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orcibn UV-V de disoluciones cloro-

Figura 15. Espectros de abs
formicas de: (A) quinina base 5. 10-5M y azul de brg

motimol 5.107"M; (B) azul de bromotimol 107 °M; y
(C) quinina base 10-4M.




Figura 16. Espectro de absorcidon de disolucion clorofdrmi-
ca de gt‘O})iHﬂ base 5. 10-9M y azul de bromotimol
5.1077M frente a disgluci()n clorofdrmica de azul
\i =

e bromotimol 5,10 M




Figura 17. Espectro de absorcion de xsiisolucibn cloroformi-
ca de aimqjiinu base 5.107°M y azul de bromoti-
mol 5.10” M frente a disolucidn clorofdrmica de

azul de bromotimol 5,107 M.
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1.4.2

. Influencia de la concentracidn de reactivos,

4.4.2.1. Influencia de la concentracidn de amina.

Los resultados obtenidos en las experiencias realizadas en
exceso de azul de bromotimol y concentraciones variables de ampi
na, de acuerdo con la descripcidn hecha en la parte metodoldgica
(apartado 3.4.3.6.), se muestran en las tablas LXV - LXXIII

En dichas tablas aparecen especificados los pormenores de
las experiencias realizadas. En la primera columna se dan los
ml de la disolucion cloroférmica de amina, con especificacibn
de la concentracidn utilizada en cada caso; en la segunda, el vo-
lumen final de la fase liquida (12 ml) después de anadir disolu-
c1on cloroféormica 107 M. En la tercera columna, se expresa
la concentracion mnicial de amina, cuyo efecto de concentracidn
se quiere estudiar, en mol/litro; y por Gltimo, se da el valor de
absorbancia a 410nm de la disolucidn final frente a cloroformo
puro.

TABLA LXV
valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concentraciones variables de hios

ciamina bace (B) y exceso de azul de bromotimol (AB)

As10

12
12
12

12
12 130

(*) Se completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucidén clorofdrmica de

AR 10" M




TABLA LXVI

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concentraciones variables de ho-

matropina base y exceso de azul de bromotimol (AB)

As10

0,83 0,160
1,67 0,310
3,33 0,650
5,00 0,980

6,67 1,30

(*) Se completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucién cloroférmica de

AB 10" 3M




TABLA LXVII

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concentraciones variables de tro-

pina base y exceso de azul de bromotimol (AB)

ml AB
A

(*) . 410

hasta

12 ; 0,185
12 0,360
12 0,660
12 0,940

12 ) 1,23

(*) Se completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucidén cloroférmica de

AR 10 °M




TABLA L XVIII

Valores de absorbancia a 410 nm de disolucicnes

clorofbrmicas con concentraciones variables de 1-
N

(4= hidroxifenil)-2-(N-butilamino) etanol y exceso

de azul de bromotimol (AB)

1,6
3.2
4,8
25 6,4 | ot

20 25 8,0 1,59

(*) Se completdé hasta el volumen indicado en

la columna con disolucidn clorofdrmica de

AB 10 3M

v+ En otras partes de la Memoria aparece con el

nombre de bamethan.




TABLA L XIX

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
clorofdrmicas con concentraciones variables de -
1-(3-hidroxifenil)-2-(N-eti i r

ro) i (N-etilamino) etanol y exceso

de azul de bromotimol (AB).

al AB

A
hasta 410

12 3 0,150
12 0,305
12 : 0,450
12 0,610

12 0,7€0

(*)Se completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucidn cloroférmica de

AR 10 3M

v En otras partes de la Memoria aparece con el

nombre de ctilfentlefrina.




TABLA LXX
Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones

cloroférmicas con concentraciones variables de aj=

nalina base y exceso de azul de bromotimol (AB)

As10

0,170
1,67 0,320
12 3,33 0,660

12 5,00 0,980

12 6,67 1;30

(*) Se completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucién clorofbrmica de

AB 107 °M




TABLA LXXI

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
clorofdrmicas con concentraciones variables de es-

tricnica base y exceso de azul de bromotimol (AB)

ml AB

Ad10

hasta (%)

12 0,145
12 0,300
12 0,460
12 0,650
12 0,790

L Y 0

(*) Se completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucidn cloroférmica de

AB 10 °m




TABLA L XXII

Valores de absorkancia a 410 nm de disoluciones

cloroférmicas con concentraciones variables de £ld

razepan base y exceso de azul de bromotimol (AB)

ml AB

A
hasta (*) A

12 : 0,170
12 0,340
12 0,670
12 1,00

12 1,30

completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucibn clorofbrmica de

AE 107 M,




TABLA L XXIII
Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concentraciones variables de qui

nina base y exceso de azul de bromotimol (AB).

ml (AB)

s A
hasta (*) 410

12 0, 300
12 0,610
12 2,5¢C 0,920
12 1,20

13 4,17 1,50

(*) Se completd hasta el volumen indicado de

la columna con disolucidn clorofdrmica

-3
de AB 10 M,




4.4.2.2, Influencia de la concentracidn de azul de bromotimol.

L.os resultados obtenidos en las experiencias en exceso de las
distintas aminas ensayadas y concentraciones variables de coloran-
te, de acuerdo con la descripeidn efectuada en la parte metodold-
gica (apartado 3.4.3.6.),aparecen en las tablas LXXIV - LXXXII.

En dichas tablas aparecen especificados los detalles de las
experiencias realizadas, En la primera columna se dan los ml de
la disolucidon cloroformica de colorante, con la expresion de la
concentracidn utilizada en cada caso; en la segunda, el volumen
final de la disoluciéon (12ml) después de anadir disoluciébn clorofor-
mica de amina 10-3 M . En la tercera columna, la concentracidn
inicial de azul de bromotimol, cuyo efecto de concentracion se
quiere estudiar,en moles/litro. Y por tltimo, se consigna el va-

lor de absorbancia a 410nm de la disolucidn final frente a elorofor-
mo puro.

TABLA LXXIV

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
clorofdérmicas con concentracidn variable de azul de

bromotimol (AB) vy exceso de hiosciamina base.

As10

—

12 : 0,170
12 0,250
12 : 0,590
12 5,00 1,00

12 6,67 1,30

se completd hasta el columen indicado en

la columna con disolucibn cloroférmica de

-3
amina base 10 ™M




TARLA LXXV

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
clorofdrmicas con concentracién variable de azul de

bromotimoi (AB) y exceso de homatropina base.

ml B CO
hasta (%) AB 10

5 A0

12 0,83 0,160
12 0,310
12 0,650
12 0,980

12 ; 1,30

(*) Se completd hasta el volumen indicado en
la columna con disolucién clorofbérmica de

amina base 10_3M




TABLA LXXVI

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concertracidn variable de azul de

bromotimol (AB) y exceso de tropina base.

mnl B

A
hasta (*) 410

12 0,170

12 1;67 0,330
12 3,3 0,650
12 5,00 0,980

i2 6,67 1,30

(*) Se completdé hasta el volumen indicacdo en
la columna con disolucibn cloroférmica

de amina base 10-3M.




TABLA LXXVII

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concentracidn variable de azul de
bromotimol (AB) y exceso de 1l-(hidroxifenil)-2-

(N=butilamino) etanol s

Ao

0,300
0,600
0,200
16 25 1,20

20 25 8,0 1,50

(*) Se completé hasta el volumen indicado en

la columna con disolucibn cloroférmica de

-3
amina base 10 M

w En otras partes de la Memoria aparece con el

nombre de bamethan.




TABLA LXXVIII

valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concentracibn variable de azul de
bromotimol (AB) y exceso de l-(3-hidroxifenil)-2-

(etilamino ) etanol

ml B °

CAB 10°

As10
hasta (*)

12 0,83 0,150
12 1,67 0,305
12 2,350 0,450
e 3,93 0,610

12 4,17 0,760

ge completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucibn cloroférmica de

-3
amina base 10 M

En otras partes de la Memoria aparece con el

nombre de etilfenilefrina.




TABLA LXXIX
Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones

cloroférmicas con concentracién variable de azul de

bromotimol (ARB) v exceso de ajmalina base.

