Experimento 1 — Troca Ionica

Separacdo dos ions Co** e Cu?*

1. Objetivo

O principal objetivo deste experimento sera separar os ions Cu®** e Co** por

cromatografia de troca i6nica e construir o cromatograma correspondente a

separagdo usando espectrofotometria na regiao do VIS.

2. Materiais e reagentes

* Bureta de 10 mL (1)
* Suporte universal (2)

» Garra para bureta (2)

» Amostra: Solugdes de concentracao
0,05 mol. L' de CuSO, .4H,0 e 0,1
mol. L' de CoCl, .6H,0

* Pipeta de Pasteur (2) * Solugdo tampao citrato de
* Béquer de 50 mL (2) sodio/acido  citrico 0,2 mol/L
* Espectrofotometro (2) pH=5,5;

* Par de cubetas (1). * Solugdo tampao citrato de

* Tubos de ensaio de capacidade 3 mL sodio/acido  citrico 0,2 mol/L
(24) pH=3,5; (contendo NaCl 0,3 mol/)
* Resina Troca I6nica Dowex 50W X4-

200- Sigma/ Aldrich;

3. Procedimento Experimental
3.1. Preparo da coluna cromatografica

Para o preparo da coluna cromatogréfica, pesar aproximadamente 10g de
resina ion-exchange resin Dowex 50WX4-200 hydrogen form (Sigma-Aldrich),
transferir para um béquer e lavar com 100 mL de dgua deionizada durante 2 minutos.
Descartar o sobrenadante e repetir este procedimento de lavagem mais duas vezes.
Adicionar 50 mL da solu¢do tampao citrato de sddio/acido citrico 0,20 mol. L de
pH= 5,5 ao béquer que continha a resina e reservar.

Utilizando uma bureta de 10 mL, adicionar uma pequena por¢do de 13 de
vidro em sua extremidade, percolar um pouco da solugdo tampao para a fixagao da
12 no fundo da bureta (acima da torneira) e em seguida, adicionar 10 mL da solugdo

tampao na bureta.



Em seguida, transferir a bureta a solugdo que continha resina. Adicionar
pouco a pouco, agitando constantemente o béquer, de modo que toda a resina fique
suspensa para ser transferida a coluna. Controlar a vazao para 1,0 mL/min (20 gotas
correspondem a ~1 mL). Nunca deixe a coluna secar.

O preparo da coluna sera previamente realizado pelo técnico.

3.2. Aplicacdo e eluicao da amostra

Adicionar a coluna cromatografica, com o auxilio de uma micropipeta, 0,5
mL da amostra contendo os ions Co** e Cu?*. Ao aplicar a amostra, o nivel do
tampao deve estar pouco acima da resina, aproximadamente 2 mm. ESTA ETAPA
DEVE SER FEITA CUIDADOSAMENTE PARA NAO REVOLVER A RESINA.
Apos a amostra adentrar na resina, iniciar a eluicdo dos analitos utilizando a solu¢ao
tampao de pH 5,5.

Coletar as aliquotas de 2,0 mL em tubos de ensaio identificados (2,4, 6, ....
mL) para posterior analise no espectrofotometro.

Cada aliquota devera ser analisada nos comprimentos de ondas de 510 nm e
680 nm. Utilizar a solug¢do tampao como branco de referéncia.

O mesmo procedimento deverd ser realizado utilizando tampao citrato de

sddio/acido citrico 0,20 mol. ! de pH 3,5 (contendo NaCl 0,3 mol/L).

IMPORTANTE: a coluna cromatografica NUNCA devera ficar sem solucao, para

que esta nao resseque.

3.3. Analise espectrofotométrica dos cations
Fazer as leituras das absorbancias de todas as fragcoes recolhidas, utilizando o
tampao citrato como branco.

A absor¢do em 510 nm para o ion Co** e em 680 nm para o ion Cu**

4. Tratamento dos resultados

Montar uma tabela com os valores de absorbancia obtidos para cada
comprimento de onda e para cada um dos valores de pH;

Construir cromatogramas com os valores de absorbancia obtidos em fungdo

das diferentes fracoes e discutir os resultados.



5. Questoes

1) Um exemplo classico da aplicagdo da cromatografica liquida por troca i06nica € a
separagdo do niquel, manganés, cobalto, cobre, ferro e zinco utilizando-se uma
coluna de troca anibnica. A elui¢ao foi realizada com HCI em concentragdes, que

variaram de 12,0 a 0,005 mol L. A Figura 1 abaixo ilustra essa separagéo:
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Figura 1. Separac¢do de metais de transicdo (Mn a Zn) a concentra¢des variaveis de HCL
Coluna Dowex 1,26 x 0,29 cm, operada a uma vazao de 30 mL h'. Concentragdes de HCI:
1=12molL2=6molL';3=4molL"';4=25molL";5=0,5mol L'; 6 =0,005 mol
L1

a) Explique a ordem de eluigao dos cations
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