2808 0.072 345 6908 0.076 535 11.093  0.122
16 2837  0.058 35 6.941  0.066 54 11149 0112
16.5 2875 0.076 355 6978 0074 545 11198  0.098
17 2912 0.074 36 7.013 0.07 55 11.253  0.110
175 295  0.088 36,5 7.049 0.072 555 11.293  0.080
18 2989  0.066 37 7.082  0.066 56 11.329  0.072
185 3.035  0.092 375 7118 0.072
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Figura 17. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 1.6. En esta gréafica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 21. Datos para la titulacion potenciometrica de 0.998 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 1.

VollmL) pH  DpH/Dvol VolmL) PH  DpH/Dvol Vol(mL)  pH DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.183 0 33 2193 0.520 6.5 6.868 0.480

0.1 1.186 0.030 34 2249 0.560 6.6 6.915 0.470

0.2 1.194 0.080 35 2309 0.600 6.7 6.963 0.480

0.3 1.203 0.090 36 2368 0.590 6.8 7.009 0.460

0.4 1.215 0.120 3.7 2439 0.710 6.9 7.056 0.470

0.5 1.230 0.150 38 2516 0.770 7 7.102 0.460
0.6 1.250 0.20 39 2603 0.870 7.1 7.150 0.480
0.7 1.273 0.230 4 2.701 0.980 7.2 7.199 0.490
0.8 1.291 0.180 41 2821 1.20 7.3 1.247 0.480

0.9 1.313 0.220 42 2969 1.480 7.4 1.297 0.500
1 1.350 0.370 43 3169 2.000 7.5 1.347 0.500
11 1.368 0.180 44  3.466 2.970 7.6 7.397 0.500
1.2 1.391 0.230 45 4101 6.350 1.7 7.452 0.550
13 1.420 0.290 46  4.966 8.650 7.8 7.508 0.560
1.4 1.443 0.230 47 5360 3.940 7.9 7.568 0.600

15 1.494 0.510 48 5593 2.330 8 7.655 0.870
1.6 1.522 0.280 49 5760 1.670 8.1 1.722 0.670
1.7 1.559 0.370 5 5.896 1.360 8.2 1.794 0.720

1.8 1.596 0.370 51  6.004 1.080 8.3 7.870 0.760
1.9 1.627 0.310 52  6.099 0.950 8.4 7.957 0.870
2 1.659 0.320 53 6.183 0.840 8.5 8.057 1.000
2.1 1.688 0.290 54  6.256 0.730 8.6 8.175 1.180
2.2 1.724 0.360 55  6.326 0.700 8.7 8.320 1.450
2.3 1.756 0.320 56  6.391 0.650 8.8 8.513 1.930
2.4 1.791 0.350 5.7 6452 0.610 8.9 8.806 2.930

9).
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Figura 18. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 1.9. En esta gréfica se

muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 22. Datos para la titulacion potenciomeétrica de 1.003 g H3PO4 con NaOH 1.47 M (experimento

1.10).
Vol(mL) pH  DpH/Dvol VolmL) PH  DpH/Dvol Vol(mL) pH DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.194 0 3.1 2.19 0.530 6.2 6.907 0.500
0.1 1.200 0.060 32 2248 0.580 6.3 6.957 0.500
0.2 1.209 0.090 33 2313 0.650 6.4 7.006 0.490
0.3 1.223 0.140 34 2384 0.710 6.5 7.056 0.500
0.4 1.242 0.190 35 2.46 0.760 6.6 7.107 0.510
0.5 1.265 0.230 3.6 2545 0.850 6.7 7.155 0.480
0.6 1.284 0.190 3.7 2641 0.960 6.8 7.208 0.530
0.7 1.305 0.210 3.8 2755 1.140 6.9 7.260 0.520
0.8 1.330 0.250 39 2892 1.370 7 7.313 0.530
0.9 1.359 0.290 4 3.072 1.800 7.1 7.368 0.550

1 1.380 0.210 41 3323 2,510 7.2 7.424 0.560
1.1 1.404 0.240 42  3.803 4.800 7.3 7.480 0.560
1.2 1.432 0.280 43 4790 9.870 7.4 7.541 0.610
1.3 1.463 0.310 4.4 5297 5.070 7.5 7.608 0.670
14 1.493 0.300 45 5568 2.710 7.6 7.679 0.710
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Figura 19. Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 1.10. En esta grafica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 23. Datos para la titulacion potenciométrica de 0.999 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 2.1).

Vol(mL) pH  DpH/Dvol VolmL) PH  DpH/Dvol Vol(mL) pH DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.527 0 14 2439 1.280 2.8 7.226 1.100
0.1 1.548 0.210 1.5 2600 1.610 2.9 7.336 1.100
0.2 1579 0.310 1.6 2817 2.170 3 7.452 1.160
0.3 1.619 0.400 1.7 3152 3.350 3.1 7.579 1.270
0.4 1.663 0.440 1.8 4154  10.020 3.2 1.722 1.430
0.5 1.711 0.480 1.9 5692  15.380 3.3 7.889 1.670
0.6 1.767 0.560 2 6.093 4,010 3.4 8.108 2.190
0.7 1.828 0.610 21  6.333 2.400 3.5 8.436 3.280
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Figura 20. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 2.1. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 24. Datos para la titulacion potenciométrica de 0.999 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 2.2).

Vol(lmLk) pH  DpH/Dvol VolmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.275 0 2.3 2.353 0.810 4.6 7.121 0.680
0.1 1.288 0.130 2.4 2.442 0.890 4.7 7.186 0.650
0.2 1.307 0.190 2.5 2.547 1.050 4.8 7.255 0.690
0.3 1.332 0.250 2.6 2.673 1.260 4.9 7.323 0.680
0.4 1.362 0.300 2.7 2.826 1.530 5 7.396 0.730
0.5 1.391 0.290 2.8 3.023 1.970 5.1 1471 0.750
0.6 1.429 0.380 2.9 3.323 3.000 5.2 7.55 0.790
0.7 1.464 0.350 3 4.05 7.270 5.3 7.637 0.870
0.8 1.508 0.440 3.1 5276  12.260 5.4 7.733 0.960
0.9 1.546 0.380 3.2 5.681 4.050 5.5 7.838 1.050

1 1.588 0.420 3.3 5.922 2410 5.6 7.962 1.240
11 1.628 0.400 3.4 6.096 1.740 5.7 8.111 1.490
1.2 1.670 0.420 3.5 6.236 1.400 5.8 8.303 1.920
1.3 1.720  0.500 36 6354 1180 59 8591 2.880
1.4 1.769 0.490 3.7 6.451 0.970 6 9.180 5.890
15 1.817 0.480 3.8 6.542 0.910 6.1  10.545 13.650
1.6 1.878 0.610 3.9 6.624 0.820 6.2  11.050 5.050
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Figura 21. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 2.2. En esta gréfica se
muestra los volumenes de puntos de equivalencia.