A0

12 0,170
12 1,67 0,320
12 3,33 0,660
12 5,00 0,980

12 6,67 1,30

(*)Se completé hasta el volumen indicado en

la columna con disolucidn cloroférmica de

amina base 1073M




TABLA LXXX

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
cloroférmicas con concentracidén variable de azul de

bromotimol (AR) y exceso de estricnina base.

ml B s
CAalo

2 As10

hasta (*)

12 0,83 0,165
12 0,315
12 : 0,500
12 : 0,630
1

1 : 1,15

(*) Se completd hasta el volumen indicado en
la columna con disolucidn cloroférmica de

amina base ]O_3M




TABLA LXXXI

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones

clorof6brmicas con concentracidén variable de azul de

bromotimol (AR) y exceso de flurazepan base.

Ai10

12 0,170
12 0,340
12
12

12

(*) Se completd hasta el volumen indicado en
la columna con disolucidn clorofédrmica de

=3
amina base 10 ™M




TABLA L Y.XXII

valores de absorbancia a 410nm de disnluciones
cloroférmicas con conrcentraci#n variable de azul de

bromotimol (AB) y exceso de guinina base.

ml (AB)

i3
12
12
12 5,00

L2 6,67

completd hasta el volumen indicado en

la columna con disolucién cloroférmica de

: -3
amina base 2 10 M




4.4.3. Estequiometria del complejo amina-colorante.

. En las tablas LXXXII = XCIIl  se han recogido los resulta-
dos de las experientias realizadas, de acuerdo con el método de
Job, para determinar la estequiometria de los complejos obteni-
dos en disolucion cloroférmica.

n dichas tablas se especilican, en las dos primeras colum-
nas, los ml de disolucidon de azul de bromotimol, y los ml de ami-
na, con expresidon de la concentracion, En la terceira columna, se
da la relacidon molar azul de bromotimol:amina . de cada disolu=
cibn y por Gltimo, se recoge la absorbancia de las mismas a 410nm

frente a cloroformo puro.

TARLA LXXXIH

ahsorbancia a 410 nm de disoluciones clo-
de atropina base y azul de bromotimol a

e o
relaciones molarecs. T = 0°C

relacidén molar

) ARl : amina

e g et




TABLA LXXXIV

valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clo-

roférmicas de belladonina base y azul de bromotimol a di

ferentes relaciones molares. T = 20°C

relacidén molar

|AB| : amina




TABLA LXXXV

Valores de absorbancia a 410nm de disoluciones clo-

rofdérmicas de hicsciamina base y azul de bromotimol a

diferentes relaciones molares. T = 20°C

relacidn molar

|AB] : amina




TABLA LXXXVI

valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clo-
roférmicas de homatropina base y azul de bromotimol a

diferentes relaciones molares. T = 20°C.

relacidn molar

| AB) : amina




TABLA LXXXVIi

Valores de absorbancia a 410nm de disoluciones clo-

rordrmicas de tropina base y azul de bromotimol a dife-

rentes relaciones molares. T = 20°C

relacidn molar

| ABl : amina




TABLA LXXXVIII

valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clo-

roférmicas de barethan base y azul de bromotimol a dife

rentes relaciones molares. T = 20°C

relacién molar

A
| AR| : amina o

0,305

0,580

0,720

0,820

£, 740

4 8 . 0,570
2 10 : 5 0,295

(*) En todas las experiencias se completd hasta

un voiumen final de 25 ml con cloroformo pu

ro.




TABLA LXXXIX

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clo-
roférmicas de etilfenilefrina base y azul de bromotimol

a diferentes r=2laciones molares. T = 20°C

ml AB ml B relacidn molar
£ {%) =4
210 M 210 M IAB) : amina

As10

10 y : 0,310
8 : 0,610
0,750

0,850

0,750

8 : 0,595

2 10 : 0,300

(*) En todas las experiencias se completdé hasta

un volumen final de 25 ml con cloroformo pu

ro.




TABLA XC

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clo-

roférmicas de ajmalina base y azul de bromotimol a dife

rentes relaciones molares. T = 20°C

relacién molar

| AB| : amina




TABLA XCI

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clg_
roférmicas de estricnina base Yy azul de bromotimol a

diferentes relaciones molares. T = 20°C

ml AB ml B relacibén molar

1074w 10" 4m | AB| : amina

10




TABLA XCII

valores de absorbancia a 410 nm de disoluciores clo

roférmicas de flurazepan base y azul de bromotimol a

diferentes relaciones molares. T = 20°C

relacidn molar

|AR] : amina




TABLA XClII

Valores de absorbancia a 410 n, de disoluciones clo-
roférmicas de quinina base v azul de bromotimol a dife-

rentes relaciones molares. T = 20°C

ml AB ml B relacidébn molar

10°%  107%m | AB| : amina

10

9




4.4.4. Reactividad de las aminas en forma de base y de sal,

En las tablas XCIV - XCVI aparecen los pormenores de
las experiencias realizadas seglin el método descrito en el apar-
tado 3.4.3.9., con el fin de establecer cualitativamente la reac-
tividad de las aminas en su diferente forma.

En dichas tablas se recogen las experiencias correspondien
tes a las disoluciones cloroférmicas de las disoluciones mezecla
de las sales de amina y azul de bromotimol. En la primera colum-
na de ellas se expresa el volumen de disolucidon clorofériiica de
azul de bromotimol, con especificacidn de la concentracion; en
la segunda, los mismos datos correspondientes a la disolueidt
del clorhidrato de amina; en la tercera, la relacion molar azul
de bromotimol:amina; y en la cuarta y quinta columnas, los va-
lores de absorbancia de las disoluciones cloroférmicas resultan-
tes a 410nm, frente a cloroformo puro, antes y después de agitar
con 2ml de agua destilada,




TABLA XCIlV

Valores de absorbancia a 410 nmde disoluciones cloro-
ibrmicas mezela de bromhidrato de hiosciamina y azul de brg

‘ : .
motimol, antes y después de ser agitadas con 2 ml de agua.

T = 20°C.

mi colorante ml amina

O

0 ok
i. 0 N 1.10 -M A410 A410

0,020 0,35
0,015 0,660
0,010 0,720
0,010 0,900
0,010 0,720
0,010 0,650
0,010 0,330

Valor de absorbancia antes Jo agitar con agua y

A!Hf)

; ; P i
A Valor de absorbancia en la fase ~rganica despues de

410

agitar con agua.




TRABLA RV

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones cloro-
iormicas nmezela de bromhidrato de ! omatropina y azul de bro
motimol antes y después de ser agitadas con 2 n' de agua des

tilada., T = 20°C.

ml colorante ml amina

i, 1n'4 M o m'4m A A

410 410

0,015 0,375
0,015 0,700
0,015 0 740
0,010 0,940
0,010 0,740
0,010 0,680
0,010 0,350

Valor de absorbancia antes de agitar con igua y

A

o
410

. . ¢ . ; o
A Valor de absorbancia en la fase organica despues de

410

agitar con agua.




TABLA XCVI

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones elo-

roformicas mezela de clorhidrato de flurazepan y azul de

'y { bs ol Har 2 ml de ¢ fes
bromotimol antes y despuds de agitar con 2 ml de agua des-

Tlldl{nl. 1 ‘,],(”"”‘:‘:.

m! colorante ml anuna
A
-

10 M

0,375
0,700

0,860

0,960

0,820

0,005 0,650

0,005 0,325

QO
A 410

Valor de absorbancia antes de agitar con agua y

’ gl gt
A Valor de absorbancia en la fase organica después de
* A
410

agltar con agua.




4.4.5

b, Efecto de la temperatura sobre la estabilidad de los
L'Ulllpit‘jur'\ .

Con el [in de observar el efecto de la temperatura sobre la
estabibdad de los complejos se han recogido los valores de absor-
bancia 410nm de disoluciones clorofébrmicas mezela de beliadoni-
na base y azul de bromotimol a 10, 20, y 30 e a diferentes re-
iaciones molares, frente a cloroformo puro.

Los resultados obtenidos se recogen en la tabla XCVII
en cuyas dos primeras columnas aparecen los volimenes de diso-
luciones de belladonina y colorante, con especificacion de la con-
centracidon; la tercera, da la relacidon molar coloranteiamina; y
las tres Gltimas columnas, los valores de absorbancia de las di-
soluciones cloroférimicas resultantes, cuando la reaceidon se efec-
tuta 10, 20, y 3I07C

TABLA XCVII

Valores de absorbancia a 410nm, a distintas temperaturas,
de disoluciones cloroférmicas de belladonina base y azul de bro-

motimol a distintas relaciones molares

Rk‘!\i(‘i\"!! ‘%.Ui-s!‘

:\4
coloranteiamina

o
10 {100

0,330
0,730
0,980
1,20

0,750




4, 4,6,

= i :
Reaccion amina-colorante en cloroformo de diferentes
gralos de pureza,

Mediante el método deserito en el cpartado 3.4.3.11. se ha
realizado la reaceidon entre la amina basica y el colorante en clo-
roformo de diferentes grados de pureza: conteniendo alcohol al
17  recién destilado, destilado y almacenado durante cierto tiem
po, y después de agitar con agua destilada.

Los resultados obtenidos se consignan en la tabla XCVIII
en la que se dan los valores de absorbancia 410nm  usando cloro-
formo de cada tipo. Asi, Agqq, son los valores de absorbancia
a diferentes relaciones molares cuando el cloroformo es comer-
cial; .r\“}l) , con cloroformo destilado; /\2110 destilado con ciep

to tiempo; ) \410 : el eloroformo anterior d()ltddo varias veces

con agua , antes de su uso.

TABLA XCVIII

Valores de absorbancia a 410nm de disoluciones cloroformicas
mezecla de hiosciamina base y azul de br -omotimol a diferentes
relaciones molares, frente a cloroformo. Temperatura 202C.

Relacion molar

colorante: amina




Pares 1onicos al estado solido. Solubilidades.,

4.5.1. Espectros UV-V de los compuestos solidos en

disolucion clorofdgrmica.

Los especiros de las disoluciones clorofdrmicas de
los compuestos solidos ebtenidos de acuerdo con la deserip-
c10on hecha en el apartado 3.5.2.3. aparecen en las figuras
19 - 30 . La absorbancia en todos los casos se registrd

frente a cloroformo puro

e e e - —————. G—

600 »inm)

4C0

abaorcibn de disolucibn clorotoiniica

Especiro de .
2,6 10=2M del sblido atropamina=azul de bromo-
3 Os

tinol.
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Figura 36. Especltro de absorecibn UV-V de disolucibn
clorofdrmica 2,1.10=2M del sblido quinina=-
azul de bromotimol




4,5,2, Coeficientes de extincibn molar de los compueslos sbli-

dos en cloroformo.

Los resultados experimentales, conforme al método des
erito en el apartado 3.5.2.3. se recogen en las tablas XCIX - CVII en
donde se muestran los valores de absorbancia a 410nm de disolucione

s
clorofbrmicas a diferentes concentraciones de los productos sblidos.

En todos los casos se utilizo como blanco cloroformo.

Las disoluciones cloroformicas de los ¢'stintos productos sblidos
se prepararon,en todos los casos,a partir de disolucibn madre de cada
producto sblido en cloroformo, Distint s volimenes de esta disolucibn
se colocanymediante buretas provistas de llaves de teflbn, en matraces
aforados de 25ml, v posteriormente se completan hasta el enrase con
cloroformo puro. Todas las experiencia se realizaron a 20°C.

TABLA XCIX

Valores de absorbancia a 410nm de disoluciones clorofdrmicas a
distintas concentraciones del sblido atropamina-azul de bromotimol.

2 ]

0,195
0,410
0,630

0,820

1

TARLA C

Valores de absorbancia a 410nm de disoluciones cloroformicas
a distintas concentraciones de producto sblido belladonina-azul de bro=
S e - w -

motimol, T =2C.,

AJI”
0,370
0,500
0,630
0,880




ot e R i Sy J :
Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clo-

rolarnucas a distinta concentracion del producto solido

homatropima-azsul de bromotimel. T = 209C,

TABLA Cl

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones clo-

rhformicas a distinta concentracion del producto solido

tropina-asul de bromotimol. T = 209C.,

A‘.‘ Ky
0,200
0,400
0,600

0,800




TABLA CHI

Valores e

absorbancia a 410 nm de disaluciones vl

roformicas a distinta  concentracisn del producto solido

metilhomatropina-azul de bromotinwl . T = 209¢ ;

»

A

4%

et

0,400
0,600
0,800
1,000

TABLA CIV

' 1S slones

Valores de absorbancia a 410 nm de disolucione
s .l -~ S’_

srmicas a Jdistinta concentracion del producto so

clorof¢

: - = 200C.
lido etilfenilefrina-azul de bromotimol. T 20°C




TABLA CV

}
Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones
clorotfornucas a distinta concentracion del producto s6-

Lido flurazepan-aczul de bromotimol. T = 20°C.

e |
c.10

TABLA CVI

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones

cloroformicas a distinta concentracion del producto s6-

lido lobelina-azul de bronotimol. T = 20°C,




TABLA CVII

Valores de absorbancia a 410 nm de disoluciones

cloroformicas a distinta concentracion del producto so-

lido quinina-asul de bromotimol. T = 20°C.

SAhu

0,215
0,450
0,690
0,920

4,5.3. Espectros IR,

En las figuras 37 = 53 se muestran los espectros IR
de los compuestos sblidos amina-azul de bromotimol ( trazo
grueso ) en comprimidos de bromuro potisico, realizados de
acuerdo con el método expuesto en el apartado 3.5.2.4.

En todas las figuras excepto en la 49, 50, y 51 se incluyen,
ademas, los espectros de las aminas correspondientes a cada com
plejo  (trazo fino), tambicn en comprimidos de bromuro pota-
sico . En las fiquras 49, 50, y 51, junto con el espectro corres=
pondiente a cada complejo (trazo grueso) se incluye el espectro

del azul de bromotimol (trazo fino).

El espectro del azui de bromotimol, colorante utilizado
como reactivo para laobtencibn de todos los complejos, aparece

por separado en la {igura 53,
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4.5.4, Analisis Termico Diferencial

Se han registrado las curvas de andlisis termico

diferencial (A.T.D.) de los complejos solidos correspondien
tes a 6 de las aminas ensayadas ma's tipicas; al ebjeto de
obtener datos acerca de la naturaleza de los complejos amina=-
azul de bromotimol, tales como temperatura de fusién, pre-
sencia b ausencia de moleculas de agua en la estructura del
complejo solido, etc.

Las curvas de A.T.D. obtenidas mediante esta técnica
termica se han recogido en las figuras 54 = 59 en las cuales
se ha representado AT frente a T, siendoOT la diferencia de
temperatura entre la sustancia problema y la del material ter

micamente inerte y T la temperatura del horno ( en grados
centigrados).
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4.6. Distribucidon de pares idnicos en dos f-.ses.

4.6.1, Espectros UV, V de los complejos en di-
solucion.

Mediante la técnica descrita en el apartado 3.6.3.2.
se eogn los espectros de absorcion UV, V de cada uno
de los complejos obtenidos.

Los espectros de los complejos extraidos en clo-
rofornmo se registraron entre 700 y 200 nm frente al clo-
roformo obtenido en la extraccion blanco. En todas las
extracciones se utilizd doble volumen de fase organica
(Q=2). Los resultados aparecen en las fig 60-84 |
en las que se representd en abscisas longitud de onda en
nm y en ordenada absorbancia.

()ﬂﬂ rm

Figura 60. Espectro de absorcion UV-V de la fa-
- se clo.ofdrmica despucs de la extrac-
cion (@ = 2) de J,A.l(}'z moles de atro
1 = N > - l

pamina y 2,4.19 b moles de azu

de bromotimol.
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500 Mnm

200 /00

{e absorcion UV-V de la fase « loroformica

Espectro t
6,4, 107 {IHU|['“‘ de etilie-

: 4 o
despues de la extraccion de
nilefrina v 2,4. 10-6moles de azul de

pH = 7,50,

bromotunol a
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absorcibn UV-V de la fase cloroformi-
Je la extraccibn (@ = 2) de 3,2.107 "'mo=-
'{Jnmle—s de azul de bromoti=

Tigura 84, Espectro de
ca despuc.
les de quinina y 2,4.10
mol a pH =17,50,




4.6.2. Curvas de calibrado en dos fases,

Los resultados obtenidos mediante el método deserito en el
apartado 3.6.3.2. aparecen en las tablas CVIII - CXXXIT |
en donde pueden apreciarse todas las particularidades del método
cxperimental aplicado. En el encabezamiento figuran el nembre
de la sustancia ensayada (amina o 16n de amonio cuaternario) y
dospu("s la *f‘gxpm‘utm‘a de la experiencia, que en todas las ocasig
nes fue de 207C. En la primera y seqgunda columna aparecen los
milihtros de amina y colorante, especificindose la o neentracibdn
molar de dichas disoluciones; en la tercera columna se muestra
el volumen total de la fase acuosa, Vac (que siempre se completd
con tampdn de fosfato 7,50); después aparece en la siguiente co-
iumna la concentracidn inicial de la amina, e , calculada a par-
tir de las columnas 15 y 39‘; en ia siguiente columna se encuen-
tra ¢l volumen total de cloroformo.que en todas las ccasiones fue
de 10ml y, por Gltimo, se da el valor de absorbarnc¢ia de la fase
organica a 410nm medida frente a su correspondiente blanco, pre
parado de acuerdo con el método antes mencionado. Dicha expe-
riencia blanco queda anotada en las tablas CVII - CXXXII
cuando los mililitros de amina son 0, y por tanto C' =0.El valor
de absorbancia de este experiencia se obtuvo utilizando como blan,

co cloroformo puroe.