Tabla 25. Datos para la titulacion potenciomeétrica de 1.001 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 2.3).

VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) Ph  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.265 0 27 2331 0.730 53 7.042 0570
01 1271  0.060 28 2415 0.840 54 7100 0580
0.2 1285 0.140 29 2502 0.870 55 7157  0.570
0.3 1301 0.160 3 2601  0.990 56 7214 0570
04 1321 0.200 31 2717 1160 58 7.263 0490
05 1337 0.160 32 2858 1410 59 7322 0590
0.6 1376 0.390 33 3043 1.850 6 7.383  0.610
0.7 1402 0.260 34 3318 2750 6.1 7446  0.630
08 1432 0.300 35 3878 5.600 6.2 7515  0.690
09 1459 0.270 36 5031 11530 6.3 7587  0.720

1 1.489  0.300 3.7 5509 4780 64 7665  0.780
11 1522 0.330 38 5765 2560 6.5 7747  0.820
12 1566  0.440 39 5945 1.800 6.6 7.843  0.960
13 1597 0310 4 6.085  1.400 6.7 7949  1.060
14 1634 0.370 41 6201 1160 6.8 8072  1.230
15 1679 0450 42 6301 1.000 6.9 8227 1550
16 1721 0420 43 6391 0.900 7 8436  2.090
17 1762 0410 44 6472 0810 71 8766  3.300
1.8 1817 0.550 45 6545 0.730 7.2 10278 15120

49



16
14
12
10

pH

O N B~ OO 0

1.9

2.1
2.2
2.3
2.4

1.861
1.908
1.960
2.016
2.071
2.132

0.440
0.470
0.520
0.560
0.550
0.610

4.6
4.7
4.8
4.9

5.1

6.615
6.682
6.747
6.807
6.867
6.927

0.700
0.670
0.650
0.600
0.600
0.600

7.3
7.4
7.5
7.6
1.7
7.8

10.870
11.148
11.333
11.469
11.585
11.676

5.920
2.780
1.850
1.360
1.160
0.910

3
volumen agregado de NaOH 1.47 M

4

5

6

——pH curva de titulacion experimental —— DpH/Dvol curva de la primera derivada

Figura 22. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 2.3. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 26. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 2.4).

VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.186 0 3.1 2267 0.610 6.1 6.953 0.500
0.1 1195 0.090 3.2 233 0.680 6.2 7.003 0.500
0.2 1204  0.090 33 2405 0.700 6.3 7.053  0.500
03 1215 0.110 3.4 2496  0.910 6.4 7.103 0.500
04 1233 0.180 3.5 2584 0.880 6.5 7.153 0.500
05 1262 0.290 3.6 2681 0.970 6.6 7.203 0.500
06 1297 0.350 3.7 2800 1190 6.7 7.255 0.520
0.7 1315 0.180 3.8 2945 1450 6.8 7.308 0.530
0.8 1335 0.200 39 3136 1910 6.9 7.363 0.550
09 1369 0.340 4 3428 2920 7 7.420 0.570

1 1.393  0.240 41 4049 6.210 7.3 7.491 0.710
1.1 1422 0290 42 5013 9.640 7.4 7.517 0.260
1.2 1451  0.290 43 5430 4.170 7.5 7.579 0.620
1.3 1478 0270 44 5668 2380 7.6 7.647 0.680
14 1510 0.320 45 5833 1650 7.7 7.719 0.720
15 1545 0350 46 5965 1320 7.8 7.802 0.830
16 1582 0370 4.7 6.072 1070 7.9 7.892 0.900
1.7 1614 0320 48 6.168 0.960 8 7.997 1.050
1.8 1651 0370 49 6252 0.840 8.1 8.122 1.250
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Figura 23. Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 2.4. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 27. Datos para la titulacion potenciomeétrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 2.5).

VolmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol VolmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.067 0 33 2204 0.56 6.7  6.861 0.480
0.1 1.076 0.09 34 2263 0.59 6.8  6.908 0.470
0.2 1.095 0.19 35 2327 0.64 6.9  6.956 0.480
0.3 1.119 0.24 36 239 0.72 7 7.004 0.480
0.4 1.144 0.25 3.7 2.404 0.05 7.1 7.053 0.490
0.5 1.172 0.28 3.8 2.48 0.76 7.2 7.103 0.500
0.6 1.199 0.27 39 2571 0.91 7.3 7153 0.500
0.7 1.226 0.27 4 2.676 1.05 74 7.203 0.500
0.8 1.252 0.26 41  2.804 1.280 75  7.258 0.550
0.9 1.28 0.28 42 2971 1.670 7.6 7.309 0.510

1 1.307 0.27 43 3201 2.300 7.7 7.366 0.570
1.1 1.333 0.26 44 3602  4.010 7.8 7426 0.600
1.2 1.368 0.35 4.5 4.54 9.380 7.9 7489 0.630
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Figura 24. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 2.5. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 28. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 2.6).

VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.091 0 31 2117 0560 6.2 6801 0500
0.1 109  0.050 3.2 2179 0.620 6.3 6.852 0.510
0.2 1099 0.030 3.3 2254 0.750 6.4 6.901 0.490
03 1110 0.110 34 2325 0710 6.5 6.951 0.500
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Figura 25. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 2.6. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 29. Datos para la titulacion potenciométrica de 0.997 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento 2.9).
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VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 1.038 0 3 2179  0.650 6 6.897  0.520
0.1 1045 0.070 3.1 2252 0.730 6.1 6.946 0.490
0.2 1052 0.070 3.2 2327 0.750 6.2 6.998 0.520
03 1075 0.230 33 2408 0810 6.3 7.050 0520
0.4 1093 0.180 3.4 2505 0.970 6.4 7.101 0.510
05 1125 0.320 3.5 2617 1120 6.5 7.154 0.530
06 1145 0.20 3.6 2747 1300 6.6 7.207 0.530
0.7 1177  0.320 3.7 2913  1.660 6.7 7.263 0.560
0.8 1204 0.270 3.8 3150 2370 6.8 7.321 0.580
09 1230 0.260 39 3551 4.010 6.9 7.382 0.610
1 1.261 0.31 4 4.506 9.55 7 7.445 0.63
1.1 1.289 0.28 41 5146 6.4 7.1 7.512 0.67
1.2 1.326 0.37 42 5452 3.06 7.2 7.584 0.72
1.3 1383 0.57 43  5.655 2.03 7.3 7.662 0.78
1.4 1416 0.33 44 5803 1.48 7.4 7.747 0.85
15 1459 0.43 45 5923 1.2 7.5 7.843 0.96
1.6 1493 0.34 46  6.026 1.03 7.6 7.954 111
1.7 1.535 0.42 4.7  6.117 0.91 7.7 8.085 131
1.8 1577 0.42 48  6.198 0.81 7.8 8.253 1.68
19 1614 0.37 49  6.272 0.74 7.9 8.486 2.33
2 1.652  0.38 5 6.34 0.68 8 8.861 3.75
2.1 1.699 0.47 51 6404 0.64 8.1 9.857 9.96
2.2 1.748 0.49 5.2  6.466 0.62 8.2 10.501 6.44
23 1793 0.45 53  6.523 0.57 8.3 10.919 4.18
24 1841 0.48 5.4 6.58 0.57 8.4 11.119 2
2.5 1.893 0.52 55 6.634 0.54 8.5 11.269 15
26 1944 0.51 56  6.688 0.54 8.6  11.389 1.2
2.7 1.995 0.51 57 6.742 0.54 8.7 11.489 1
28 205 061 58 6793 051 88 11575  0.86
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Figura 26. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 2.9. En esta gréfica se

muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 30. Datos para la titulacion potenciometrica de 0.997 g HsPO4 con NaOH 1.47 M (experimento

2.10).
VolmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH

0 111 0 3 2085  0.610 6.6 6.832 0540
01 1114 0.040 31 2145 0.600 6.7 6.883 0510
02 1121 0.070 32 2212 0670 6.8 6.933  0.500
03 1129 0.080 33 2286 0740 6.9 6.986  0.530
04 1146 0.170 34 2367 0810 7 7.037 0510
05 1164 0.180 35 2457  0.900 7.1 7090 0530
06 1181 0170 36 2566  1.090 7.2 7143 0530
0.7 1204 0.230 3.7 269 1.240 7.3 7195  0.520
08 1225 0210 3.8 2848 1580 7.4 7250 0550
09 125 0310 39 3061 2130 7.5 7.308  0.580

1 1.282  0.260 4 3402 3410 7.6 7.368  0.600
1.1 1309 0270 41 4238 8.360 7.7 7429  0.610
12 1343 0.340 42 5036  7.980 7.8 7494 0.650
1.3 1372 0.290 43 5387 3510 7.9 7563  0.690
14 1399 0270 44 5606 2190 8 7637  0.740
1.5 1435  0.360 45 5767 1610 8.1 7.719 0.820
16 1466 0.310 46 5896 1290 8.2 7.808  0.890
1.7 1501 0.350 47 6.004 1.080 8.3 7913 1.050
1.8 1542 0410 48 6.097 0.930 8.4 8.036 1.230
19 1575 0.330 49 6183 0.860 8.5 8.183 1.470

2 1.608  0.330 5 6.254  0.710 8.6 8.382 1.990
21 1649 0410 51 633 0.760 9.1 8.681 2990
22 168 0360 52 6398 0.680 9.2 9221  5.400
23 1723 0380 59 6444  0.460 9.3 10.323  11.020
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24 1773  0.500 6 6.504  0.600 9.4 10.786  4.630

2.5 1.818 0.450 6.1 6.562 0.580 9.5 11.033 2470
2.6 1.862 0.440 6.2 6.617 0.550 9.6 11.204 1.710
2.7 1.913 0.510 6.3 6.672 0.550 9.7 11.337 1.330
2.8 1.966 0.530 6.4 6.726 0.540 9.8 11.444 1.070
2.9 2.024 0.580 6.5 6.778 0.520 9.9 11.540 0.960
14 1
12 -
10 + vol PEq
z 9]
6 -
4 o vol PEq
O -M — L] - L] L] = L] L] 1
0 2 4 6 8 10 12
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Figura 27. Grafico de la curva de titulacién potenciométrica del experimento 2.10.En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 31. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.033 g HsPO4 con NaOH 0.737 M (experimento

3.1).
Vol(mL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.893 0 6.5 2948 0.376 13 7.898  0.298

05 1902 0.018 7 3273  0.650 135  8.063 0.330
1 1918  0.032 75 3851 1156 14 8.256 0.386

15 1948 0.060 8 5831  3.960 145 8504 0.496
2 1986  0.076 85 6376  1.090 15 8.959 0.910

25 2035  0.098 9 6.649  0.546 155 10968  4.018
3 2102 0.134 95 6882 0.466 16 11.750  1.564

35 2177  0.150 10 7.050 0.336 16.5 12.044  0.588
4 2266 0178 105 7207 0314 17 12.261  0.434

45 2377 0222 11 7345 0.276 175 12441  0.360
5 2482 0210 115 7494  0.298 18 12.580  0.278

55 2625 0.286 12 7618 0.248 185 12818 0476
6 2.760  0.270 125 7749  0.262
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Figura 28. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.1. En esta grafica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 32. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.009 g HsPO4 con NaOH 0.737 M (experimento