[ 4 concentracidn inicial de azul de bromotimol no figura en
pero puede calcularse féciin?e&lie a partir de los datos

He las columnas 2 y 3, siendo de 4,8.10 "M a excepcibn de las
; # i ‘
aminas que fueron poco reactivas, en las cuales ésta fue mayor.

ok i O
].1:-~ tabias,

La fuerza ibnica de todas estas experiencias tampoco figura
Len las tablas CVIII-CXXXII , pudiendo considerarse que es la co-
rrespondiente a la disolucidon tampon que mantiene el pH de la fase
acuosa en las expericrcias. Como se ha indicadp anteriormente
la fuerza ionica de la disolucion de tampon de fosfato sodico pH 7,50

: e i
puede oscilar como maximo entre 0,1-0,15.



TABLA CVIII

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en lafa-
se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio-
nes iniciales de clorhidrato de atropamina con exceso de
azul de bromatimol. T= 20°C

"

ml amina ml A.B. v

ac
4 3

2.4 10 ‘pr 7,50

1.6 10

0,5

1




TABLA CIX

Curva de calibrado: Valordés de absorbancia en la fa

se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de clorhidrato de atropina con exceso de

azul de bromotimol. T= 20°C &

ml amina ml A.B. v a - ml
ac
4 3 CB 10
pH 7,50

5

1,6 10 2.4 o

0'5

1




TABLA CX

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fg

se orgdnica medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de disulfato 8cido de belladonina con ex

ceso de azul de bromotimol. T= 20°C

ml amina ml A.B. Vac a CD
A ;

ag it o6 S0

0,5

i




TABLA CXI

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa-

se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio=-

nes iniciales de bromhidrato de escopolamina con exceso

de bromotimol. T= 20°C

ml amina ml A.B. Vac a -
4 3

= Cp
2,8 10 pH 7,50

1:6 10

0,3

1




TABLA C XI1I

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa-
se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio-
nes iniciales de escopolamina N-oxido con exceso de azul

de bromotimol. T= 20°C

ml amina ml A.B. Vac a i 5 ml
4 3 . Ly 8
pH 7,20

1.6 10 3.4 10

0,5 1,6
1 3.2
2 6,4

9,5




TABLA CXIII

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa
se organic: medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de bromhidrato escopolina con exceso de

azul de bromotimol. T= 20°C

% i < . }. a
ml amina ml A.l Vac
4

2,4 10-.3 pH 7,50

1.6 10

.5
1

2




TABLA CXIV

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa-
se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio-
nes iniciales de bronhidrato de hiosciamnina con ezcéso

de-azul de bromotimeol. T= 20°C

ml amina ml A.B, Vv a i 5 ml

A - n €, 10
2.4 10

1 B 100

pH 7.50




TABLA CXV

Curva de valibrado: Valores de absorbancia en la fa-

se organica medidos a 410nmm a diferentes concentra-

ciones iniciales de bromhidrato de homatropina con ex

ceso de azul de bromotimol. T= 20°C

ml amina ml A.B. v a
ac
4 3

1.6 10 2,4 10 ° pH 7,50

Q,5

1




TABLA CXVI

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa
se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de bromuro de metilatropina  con exceso

de azul de bromotimol. T= 20°C

ml A.B. Vac a
3

% 4 10

pH 7,50




TABLA CXVII

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa-

se org@nica medidos a 410 nm a diferentes concentracio-

nes iniciales de bromuro de metilhomatropina con exceso

de azul de bromotimeol. T= 20°C

G A
ml amina ml A.B. ]ac a
4

161057 2.8 10 Y 150

0,5

1




TABLA CXVIII

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fase

orgdnica medidos a 410 nm a diferentes concentraciones

iniciales de bromuro de metil escopolamina con exceso

de azul de bromotimol. T= 20°C

ml amina ml A.B. v a

ac
4 3

1,6 10 7.4 16 pH 7.50

0,5

1




TABLA CXIX

Curva de calibrado: valores de absorbancia en la fa

3e orgdnica medidos a 410nm a dife “es concentracio
nes iniciales de clorhidrato de nortropina con exceso

de azul de bromotimol. T= 20°C

ml amina ml A.B. v a 5 ml
ac
4 3 SEG

1.6 10 2,4 10° 3

5
pH 7,50

1,6
3,2

€,4




TABLA C XX

Cruva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa-
se orgdnica medidos a 410 nm a diferentes concentraciones
iniciales de bromhidrato de t gloidina con exceso de aw. '

de bromotimol. T= 2"°C

ml amina ml A.B. Y a .

ac 5
4 c. 10

240" pH 7,50 o

1.610

0,5

1




TARLA CXXI

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa-

se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio-

de tropina base con exceso de azul de bro




TABLA C X XI1I

(_’L_’. it libr { . r
irva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa
- C

SO ~193 . R . I o3

ge orafinica medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de sulfato de 1-(4 hidroxifenil)-2- (N-
butilamino)- etanol con exceso de azul de bromotimol

= 2070

0,090
0,230
0,455
0,720
0,960

0,050

« Esta sustancia aparece on otras partes del irabajo con cl

|uwnhruah‘sanhvdvlunannnu




TABLA C X X111

Curva de calibradec: Valores de absorbancia en la fa

se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracig
nes iniciales de clorhidrato de efedrina con exceso de

azul de bromotimol. T= 20°C

ml amina ml A.B. i ) ml

4 10°° = cricl,

10

10

10

10

10

10




TABLA CXXIV

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa
se organica medidos a 410nm a diferentes concentracio-
nes iniciales de l-(3-hidroxifenil) —2-(N-etilami,mjeta-

-
nol con exceso de azul de bromotimol. T= 20°C

ml]l amina

P 10

B

]

partes del trabajo con el

v Esta susfancia aparece cn olras

nonﬂuvchrananchwnu.




TABLA CXXV

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa

se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio

nes iniciales de 1-(3-hidroxifenil) -2~ (N-metilamino)

» =
etanol con exceso de azul de bromotimol. T= 20°C

0,060
0,090
0135
0,175
0,220

0,035

Esla sustancia aparece en otras partes del trabajo con el

nombre de fenilefrina.




TABLA CXXVI

Ccurva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa

se organica medidos a 410nm a diferentes concentracio
nes iniciales de sulfato de 1 - (3,5 - dihidroxifenil)

¥ <
-2- (N-isopropilamino) etanol con exceso de azul de bro

motimol. T= 20°C

X ' sce © as tes del trabajo con el
x Esta sustancia aparecce €n olras partes de abaj

nombre de metaproterenol.




TABLA CXXV!II

cal ihrado: Valores de absorhbancia en la fa

medidos a4 410 am a diferentes concentracio
5 de bromazepan base con exceso de arul de

hromotino] s 2600




TABLA CXXVIII

curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa
se oraanica medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de monoclorhidrato de flurazepan con exce

so de azul de bromotimol. T= 2080

ml amina ml A.8. Vac a

= =
1dE 16" 3.4 100 PR 3,50




SEBIA C XXX

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa

e

se orgénica medidos w 410.nm a diferentes concentracig

nes iniciales de medazepan base con exceso de azul de

bromatinol . T= 20°C

ml aniina ml BB

e T

’

Q.5

1




TABLA CXXX

Ccurva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa

se orginica medidos a 410 nm a diferentes concentracio

nes iniciales de estricnima base con exceso de azul de

bromotimol. T= 20°C

ml amina




TABLA CXXX]

Curva de calibracdo: Valores de absorbancia en la ta

se orginica medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de clorhidrato de lobelina con exceso de

azul de bromotimol. T= 20°C




TABLA CXXXII

Curva de calibrado: Valores de absorbancia en la fa
se organica medidos a 410 nm a diferentes concentracio
nes iniciales de quinina base con exceso de azul de

bromotimol. T= 20°C

ml amina
-4
-

I.6. 1L




4.0.,3. Tiempo de agitacidn.

Los resultados obtenidos mediante el método desepi-

lo en el apartado 3.6.3.2, aparecen recogidos en la tabla CXXXIII

TABLA CXXXII

Influencia del tiempo de agitecion (t) en la extraccion del

complejo metilatropina-azul de bromotimol,desde una fase acug
e B (8] —4 (8] —4

sa a pH = 7,50 a cloroformo. CAB: 4.8.10 M CB =6,4.10 M;

yQ =2, T=20° y fuerza idnica er.tre 0,1-0,15,

t (min)




4.6.4. Separacidon de las

| | Mediante el meétodo deserito anieriormente (apartado
3.()3‘)-2.] se ha estudiado el electo de la centriflugacion en las
medidas de absorbancia de la fase organica ml'.; noder o aaf =
cer asi la repreductividad de dichas m-odula‘sr H'usl l:t‘]p\t:j"al;l(‘*’iléll
de los comnlejos, Este efecto se estudid en la curva de calibrado
correspondiente al complejo atropamina-azul de bromotimol. Los
resultados aparecen en la tabla

TABLLA CXXXIV

Efecto de la centrifugacidn en los valores de absorbancia a
410nm de la fase organica en la curva dc calibrado de la atropa-

mina,

sin centrifugacion con centrifugacion

0,200 ; 0,245 ; 0,225 0,130 ; 0,130
0,385 ; 0,610 ; 0,600 0,305 ; 0,305
0,660 ; 0,690 ; 0,700 0,610 ; 0,610
0,960 ; 0,990 ; 0,970 0,920 ; 0,920
{95 31,25 1190 120 :1.50

0,065 ; 0,150 ; 0,100 0,035 ; 0,035

(:x) Efecto de la centrifugacidn en los valores de absorban-

cia de la experiencia blanco, de las curvas de titulacion en dos

fases . frente a cloroformo puro




. Reacciones laterales,

Fve piaaiibrad o inidas medi i
ultados obtenidos mediante el procedimiento des

crito en el apartado 3.6.3.2., para el estudio de la reaccibn del

azul de biromotimol con ¢l idn scnlio,Nu‘-, inico catibn extraho pre

sente en la fase acuosa, aparecen en la tabla CXXXV.

TABLA CXXXV (B)

Valores de absorbancia a 410 nm en la fase organica
: : i . =5
obtenidos en la extraecion de azul de bromotimoel 5.10 M

a diferentes valores de pH. T = 202C y fuerza ionica entre

r
ml tampon A

410

0,030
0,030
0,020
0,020
0,015
0,015
7,01 0,015
7.51 0,010
8,65 0,010
9,64 0,005

(v) Solucion cloroformica de azul de bromotimol.




TABLA CrxXxv (Al

Valores de absorbancia a 410 nm de la fase orgdnica
obtenidos en la extracecibn de azul de bromotimol a diferen

tes valores de pH. T = 202C y fuerza ibnica entre 0,1 y 0, 15.

ml colorante (£)
-4
2:,4.10 M ml tamptn pH A4IO

10 7,00 0,050
4,60 0,070
5,00 0,080
5,20 0,080
5,80 0,115
6,10 0,175
6,50 0,145
7,00 0,085
7,50 0,035
8,50 0,010
9,50 0,005

10

5
5
5
5
5
5
5
5
5
5
5

(£) Disolucibn cloroformica de azul de bromotimol.




4.6.6. Efectos del tiempo y la temperatura en la estabilidad
de los complejos obtenidos,

Los resultados relativos a las influencias del tiempo y tem-
peratura se estudiaron a partir de medidas de absorbancia a 410nm
de la fase organica, tras la extraccidn de los complejos. Esta
influencia se estudid para el complejo tigloidina-azul de bromotimol.
El método aplicado en esta experiencia se describid previamente
en el apartado 3.6.3.3.; los resultados obtenidos aparecen en la

tabla CXXXVI.

TABLA CXXXVI

Efectos del tiempo y la temperatura sobre la estabilidad

del complejo tigloidina-azul de bromotimol.

1 ?OQC

: 0
(= (horas) t= (horas)




4.6.7

)
/. Constantes de extraccion de pares idnicos

Mediante el uso de los métodos expuestos en el apar-

tado 3.6.3 den estudiars ’ '
ade 3.6.3.3. , pueden estudiarse los equilibrios de formacion-

extraccion de los pares i6nicos formados por la asociac. dn de
las aminas e 1ones de amonio cuaternario con el anidon nionovalen
te del azul de bromotimol. =

‘i__o:s I:](’;‘t‘OdOS descritos en el apartado referido, son utiliza-
dos simultaneamente en muchos casos ; los resultados experimen
tales obtenidos aparecen juntos en las tablas CXXXVII - CLXI -
donde se recogen las experiencias de reparto de los complejos
efectuadas en este trabajo. El motivo de no separar los resulta-
dos asi logrados, ademas de una razon de espacio, se debe a que
ambos métodos en definitiva son el mismo, ya que e. igual par-
tir de los reactivo.' en la fase acuosa y anadir cloroformo a la
totalidad del sistema que utilizar un reactivo en la fase acuosa
y otro en la organica, puesto que después de la agitacidén cuando
se llega al equilibrio se obtiene el mismo resultado.

En dichas tablas CXXXVIl = CLXI cuando se
utiliza el primer método (distintas concentraciones de reactivos)
en la primera columna aparece el volumen de azul de bromotimol
expresado en mililitros, con especificacion de la concentracion
usada ; en la segunda,los mismos datos referentes a la amina
ensavada, y en las terceray cuarta el volumen de la fase acuosa
con especificacidn del pH y el volumen de la fase organica (Vorg);
la quinta columna indica el valor de absorbancia del complejo a
410nm frente a cloroformo puro. En muchas tablas aparece tam-
bién una sexta columna en la que se expresa el valor de absorban
cia de la fase acuosa a 610nm (después de ser diluida convenien-
temente con hidroxido sbdico 0,1M), frente a hidrbéxido sddico
0,1 M. Cuando se utilizo el segundo método (diferentes valores
de pH) la primera columna contiene los mililitros de disolucion
cloroférmica de azul de bromotimol, con especificacion de la
concentracion usada; la segunda los mililitros de la disolucion
tamponada de amina, con especificacion también de la concentra-
cibn: la tercera el pH de la fase acuvosa, diferente en cada caso,
y, por Gltimo, las medidas de absorbancia de los complejos a

410nm, frente a cloroformo puro.

No se describieron aqui otros pormenores metodologicos

tales como el tiempo de agitacion, separacion de las fases, esta-

PG . i i S e . ~ 3 *aQu
bilidad de los complejos for mados, reacciones laterales porque

: z o5 S ’ 2
ecstas operaciones se han descrito ya y seran usadas en la discu

sion de los resultados finales para este apartado.




TABLA CXXXVI

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo atropamina-azul de
bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 202C y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15.Q =1,

m! colorante (¥) ml amina(*)

e -4
2.0 M (.10 M pH "\410

7,76 0,450
8,50 0,600
8,90 0,285
8,95 0,470
9,30 0,150

(«) Solucion cloroféormica de azul de bromotimol

(+) Los ml que figuran en la columna se completaron has-

ta 10 ml con el tampon correspondiente.




TABLA CXXXVIIL

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidos en la extraccion del complejo atropina-azul de
bromotinol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 209C y fuerza ibnica entre 0,1 y 0,15, Q = 1.

ml colorante ml amina Vac a ml

4,8.1[?"4M 6,4.10-4 pH 9,56 cloroformo A410 A615(")

10 10 0,900 0,620
10 10 0,365 0,395
10 10 0,170 0,385
10 10 0,390 0,250

(») Las medidas de absorbancia de la columna se obtuvie-

ron despucs de diluir 2 ml de la fase acuosa hasta 25 ml con

hidréxido sodico 0,1 M.




TABLA CXXXIX

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm

obtenidas en la extraccidn del complejo belladonina-azul de

bromotimol entre fase acuosa vy tamponada y cloroformo.