3.2).
VollmL) PH  DpH/Dvol Vol(mL) PH DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.599 0 75 2766  0.258 15 7.592 0.208
05 1617 0.036 8 2933 0334 155 7711 0.238
1 1.650  0.066 85 3145 0424 16 7.810 0.198
15 1.690 0.080 9 3491  0.692 16,5  7.929 0.238
2 1.745  0.110 95 4519  2.056 17 8.078 0.298
25 1803 0.116 10 5923 2808 175 8235 0.314
3 1869  0.132 105 6.316 0.786 18 8.440 0.410
35 1946 0154 11 6575 0518 185 8.731 0.582
4 2014  0.136 115 6.744  0.338 19 9.424 1.386
45 2106 0.184 12 6.897 0.306 195 11224  3.600
5 2199  0.186 125 7.026  0.258 20 11.693  0.938
55 2288 0.178 13 7159  0.266 205 11.940 0.494
6 2394 0212 135 7271 0224 21 12.113  0.346
6.5 2497 0.206 14 7382 0222 215 12,630 1.034
7 2637  0.280 145 7488 0212
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Figura 29. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.2. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 33. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.009 g HsPO4 con NaOH 0.737 M (experimento

3.3).
VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) PH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.562 0 75 2847 0304 15 7752 0.232
05 1585  0.046 8 3.079  0.464 155 7872  0.240
1 1.619  0.068 85 3425  0.692 16 8.007  0.270
15 1688 0.138 9 4261 1672 165 8183  0.352
2 1.743  0.110 95 5912 3302 17 8352  0.338
25 1816 0.146 10 6312 0.800 175 8641 0578
3 1.880  0.128 105 6576  0.528 18 9.111  0.940
35 195  0.152 11 6.769  0.386 185 10917 3612
4 2048 0.184 115 6927 0316 19 11625 1416
45 2127 0158 12 7.050 0.246 195 11872 049
5 2216  0.178 125 7195  0.290 20 12102  0.460
55 2318 0.204 13 7292 0194 205 12247  0.290
6 2432 0228 135 7416 0.248 21 12375  0.256
6.5 2547 0230 14 7529 0.226 215 12482 0214
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Figura 30. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.3. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 34. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.002 g HsPO4 con NaOH 0.737 M (experimento

3.4).
VollmL) pH  DpH/Dvol VolmL) PH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.112 0 6.5 2645 04% 13 7.545 0.374
05 1171 0.118 7 3179  1.068 135  7.761 0.432
1 1231 0.120 7.5 5161  3.964 14 8.690 1.858
15 1311 0.160 8 5798 1.274 145 8953 0.526
2 1400 0.178 85 6139 0.682 15 10.652  3.398
25 1488 0.176 9 6.331 0.384 155 11279 1254
3 1582  0.188 95 649 0330 16 11541 0524
3.5 1691 0.218 10 6.655 0.318 16,5 11738 0.3%4
4 1797  0.212 105 6.815  0.320 17 11905 0.334
45 1923 0.252 11 6.943  0.256 175 12027 0244
5 2.051 0.256 115 7.067 0.248 18 12,152 0.250
55 2215 0.328 12 7.205 0.276 185 12261 0.218
6 2398  0.366 125 7358  0.306 19 12,347  0.172
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Figura 31. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.4. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 35. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.001 g Hs3PO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.5).
VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) PH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.261 0 95 2423 0.206 19 7.279 0.206

05 1287 0.052 10 2561 0.276 195  7.367 0.176
1 132 0.066 105 2768 0414 20 7.456 0.178
15 1358 0.076 11 2991 0.446 205  7.582 0.252
2 139%  0.076 115 3583 1184 21 7.696 0.228
25 1462 0132 12 5107 3.048 215  7.825 0.258
3 1503  0.082 125 5707 1200 22 8.02 0.390
35 1544 0.082 13 6.025 0.636 225  8.265 0.490
4 159  0.104 135 6.208  0.366 23 8.704 0.878
45 1672 0152 14 6348 0.280 235 10241 3.074
5 1.717  0.090 145 6462 0.228 24 11.03 1.578
55 1775 0116 15 6572 0.220 245 11381  0.702
6 1841 0132 155 6.669 0.194 25 11.564  0.366
6.5 1899 0.116 16 6.759  0.180 255 11724 0320
7 1978  0.158 16,5 6.843 0.168 26 11.837  0.226
75 2045 0.134 17 6.927 0.168 26,5 11931 0.188
8 2127  0.164 175 7.020 0.186 27 12.016  0.170
85 2209 0.164 18  7.100 0.160 275 12116  0.200
9 2320  0.222 185 7176  0.152 28 12176 0.120
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Figura 32. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.5. En esta gréfica se

muestra los volumenes de puntos de equivalencia.

Tabla 36. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.6).
VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.134 0 15 2.254 0116 30 7.055 0.120
0.5 1.149 0030 155 2334 0160 305  7.102 0.094
1 1.161 0.024 16 2.408 0148 31 7.151 0.098