T = 20°C y fuer=za idbnica entre 0,1 y 0,15.Q =1

ml colorante (¥) ml amina
o =5
10 |;‘M 3.10 M pH A4IO

10 8,04 0,920
10 8,57 0,780
10 9,29 0,280
10 9,66 0,085
10 1,74 0,960

() Solucidn cloroférmica de azul de bromotimol.




TARLA CXLII

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nin
obtenidas en la extraccion del complejo escopolina-azul de
bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 209C y fuerza ibnicaentre 0.1 y 0,15, Q@ =1,

m! colorante (¥) ml amina

1 .0, 10" 1 ,5.10'4M pH

10 10 .50
10 10 1.10
10 10 8,04
10 10 8,25

10 10 . e

(v) Solucidn cloroféornuca de azul de bromotimol.




TABLA CXLI

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccidn del complejo escopolamina N-oxi
do-azul de bronotimol entre fase acuosa tamponada y cloro-

formo. T = 20°C y fuerza ionica entre 0,1 v0,15. Q =1,

ml colorante ml amina Vac a ml

2,4.)(1—3!\’1 1.6 10_3M pH 7,50 cloroformo A

410

12,5 o440 -
10 10 0,150 = =~ =
10 10 0,450 0,890
10 10 0,650 0,850
10 10 0,830 0,710

L /
(¢) Las medidas de absorbancia se obtuvieron despues
. 5
de diluir 5 ml de la fase acuosa hasta 50 ml con disolucion de

hidroxido sodico 0,1 M.




TABLA CXL

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obteniuas en la extraccion del complejo escopolamina-azul de
bromotiniol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 20°C y fuerza ionica entre O,0 9y0,15.8 = 1,

m! colorante (¥) ml amina

0,5.10“4n4 1,5.10'4n1 pH

10 7,50 0,530
10 {0 7,97 0,190
10 10 8,64 0,035

() Solucion cloroformica de azul ¢e bromotimol.

ml colorante ml amina Vac a ml

4,8.10"4,\4 8.10‘4M pH 8,30 cloroformo Asto

0,140
0,150
0,210
0,620

2,50
2,50
3,75
5,00




TABLA CXLIII

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo hiosciamina-azul
de bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformaeo.

T = 20°C y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15. Q =1,

m! colorante ml amina Vae a ml
L lﬂ“‘iM 6,4.10_4!\’1 pH 9,56 clorofornmo A410

10 10 0,450
10 10 0,430
10 10 0,840
10 10 0,325
10 10 0,720
10 10 0,710
10 10 0,820

(») Las medidas de absorbancia después de diluir 4 ml de

la fase acuosa hasta 50 ml con hidroxido sodico 0,1 M.




TABLA CXLI1V

Medidas de absorbancia en la fase orgdnica a 410nm obteni=
das en la extraccidbn del complejo homatropina=azul de bromotimol
entre fase acuosa tamponada y eloroformo. T = 202C y fuerza ib-

nica entre 0,1 - 0,15. @ =1,

ml colorante  m! amina Vac a ml

-4 -4
2:4.10 M 1,6,100°'M pH 7,95 cloroformo A410 A615(£)

2 2 10 10 0,490 0,165
2 3 10 10 ..0,670 0,100
5 5 10 20 0,700 0,290

(£) Las medides de absorbancia de la columna se obtuvieron
después de diluir 5ml de la fase acuosa hasta 25ml con disolucibdn

de hidrbxido spdico 0,1M.

ml colorante (£) ml amina

= -4
0,5.10 4 0,5.107 M pH Ayt

B ——

10 10 7,50 0,800
10 10 8,00 0,720
10 10 8,50 0,380

(£) Solucibn cloroformica de a ul de bromotimol.




TABLA CXLV

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo metilatropina-azul
de bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 20°C y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15. Q =1,

ml colorante ml amina Vac a ml

_4 4
4,8.10 M 6,4,10 M pH 9,56 cloroforme A410 AGIS(“-)

5 10 10 1,10 0,580
4 10 10 1,05 0,750
6 10 10 1,05 0,470
3
7

10 10 0,980 0,900

3 10 10 0,920 0,335

(v) Las medidas de absorbancia de la columna se obtuvie-
ron despues de diluir 2 ml de la fase acuosa hasta 25 ml con di-

solucion de hidroxido sodico 0.1 M.

ml colorante () ml amina

s L
0,5.10 4““! 0,5.10 M PH A4]0

10 10 7,50 0,630
10 10 8,04 0,490
10 10 8,56 0,280

() Solucion cloroformica de azul de bromotimol.




TABLA CXLVI

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm

obtenidas en la extraccion del complejo metilescopolamina-

azul de bromotimol entre fase acuosa tamponada y clorofor,

mo. T = 20°C y fuerza ibnica entre 0,1 y 0,15, Q@ = 1

ml colorante (v) ml amina

ul _4
0,5.10 9 0,5.100 M pH

10 1,90
10 1,10
10 8,04
10 8,20
10 250

(») Solucion cloroformica de azul de bromotimol.




TABLA CXLVI]

Medidas de absorbancia en la fase orginica a 410 am
obtenidas en la extraccion del complejo metilhomatropina-
arsul de bromotinoi entre fase acuosa tamponada y clorofor

mo. T =20°C vy fuerza ionica entre 0,1 y 0,15.Q = 4.

ml cotorante («) ml amina

n,s.ln"4n1 pH

7,50
7,70
8,04

B, 50

olucidn clorofdrmica de azul de bromotimol.

ml colorante ml amina Vac. a ml

b.~—3.]l"—_4M pii 9,56 clorolormo /\410 A6]5(“)

10 10 0,450 0,550
10 10 0,620 0,690
10 10 0,555 0,375
10 10 0,565 0.980

(v )Las medidas Jde absorbancia de la columna se obtuvieron

despucs de diluir 2ml de la fase acuosa hasta 25ml con hidroxi-

\lL) SL)'\“CO 0 ’ ”\11.




TABLA CXLVIII

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo nortropina-azul de

bronotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 20°C y fuerza 10nica entre D1y D 154 i

m! colorante ml amina Vac a ml

2,4.1m"°n1 1,6.10'3M pH 8,30 cloroformo A

410

10 0,120
10 0,210
10 0,315
10 0,400
10 0,600




TABLA CXLIX

Mecdidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm

obtenidas en la extraccion del complejo tigleidina-azul de

bronotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 202C y [uerza ionica entre 0,1 y 0,15, Q = 1,

m!l colorante (+)

0.5 10

ml amina

0,5.10“4A4 pH

Adto

10 7,50
10 8,00
10 8,64

0,820
0,690
0,310

() Solucion cloroformica de azul de bromotimol.

ml! colorante

2,4.10"4h4

ml anuna

1.6, 10’4M pH 8,00

Vac a

ml

cloroformo A410

10
10

Vac a
_pH 7,50

10

10

10 1,40
10 0,670




TABLA CL

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
Y EY ] = ~ i s H \
obtenidas en la extraccion del complejo tropina-azul de bro
motimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo. T = 20°C

y fuerza idnica entre 0,1y 0,15.0=1,

ml colorante () ml amina

-4 -4
0,540 M 25,10
1 M pH A410

10 10 100 0,630
10 10 8,04 0,420
10 10 8,65 0,220
10 10 9,56 0,065

(«) Solucion cloroformica de azul de bromotimol

m! colorante ml amina Vac a ml

2,4.10_4M 1,6.]0‘41\4 pH 7,50 cloroformo A410

1 10 10 0,130 0,330
5 10 10 0,840 0,520
6 10 10 0,680 0,315
6 10 10 0,860 0,400
7 10 10 0,730 0,270

() Las medidas de absorbancia de esta columna se obtuvie-

ron después de diluit 5 ml de la fase acuoss hasta 25 ml con hidro

xido sodico 0,1M.




TABLA CLI

Medidas de absorbancias en la fase organica a 410 nm
obtenmidas en la extraccion del complejo bametan-azul de bro-
motimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo. T = 20°C.,

y fuerza idGnica entre 0,1 y 0,15, Q =1,

ml colorante ml amina Vac a ml

1,6.10_4M pH 7,53 cloroformo A4IO A61 (+)

10 10 0,190 0,700
10 10 0,225 0,500
10 10 0,335 0,440
10 10 0,550 0,760
10 10 0,200 0,305

(¥) Las medidas de absorbancia de la columna se obtuvie-
i :
ron despuds de diluir 5 ml de la fase acuosa hasta 25 ml con di_

solucion de hidroxido sédico 0,1 M.

ml colorante (v) ml amina

=4
0 5.10'4n« 1,107 M pH A4i0
s S0

10 10 7,50 0,355
10 10 8,04 0,190

S 1< [6rmic > a: le bromotimol.
(v) Solucion cloroformica de azul «




TABLA CLHU

Medidas do absorbancia en la fase organica a 410 nm

obtenidos en la extraccion del complejo efedrina-azul de

bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo .
I

T = 20°C y fuerza idnica entre 0,1 y 0,15, Q = 1.

m!l colorante ml amina Vac a ml

4.8, }0_4 M 6.4, 10_4M pH 9,56 cloroformo

A4to

10
10
10
10
10

0,230
0,165
0,180
0,225
0,140




TABLA CLIII

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm

obtenidas en la extraccion del conplejo etilfenilefrina-azul

de bromotinwl entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 202C y fuerza ionica entre 0,1y 0,15, @ = 1.

ml colorante ml amina Vac a m!

2,4.10—3M 3,2.]0_3M pH 7,50 cloroformo A4!(} AGIS(“}-

1 10 10 1,25 0,740

| 6.10'4

Pk, ]

9 10 0,550 0,880
5 10 10 0,315 0,940
5 10 10 0,150 0,460
9,5 10 10 0,300 - ---

(v) Las medidas de absorbancia se obtuvieron después
; =
de diluir 5 ml de fase acuosa hasta 50 ml con disolucion de

hidroxido soédico 0,1 M.,




TABLA CLIV

Medidas de absorbancia en la lase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo fenilefrina-azul de
bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 20°C y fuerza ionica entre 0,1 vy Q.15 &= 1,

ml colorante ml amina Vac a ml

=3
3. 81U pH 7,51 clorolormo

0,45 10 10

1 10 10

10 10

10 10

10 10

(v) Las medidas de absorbancia se obtuvieron despucs
de diluir 5 ml de la fase acuosa hasta 50 ml con disolucion de

hidréxido sodico 0,1 M.




TABLA CLV

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo metaproterenol-azul
de bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T =9
t

200C y fuerza idnica entre 0,1y 0,15 G = 420,

ml colorante ml amina Vac a ml

2.1'1.1(1“5?\-‘, 9,6.!(3—4!\/\ pH 7,50 cloroformo A

410

10 0,075
10 0,140

0,350
10 0,400
10 0,520
10 0,110




TABLA CLV!

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm

obtenidos en la extraccion del complejo bromazepan-az 1

de bromotimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 209C y fuerza 1donica entre 0.1 v 0,15.9 =4

ml colorante ml amina Vac a ml
2.4.1ﬂ'3n4 1,6.10'4na pH 7,53  cloroformo  Agio

0,105
0,165

0,135
0,100
0,070
0,040




TARLA CLVII

Medidas de absorbancias en la fase organica a 410 nm

obtenidas en la extraccion del complejo flurazepan-azul de

bromotimol entre fase acuosa tanponada y cloroformo. T= 20°C

y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15, @ = 1,

ml colorante ml amina Vac a m

ik b, | :
2,4.10 IM 1,46.10 M pH 7,45 clorolornmo A/Hﬂ

10 10 ) 0,340
10 10 1,40 0,190
10 10 0,710
10 10 0,100
10 10 0,880 0,045

(v) Las medidas de absorbancia se obtuvieron después de di-
. . < . L3 =
luir 5 ml de la fase acuosa hasta 25 n.: con disolucion de hidro

xido sodico 0,1 M.

ml colorante (¥) ml anuna

5 -4
5.25.10 M 1,5.107 M pH Biso

10 10 1,51 0,940
10 10 8,04 0,740
10 10 8,65 0,200

5 i p ica de omotimol.
(~) Solucion cloroformica de azul de brc




TABLA CLVII

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraceion del complejo medazepan-azul de
bromotimol entre fasc acuosa tamponada y cloroformo.

T = 20°C y fucrza iénica entre 0,1 y 0,15.Q = 1,

ml colorante  ml amina Vac =10 ml

2,4.10—3;\4 6,4.10—4M a pH cloroformo /\410 A615(¥)

1,25 7,45 10 0,140 0,345

5 7,56 10 0,450 0,290

7 8,16 10 0,385 0,165

0,91 2,25 7,56 10 0,130 -t

(v) Las medidas de absorbancia de la columna se ob-

tuvieron despuds de diluir 2 ml de la fase acuosa hasta 25

» . p . ’ * _‘I 8
m1 con disolucion de hidroxido sodico 0,1 M.




TABLA CLIX

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm

obtenidos en la extraccion del complejo estrienina-azul de

bromoitimol entre fase acuosa tamponada y cloroformo.

T = 20°C y fuerza idnica entre 0,1 y 0,15, Q =1,

mi colorante ml amina Vac a ml
= i =4 :
2,4.10 M 1,6.10 M »oH 8,20 cloroformo A4]O A615(\_‘)

10 10 1,05 6,510
10 10 1.05 0,325
10 10 0,920 0,185
10 10 0,700 0,090
10 10 0,700 1,05

10 10 0,750 0,460

(v) Las medidas de absorbancia se obtuvieron despues
S g
de diluir 5 ml de la fase acuosa hasta 25 ml con hidroxide sodico

0,1M.




TABLA CL)

Medidas de absorbancia en la fase organica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo lobelina-azul de bro
motinol entre fase acuosa tamponada y cloroformo. ™ = 20°C.,

y fuerza ionica entre 0. 1vy0,15.0¢=1.

ml colorante ml amina Vac a ml

A

4 S i
2.4.10 M 3. ¢d:.0 4M pH 7,50  cloroformo A

410

0,375
0,790
1,20
1,90
1,40 #

ml colorantce (v) ml amina
5 _ a5
5.10 "M 5,100 M pH Ao

10 7,50 0,670
10 8,04 0,510
10 | , 8,50 0,155

(«) Solucion cioroformica de azul de bromotimol.




TABLA CLXI

Medidas de absorbancia en la fase orgdnica a 410 nm
obtenidas en la extraccion del complejo quinine -azul de bro

motimol entre lase acuosa tamponada y cloroformo. T = 20°C

y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15., Q =1,

ml colorante ml amina Vac a m!

2,“31-10—‘”\'1 1,6.|0-4M pH 8,31 cloroforn.» A410 A615("\.‘)

g 5 10 10 0,800 0,450
4 6 10 10 0,980 0,260
6 4 10 10 0,650 0,680
3 7 10 10 1,05 0,080
7 3 10 10 0,490 0,880
; 3 10 10 0,480 0,280

8 10 10 0,760 = ===

(+) Las medidas de absorbancia de la columna se obluvie-

ron después de diluir 4 ml de la fase acuosa hasta 25 ml con di-

solucion de hidréoxido sodico 0,I1M.



4.6.8. Efccto del pH en la extraccidon de pares ionicos.

De conformidad con el metado deserito en el aparta-
do 3.6.3.4. se ha estudiado el efecto del pH en la extraccion de
los parcs ionicos formados por la asociacion de aminas 0 iones
de amonio cuaternario con el anion monovalente del azul de brg
motimol. Los resultados experimentales se recogen en las ta-

blas CLXIl - CLXXX.

TARLA CLXII

Resultados obterados en la extraccion del complejo

atronamina —asul de bromotimol a difercntes valores de

410

pH. T = 209C y fuerza ionica entre 0,1 y 0, i 8

ml amina ml colorante (¥)
o -4
2510 0510 M pH A

1.00 0,210 20
No

2,00 0,430 N
4,00 0,490 °
4,55 0,490
5,00 0,490
5,20 0,490
5,80 0,490
6,10 0,490
6,50 0,480
6,76 0,480
7,00 0,480
7,70 0,080 —0 W}
} ;ﬁ-:fw,, -

asul de bromotimol

3 ‘ o ~a de
(¥) Solucion cloroformica t




TABLA CLXIII

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo

atropina-azul de bromotinmol a diferente s valores de pH.

T = 209C y. fuerza ibnica entre 0, 1 y 0,15,

ml amina ml colorante (v)

O,S.lﬂ—4M pH A

410

3,02 0,520 |
4,02 0,790

10 4,55 0,860

10 5,00 0,890

10 5,31 0,890

10 5,80 0,890

10 6,10 0,890

10 6,30 0,890

10 6,50 0,880

10 6,76 0,880

10 7,00 0,880

10 7,50 0,840

10 8,00 0,790 g

10 8,50 0,690 ji“ ;

(«) Solucion cloroféormica de azul de bromotimol.