1.5 1.177 0.032 165 2492 0168 315 7209 0.116
2 1.199 0.044 17 2.593 0202 32 7.261 0.104
2.5 1.221 0044 175 2705 0224 325 7316 0.110
3 1.254 0.066 18 2.884 0358 33 7.371 0.110
3.5 1.282 0.056 185 3.037 0306 335 7430 0.118
4 1.322 0.080 19 3.331 0588 34 7.492 0.124
4.5 1.359 0.074 195 4.226 1.790 345 7551 0.118
5 1.393 0.068 20 5.141 1830 35 7.632 0.162
55 1.422 0058 205 5515 0.748 355  7.707 0.150
6 1.457 0070 21 5.741 0452 36 7.795 0.176
6.5 1.490 0.066 215 5.896 0310 36.5  7.889 0.188
7 1.533 0.086 22 6.020 0.248 37 8.019 0.260
7.5 1.564 0062 225 6.150 0260 375 8147 0.256
8 1.606 0.084 23 6.296 0292 38 8.352 0.410
8.5 1.643 0.074 235 6.307 0.022 385 8609 0.514
9 1.669 0.052 24 6.382 0150 39 9.321 1.424
9.5 1712 0.086 245 6.455 0.146 395 10.432 2.222
10 1.756 0.088 25 6.519 0.128 40 10.862 0.860
105 1.794 0.076 25,5 6.577 0116 405 11.136 0.548
11 1.843 0.098 26 6.634 0114 41 11.290 0.308
11.5  1.890 0.094 265 6.695 0122 415 11411 0.242
12 1.927 0.074 27 6.745 0.100 42 11.528 0.234
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Figura 33. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.6. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 37. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.00 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.7).
Vol(mL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.134 0 15 2216  0.120 30 7.019 0.106
05 1138 0.008 155 2286 0.140 305 7.069  0.100
1 1.148  0.020 16 2358 0.144 31 7.118 0.098
15 1162 0.028 16,5 2437 0.158 315 7.163 0.090
2 1.180 0.036 17 2541  0.208 32 1.224 0.122
25 1199 0.038 175 2652 0.222 325  1.266 0.084
3 1217  0.036 18 2805 0.306 33 7.329 0.126
35 1239 0044 185 2955  0.300 335 7376 0.094
4 1264  0.050 19 3226 0.542 34 7.444 0.136
45 1289 0.050 195 3725 0.998 345 7502 0.116
5 1317  0.056 20 4948  2.446 35 7.563 0.122
55 1349 0.064 205 5399  0.902 355 7644  0.162
6 1378  0.058 21 5.657  0.516 36 7.718 0.148
6.5 1408 0.060 215 5836  0.358 36.5 7.803 0.170
7 1435  0.054 22 5965 0.258 37 7.903  0.200
7.5 1472 0074 225 6.086 0.242 375 8.039 0.272
8 1508 0.072 23 6.182  0.192 38 8.183 0.288
85 1583 0.150 235 6270 0176 385 8337  0.308
9 1.625 0.084 24 6333 0126 39 8.678  0.682
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95 1664 0.078 245 6409 0.152 395 9323  1.290
10 1708 0.088 25 6483 0.148 40  10.363  2.080
105 1753  0.090 255 6547  0.128 405 10799  0.872
11 1.802 0.098 26 6.601 0.108 41  11.062  0.526
115 1841 0.078 265 6.656 0.110 415 11239  0.354
12 1889  0.096 27 6710 0.108 42 11372 0.266
125 1938  0.098 275 6.759  0.098 425 11479 0214
13 1984  0.092 28  6.808  0.098 43 11556  0.154
135 2044 0120 285 6870 0124 435 11651 0.190
14 2098 0.108 29 6918  0.09 4 11718 0.134
145 2156  0.116 295 6966  0.096 445 11781  0.126
14 -
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z 9 :
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Figura 34. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.7. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 38. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.8).
VolmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) PH  DpH/Dvol VolmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.304 0 15 2.345 0.122 30 7.163 0.102
0.5 1.313 0.018 155 2400 0.110 305 7.213 0.100
1 1.320 0.014 16 2.479 0.158 31 7.266 0.106
1.5 1.336 0.032 16.5  2.566 0.174 315  7.317 0.102
2 1.352 0.032 17 2.661 0.190 32 1.372 0.110
2.5 1.369 0.034 175  2.769 0.216 325 7421 0.098
3 1.393 0.048 18 2.915 0.292 33 7.447 0.052
3.5 1.416 0.046 185 3111 0.392 335 7534 0.174
4 1.441 0.050 19 3.324 0.426 34 7.601 0.134
4.5 1.467 0.052 195 3851 1.054 345  7.652 0.102
5 1.496 0.058 20  4.954 2.206 35 7.719 0.134
5.5 1.523 0.054 20.5 5540 1172 355  7.797 0.156
6 1.556 0.066 21 5.760 0.440 36 7.884 0.174
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6.5 1.589 0.066 215 5961 0.402 36.5 7976 0.184
7 1.619 0.06 22 6.104 0.286 37 8.081 0.210
7.5 1.655 0.072 225 6.206 0.204 375 8217 0.272
8 1.691 0.072 23 6.305 0.198 38 8.332 0.230
8.5 1.739 0.096 235 6.398 0.186 385  8.566 0.468
9 1.769 0.06 24 6.481 0.166 39 8.909 0.686
9.5 1.806 0.074 245  6.548 0.134 395 9581 1.344
10 1.849 0.086 25 6.619 0.142 40 10.741 2.320
105  1.888 0.078 255 6.682 0.126 40.5 11.089 0.696
11 1.930 0.084 26 6.739 0.114 41 11.291 0.404
115 1972 0.084 26,5 6.795 0.112 415 1148 0.378
12 2.018 0.092 27 6.852 0.114 42 11.568 0.176
125  2.067 0.098 275 6.906 0.108 425 11.664 0.192
13 2.116 0.098 28 6.962 0.112 43 11.747 0.166
135 2164 0.096 285 7.015 0.106 435 11.833 0.172
14 2.221 0.114 29 7.065 0.100 44 11.893 0.120
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Figura 35. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.8. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 39. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.010 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento
3.9).

VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) PH  DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol

NaOH NaOH NaOH
0 1.376 0 155 2364 0.118 31 7124 0.096
05 1380 0.008 16 2421 0114 315 7172  0.096
1 1.388  0.016 165 2484  0.126 32 7.22 0.096
15 1401 0.026 17 2555 0.142 325 7267  0.09%
2 1423  0.044 175 2618 0.126 33 7.305  0.076
25 1443  0.040 18 2702 0.168 335 7352  0.094
3 1.477  0.068 185 2802 0.200 34 7.41 0.116
35 1492 0.030 19 2939 0274 345 746 0.100




4 1509  0.034 195 3.083  0.288 35 7.503 0.086
45 1530 0.042 20 3297 0428 355  7.556 0.106
5 1558  0.056 205 3575  0.556 36 7.613 0.114
55 1584  0.052 21 4295 1440 36.5 7673 0.120
6 1622  0.076 215 5273  1.956 37 1.735 0.124
6.5 1647 0.050 22 5626 0.706 375 7.788 0.106
7 1675  0.056 225 5869  0.486 38 7.874 0.172
75 1706  0.062 23  6.05 0374 385 7.954 0.160
8 1.738  0.064 235 6176  0.240 39 8.023 0.138
85 1769  0.062 24 6282 0212 395 8122 0.198
9 1.802  0.066 245 6377  0.190 40 8.239 0.234
95 1841 0078 25 6457 0160 40.5  8.383 0.288
10 1877  0.072 255 6532 0150 41 8.590 0414
105  1.911  0.068 26 6598  0.132 415  8.947 0.714
11 1948  0.074 265 6.662 0.128 42 9.487 1.080
115 1991  0.086 21 6.722 0.12 425 10588  2.202
12 2031 0.08 275 6776  0.108 43 11.054  0.932
125 2073  0.084 28 6834 0.116 435 11285  0.462
13 2108 0.070 285 6.886 0.104 44 11448  0.326
135 2152  0.088 29 6927  0.082 445 11588  0.280
14 2198  0.092 295 6978  0.102 45 11.68 0.184
145 2248  0.100 30 7.027 0.098 455 11771 0.182
15 2305 0114 305 7.076 0.098 46 11.848  0.154
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Figura 36. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.9. En esta gréfica se
muestra los volumenes de puntos de equivalencia.
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Tabla 40. Datos para la titulacién potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.10).
VollmL) pH DpH/Dvol Vol(mL) Ph  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.790 0 4 6.308  5.792 8 11.903  1.152

05 1845 0.110 4.5 6.722 0.828 85 12234  0.662
1 1930 0.170 5 7.031 0.618 9 12.455  0.442
15 2057 0254 5.5 7.342 0.622 95 12589 0.268
2 2169 0224 6 7.565 0.446 10 12.722  0.266
25 2425 0512 6.5 7.891 0.652 105 12823  0.202
3 2.769  0.688 7 8.413 1.044 11 12909 0.172
35 3412 1286 7.5 11327  5.828 115 12985  0.152

12 - vol PEg ——

S 5 vol PEQ —

O - - - : L] L] L] ‘l - - L] 1
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—— pH curva de titulacion experimental —— DpH/Dvol curva de la primera derivada

Figura 37. Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.10. En esta gréfica se

muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 41. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.010 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.11).
VolmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol VolmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.654 0 6 5.335 4.298 12 10.708 3.872
0.5 1.680 0.052 6.5 6.204 1.738 125 11.6%9 1.902
1 1.718 0.076 7 6.554 0.700 13 11.952 0.586
1.5 1.803 0.170 7.5 6.830 0.552 135 12149 0.394
2 1.868 0.130 8 7.006 0.352 14 12.323 0.348
2.5 1.968 0.200 8.5 7.169 0.326 145 12436 0.226
3 2.068 0.200 9 7.356 0.374 15 12542 0.212
3.5 2.176 0.216 9.5 7.511 0.310 155 12624 0.164
4 2.311 0.270 10 7.715 0.408 16 12.705 0.162
4.5 2.489 0.356 105 7.882 0.334 16,5 12774 0.138
5 2.715 0.452 11 8.131 0.498 17 12.852 0.156

55 3.186 0.942 115 8772 1.282
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Figura 38. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.11. En esta gréfica se

muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 42. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g H3PO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.12).
VollmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol VolmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.570 0 75 2909 0.600 145 7815 0.304
0.5 1.583 0.026 8 3.396 0.974 15 7.989 0.348
1 1.601 0.036 8.5 5.454 4.116 155  8.207 0.436
15 1.635 0.068 9 6.066 1.224 16 8.561 0.708
2 1.674 0.078 9.5 6.363 0.594 16,5  9.757 2.392
2.5 1.722 0.096 10 6.579 0.432 17 11.311 3.108
3 1.772 0.100 105 6.751 0.344 17.5 11.69 0.758
3.5 1.834 0.124 11 6.893 0.284 18 11.903 0.426
4 1.906 0.144 115 7.026 0.266 185 12.064 0.322
4.5 1.982 0.152 12 7.148 0.244 19 12.186 0.244
5 2.093 0.222 125 7274 0.252 195 12293 0.214
5.5 2.196 0.206 13 7.395 0.242 20 12.387 0.188
6 2.288 0.184 135 7526 0.262 205 12471 0.168
6.5 2.445 0.314 14 7.663 0.274 21 12.550 0.158
7 2.609 0.328

67



14 1

12 +
10 vol PEq —

pH

vol PEq ——

0 “““““ T T 1
20 25

5 10 15
Volumen agregado de NaOH 0.2949 M

—— pH curva de titulacion experimental —— DpH/Dvol curva de la primera derivada

Figura 39. Gréafico  la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.12 En esta gréafica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 43. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.13).
VolmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) PH  DpH/Dvol VolmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.523 0 9.5 2.618 0.280 19 7.568 0.222

0.5 1.542 0.038 10 2.794 0.352 195  7.677 0.218
1 1551 0.018 105 3.021 0.454 20 7.78 0.206
15 1.567 0.032 11 3.454 0.866 20.5  7.903 0.246
2 1.592 0.050 115 4989 3.070 21 8.073 0.340
2.5 1.619 0.054 12 5.796 1.614 215  8.209 0.272
3 1.665 0.092 125 6113 0.634 22 8.544 0.670
3.5 1.701 0.072 13 6.319 0.412 225 9121 1.154
4 1.751 0.100 135 6485 0.332 23 10.622 3.002
4.5 1.796 0.090 14 6.622 0.274 235 11.275 1.306
5 1.862 0.132 145 6.759 0.274 24 11.556 0.562
55 1.906 0.088 15 6.837 0.156 245  11.744 0.376
6 1.958 0.104 155  6.940 0.206 25 11.881 0.274
6.5 2.034 0.152 16 7.025 0.170 25,5  12.005 0.248
7 2.102 0.136 165 7111 0.172 26 12.076 0.142
7.5 2.188 0.172 17 7.205 0.188 26,5 12181 021
8 2.272 0.168 175  7.287 0.164 27 12.255 0.148
8.5 2.366 0.188 18 7.369 0.164 275 12.328 0.146
9 2478 0.224 18.5  7.457 0.176 28 12.389 0.122
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Figura 40. Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.13. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 44. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.14).
Vol(mL)  pH DpH/Dvol VolmL) PH DpH/Dvol VollmL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 2.148 0 12 3.218 0.160 23.5 7.415 0.132
0.5 2155 0.014 125 3340 0.244 24 7.481 0.132
1 2171 0.032 13 3500 0.320 24.5 7.556 0.150
1.5 2192  0.042 135 3691 0.382 25 7.609 0.106
2 2.217 0.05 14 4025 0.668 25.5 7.700 0.182
2.5 2246  0.058 145 5006  1.962 26 7.793 0.186
3 2279  0.066 15 5826  1.640 26.5 7.880 0.174
3.5 2.309 0.06 155 6.112 0572 27 8.028 0.296
4 2346  0.074 16 6.282  0.340 27.5 8.160 0.264
4.5 2378  0.064 16,5 6409 0.254 28 8.381 0.442
5 2415 0.074 17 6.529  0.240 28.5 8.754 0.746
5.5 2461  0.092 175 6.627 0.196 29 9.929 2.350
6 2495  0.068 18 6.728  0.202 295 10523 1.188
6.5 2549  0.108 185 6.779  0.102 30 10804  0.562
7 2582  0.066 19 6.873  0.188 305 10977  0.346
7.5 2.627 0.09 195 6916 0.086 31 11.107  0.260
8 2.677 0.1 20 7.000 0.168 315 11222 0.230
8.5 2730  0.106 205 7.061 0122 32 11281 0.118
9 2.784  0.108 21 7.107  0.092 325 11354  0.146
9.5 2841 0.114 215 7173 0132 33 11418 0.128
10 2904  0.126 22 7.229 0112 335 11485 0.134
10.5 2969  0.130 225 7293 0.128 34 11526  0.082
11 3.043 0.148 23 7.349 0112 345 11579  0.106
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Figura 41. Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.14. En esta grafica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 45. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.010 g HsPO4 con NaOH 0. 2949 M (experimento

3.15).
VollmL) pH  DpH/Dvol VolmL) Ph  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.400 0 15 2.545 0.166 30 6.778 0.092
0.5 1.408 0.016 155  2.636 0.182 305  6.846 0.136
1 1.421 0.026 16 2.747 0.222 31 6.903 0.114
1.5 1.436 0.030 16.5 2.889 0.284 315  6.968 0.130
2 1.452 0.032 17 3.088 0.398 32 7.048 0.160
2.5 1471 0.038 175 3424 0.672 32.5 7.107 0.118
3 1.501 0.060 18 4457 2.066 33 7.189 0.164
35 1.525 0.048 18.5  5.054 1.194 335 7322 0.266
4 1.555 0.060 19 5.304 0.500 34 7.429 0.214
4.5 1.587 0.064 195 5475 0.342 345  7.619 0.380
5 1.617 0.060 20 5.600 0.250 35 7.910 0.582
55 1.648 0.062 205 5707 0.214 355  8.466 1.112
6 1.681 0.066 21 5.798 0.182 36 9.297 1.662
6.5 1.715 0.068 215 587 0.144 365  9.821 1.048
7 1.748 0.066 22 5.939 0.138 37 10.049 0.456
7.5 1.784 0.072 225  6.005 0.132 375 10218 0.338
8 1.822 0.076 23 6.066 0.122 38 10.366 0.296
8.5 1.859 0.074 235 6.120 0.108 385  10.466 0.200
9 1.892 0.066 24 6.172 0.104 39 10.537 0.142
9.5 1.933 0.082 245 6.234 0.124 39.5  10.608 0.142
10 1.981 0.096 25 6.277 0.086 40 10.676 0.136
105 2019 0.076 255 6328 0.102 405 10.732 0.112
11 2.066 0.094 26 6.377 0.098 41 10.782 0.100
115 2113 0.094 265  6.423 0.092 415  10.837 0.110
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Figura 42. Gréfico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.15. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 46. Datos para la titulacion potenciométrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 0.2949 M (experimento

3.16).
VolmL) pH  DpH/Dvol VolmL) PH  DpH/Dvol Vol(mL) pH DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.188 0 185 2461 0.100 37 6.709 0.092
0.5 1.202 0.028 19 2.548 0.174 375  6.755 0.092
1 1.230 0.056 195  2.627 0.158 38 6.795 0.080
15 1.255 0.050 20 2.711 0.168 385  6.845 0.100
2 1.276 0.042 205 284 0.258 39 6.898 0.106
2.5 1.296 0.040 21 2.962 0.244 395  6.945 0.094
3 1.322 0.052 215 319 0.466 40 7.013 0.136
35 1.355 0.066 22 3.585 0.780 405  7.077 0.128
4 1.381 0.052 225 4503 1.836 41 7.134 0.114
4.5 1.404 0.046 23 4,903 0.800 415 7214 0.160
5 1.439 0.070 235 5204 0.602 42 7.304 0.180
55 1.459 0.040 24 5.344 0.280 42.5 7.39 0.172
6 1.488 0.058 245 5475 0.262 43 7517 0.254
6.5 1.521 0.066 25 5.557 0.164 435  7.689 0.344
7 1.553 0.064 25,5 5.651 0.188 44 7.945 0.512
7.5 1.582 0.058 26 5.728 0.154 445 8326 0.762
8 1.617 0.070 265 579 0.132 45 9.149 1.646
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Figura 43. Grafico de la curva de titulacién potenciométrica del experimento 3.16. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

Tabla 47. Datos para la titulacion potenciometrica de 1.000 g HsPO4 con NaOH 0.2949 M (experimento

3.17).
VollmL) pH  DpH/Dvol VolmL) pH  DpH/Dvol Vol(mL) pH  DpH/Dvol
NaOH NaOH NaOH
0 1.169 0.000 185 2451 0.134 37 6.680 0.090
0.5 1.188 0.038 19 2.522 0.142 37.5 6.725 0.090
1 1.205 0.034 195 2589 0.134 38 6.763 0.076
15 1.229 0.048 20 2.69 0.202 38.5 6.811 0.096
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Figura 44. Grafico de la curva de titulacion potenciométrica del experimento 3.17. En esta gréfica se
muestra los volimenes de puntos de equivalencia.

5.3.6 CONSTANTES DE EXTRACCION

Para calcular las constantes de extraccion son necesarios los datos que se muestran en la tabla 48.
Estos datos se sustituyen en la ecuacion 1.6, para calcular cada una de las constantes de extraccion.

La concentracion de la F.O se determino por diferencia de hierro en la F.A y la cantidad de hierro que se
tenia antes de la extraccion (1000 ppm de hierro)

Las titulaciones que se realizaron fueron con el motivo de saber la fraccion molar de HsPO4 que se tenia
enla F.A, ya que se puede extraer HsPO4 hacia la F.O, y esta a subes se utiliza para calcular las
constantes de extraccion.

El pH que se muestra en la tabla 48 es en el que se llevo la extraccion de hierro.

Las especies que se proponen en la ecuacion 1.6 son propuestas debido a que son las especies que
predominan en ese pH.

Tabla 48. mg de hierro en la F.A, F.Oy pH para la determinacion de las constantes de extraccion
Experimento  mg de hierro en la mg de hierroenla  pH

F.A F.O
1.1 0.204 3.279 1.626
1.2 0.297 6.397 1.270
1.3 0.339 8.392 1.270
14 0.507 9.985 1.257
15 1.470 9471 1.451
1.6 1.228 10.068 2.009
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1.9 0.636 7.709 1.183

1.10 0.742 9.383 1.194
2.1 1.030 2.445 1.527
2.2 0.404 6.234 1.275
2.3 0.612 7.942 1.265
2.4 0.633 9.841 1.186
2.5 0.858 10.088 1.067
2.6 0.968 10.341 1.091
2.9 0.000 12.537 1.038
2.10 0.000 13.154 1.110
3.1 0.905 7.418 1.893
3.2 1.283 8.856 1.599
3.3 0.000 11.490 1.562
3.4 0.000 11.501 1.112
3.5 1.019 7.582 1.112
3.6 0.609 6.270 1.261
3.7 0.946 4.213 1.134
3.8 0.732 2.706 1.304
3.9 0.602 1.120 1.376
3.10 0.447 8.165 1.790
31 0.605 6.277 1.654
3.12 0.610 4.550 1.570
3.13 0.626 2.812 1.523
3.14 0.666 1.056 2.148
3.15 0.180 2.403 1.400
3.16 0.252 3.065 1.188
3.17 0.317 3.981 1.169

Para la determinacion de las constantes de extraccion, se tomaron las concentraciones
totales y se calcularon por medio de la siguiente ecuacion. Esta formula sale a partir del
equilibrio generalizado
Fe® Fe
Fe(H,PO,), =F.0
FeH PO, =F.A

Fer
[Fe
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Tabla 49. log Kext calculadas a partir de las concentraciones reales de F.O y Fe inorganico

Relacion
Mésica &cido Relacion
Experimento  (F.AX Fe en log Kext Experimento  Mésica acido log Kext
F.O/Fe inor) x (Fe en F.O/Fe
100 in) x 100

1.1 33.790 1.206 3.2 6.355 1.013
1.2 67.277 1.333 3.3 2.952 0.649
1.3 110.387 1.394 34 2.044 0.568
14 44.445 1.294 3.5 0.716 0.270
15 10.441 0.809 3.6 101.965 1.262
1.6 16.988 0.914 3.7 21.713 1.016
1.9 108.442 1.084 3.8 7.162 0.873
1.10 13.234 1.102 3.9 1.904 0.652
2.1 5.164 0.376 3.10 15.986 0.200
2.2 46.373 1.188 3.11 75.422 1.125
2.3 54.388 1.113 312 46.972 1.085
2.4 39.450 1.191 3.13 37.850 1.100
2.5 16.159 1.070 3.14 26.250 1.063
2.6 20.589 1.029 3.15 16.996 1.009
2.9 3.686 0.914 3.16 14.899 1.031
2.10 7.624 0.839 3.17 12.631 0.988
3.1 68.506 0.871

En lafigura45 se muestran los vaores ddl log de la Kextraccion en funcion de lareacion
mésica de acido fosférico entre lamasa de la mezcla éer-TBP (5%). No se ve lined debido a
que no sempre e tenialas mismas composi ciones de |las mezclas de extraccion.

16 1

14 . .

ST 2 T S

L 2

08 1
061 ¢

0.4 1 'S

02 1 o
0

LogKext
L 4
L
*

0 1 2 3 4 5 6
masa de H3PO4 inicial

Figura 45. Grafico del logaritmo de la constante de extraccion de Hierro (Il) en funcion de la composicion
inicial de la relacion masica.
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En la figura 46 se muestra la grafica representativa de la fraccion de extraccion de Fe (Ill)
en ella se ve que la fraccion de extraccion es de 0.9103, dando asi que la fraccion de
extraccion es de un 91%. Este grafico esta en funcion a Hierro (lll) inicial vs. Hierro
organico.

)
5 K
L J

masa de Fe inicial (mg

0 1 1 1 1 1 1

0 2 4 6 8 10 12

masa de Fe en F.O (mg)

Figura 46. Grafico representativo de la fraccion de extraccion en funcion a Hierro (1ll) inicial
vs. Hierro organico.
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6 Conclusiones

Se determinaron las constantes de extraccion para los experimentos de dos fases, en
estos se hizo el estudio en la fase acuosa, ya que se facilita la cuantificacion de todos los
componentes de la mezcla y al saber la masa en la fase acuosa se determind la masa en
la fase organica. De estos datos obtenidos se calculd la constante de extraccion. La
constante de extraccion son independientes de las cantidades vertidas a la mezcla.

La determinacion de las constantes de extraccion de Hierro (Ill) se realizd para los
experimentos en donde se obtuvieron dos fases. La constante de extraccion es
independiente de las cantidades vertidas a la mezcla.

Para la determinacion de las constantes de extraccion fue necesario la determinacion
de la concentracion de Fe (lIl), HsPOs,  Fe(lll), y HsPOa.
Para el Fe (1) se utilizo absorcion atomica y para HsPOs, valoraciones potenciometricas.
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