TABLA CLXIV

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo
belladonina-azul de bromotimol a diferentes valores de

pH. T = 20°C y fuerza idnica entre 0,1 y 0, 15

ml amina m! colorante ()

A ¥
g 510 M 0,5.10 i1 pH

10 2,50
10 4,00
10 4,55
10 5,03
10 5,21
10 5,80
10 6,10
10 6,50 0,980
10 6,76 0,980
10 7,00 0,980
10 7,70 J.hi4y 0,960
10 804 0,920
10 §.5%0 1.3 0,780
10 9,75 ¥ > 0,280
10 9,56 5?H_;A 0,085

(+) Solucion cloroformica de azul de bromotimol.




TABLA CLXV

Resultados obtenidos en ' extraceion del complejo

escopolamina-azul de bromotimol a diferentes valores de

pH. T = 209C y fuerza i1onica entre 0,1 y 0,15

ml amina ml colorante (v)

1.%.10'4M n,fa.m’%

0,120
0,355
0,780
0,900
0,940
0,950
0,980
0,980
0,960
0,960
0,94C
0,890
0,800
0,530
0,190

0,020

(«) Solucion cloroformica Jde azul de bromotimol.




TABLA CLXVI

Resultados obtenidos en la extraceion del complejo
escopolamina N-dxido-azul de bromotinwol a diferentes

valores de pH. T = 20°C y fuerza idnica entre 0,1 y 0,15,

m!l amina ml colorante (¥)

2540 B O .an‘4rA pH

3,02 0,110
4,55 0,670
5,02 0,800
5,21 0,820
5,80 0,820
6,10 0,770
6,50 0,640
6,76 0,500
7,00 0,350
7,50 0,125

(v) Solucion cloroformica de azul de bromotimol




TABLA CLXVII

Resultados obtenidos en la extraccidon del complejo
escopolina-azul de bromotimol a diferaites valores de pH.

T = 20°C y fuerza idnica entre 0,1 y 0,15

ml amina ml colorante ()

—‘l —
500 W Dedo M pH A

410

3,02 0,050
4,02 0,180
4,55 0,420
5,21 0,800
553 0,940
5,80 1,050
6,10 1,100
6,30 1,100
6,51 1,000
6,76 0,980
7,01 0,890
7,51 0,630
8,04 N, 275 ?}
10 8,65 “?933/ WAL
10 9,56 Q{,a’ﬁ)\ 0 025

4
/

TEY
G 1

() Solucion cloroformica de azul de bromotimol.




TABLA CLXVII

Resultados obtentwos en la extraccion del complejo

hiosciamina-=azul de bromotimol a diferentes valores de

pH. T =20°C y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15.

ml amina ml colorante (v)
0.5.10" M 0.5.10" M pH A
e o o o A4lg.

10 - P 2 0,520
10 4,02 0,790
10 4,35 0,860
10 5,00 0,890
10 521 0,890
10 5,80 0,890
10 6,10 0,890
10 6,30 0,890
10 6,50 0,890
10 6,76 0,880
10 7,00 0,880
10 7,50 0,840
10 8,00 0,790

8,50 0,600

(v) Solucion cloroformica de arzul de bromotimol




TABLA CLXIX

Resultados obtenidos en la extraccidon del complejo

homatropina-azul de bromotimol a diferentes valores de

pH. T = 209C y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15

ml amina ml colorante (¥ )
ST L zdl
0,510 M 05 10 M pH A4lﬂ

3,02 0,480
4,02 0,750
4,55 0,800
4,80 0,840
5,21 0,840
5,80 0,840
6,10 0,840
6,50 0,840
6,76 0,840
7,00 0,840
7,50 0,800
8,00 0,720
8,50 0,380

(v} Solucion cloroformica de azul de bromotimol.




TABLA CLXX

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo

nortropina-azul de bromotimol a diferentes valores de pH.

T = 20°C y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15

ml amina ml colorante (¥)

- -4
et et

10 3,00 0,055
10 .50 0,160
10 5,00 0,280
10 5,20 0,325
10 5,80 0,450
10 6,10 0,450
10 6,50 0,430
10 6,76 0,410
10 7,00 0,350
10 1.50 0,270

() Solucion cloroformica Jde azul de bromotimol.




TABLA CLXXI

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo

. A
metilescopolamina-azul de bromotimol a diferentes valo ‘;\] g)

res de pH. T = 20°C y fuerza ioni~ .ntre 0,1 y 0,15

ml amina m! colorante (+)

- __L1
0,5.10 M 0,5.100 M

10
10
10
10
10
10
10

(+) Solucion cloroformica de azsul de bromotimol.




TABLA CLXXII

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo

metilhomatropina-azul de bromotimol a diferentes valo-

res de pH. T = 20°C y fuerza ionicaentre 0,1l y 0,15

ml amina

.

0

]

5

ml colorante (*)

3 M

DN e

(v) Solucion cloroformic

5,21
5;53
5,80
6,10
6,30
6,50
6,76
7,01
7,50
8,04
8,56

0,195
0,330
0,530
0,570
0,590
0,590
0,580
0,610
0,570
0,560
0,480
0,300
0,155

-

(

el

a de azul de bromotimol.




TARLA CLXXII

Resultados obtemdos en la extraceion del complejo

metilatropina-azul de bromotimol a diferentes valores de

pH. T = 20°C, y fuerza ionica entre 0,1 y 0,15 (
A,
ml amina ml colorante (%)
A 4
G510 / 0.5:10
y 1 M B! M AMU

0,120

0,340

0,510

0,580

0,640

0,670

0,730

0,730

0,700

0,690

7,04 0,670
7.50 0,630
8,04 0,490
8,56 n,280

(v) Solucion cloroformica de azul de bromotimol.




TABLA CLXXIV

Resultados obtemidos en la extraceion del complejo

tialoidina-azul de bromotimol a diferentes valores de pH.

T = 20°C y fuerza tonica entre 0,1 y 0,15

m!l amma ml colorante ()

5 -4 e -4
G.5.10 M 0 5010 /

+

0,860
0,940
0,940
L, 950
0,960
0,96C
0,960
6,10 0,940
6,50 0,920
6,76 0,920
7,00 0,900
1,50 0,820
s,08 $.0 2 0,69
8,50 Q{“i 0,310

(«) Soli cion ¢ loroformica de azul de bromotimol.




TABLA CLXXV

Resultados abtenidos en la extraccion del comple-

o tropina-asul de bromotimol a diferentes valores de

g (2

pH. T = 20°C y fuerza 10nica entre i [T 0

ml aniina ml colorante ()

oH

1,90
3,04
412
4,65
5,26
5,84
6,10
0,44
553
7,04
7,51
8,02
8,63
9,56

Selucion cloroformica de asul de bromotimol.




TABLA CLXXVI

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo

bametan-azul de bromotimol a diferentes valores de pH.

Y,
g

X/

T = 209C y fuerza ibnica entre 0,1 y 0,15

ml amina ml colorante (¥)

o4 4
10 Vo5 10
1.1 M 0.5.10 M pH A4-10

3,02 0,055
4,02 0,120
4,55 0,240
4,80 0,305
5,02 0,380
5,21 0,420
5,80 0,530
6,10 0,530
6, 30 0,530
6,50 0,530
6,76 0,500
7,01 0,450
7,50 0,355
8,04 0,190

(<) Solucion cloroféormica de a-ul de bromotimol.




TABLA CLXXVII

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo

etilfentlefrina-azul de bromotimo! a diferentes valores

de pH., T = 209C y fucrza i6nica entre 0,1 y 0,15,

ml amina ml colorante ()

1,4.10'4M 1,0.10“4M

6,00
6,20
6,40
6,60
6,80
7,00
7,30
8,10
10,00

A

0,000
0,000
0,050
0,110
0,235
0,340
0,430
0,435
0,450
0,475
0,455
0,435
0,410
0,320
0,090
0,000

[ : > . imol.
{v) Solucion cloroformica de arzul de bromotimc

WV

410




TABLA CLXXVIll

Resultados obtenidos en la extraccion del complejo

fenilefrina-azu! de bromotimol a diferentes valores de pH.

N\

——

I = 20°C y fuerza ionica entre 0,1 vy 0,15

ml amina ml colorante (¥)
1.5 oot 1.0 10"4hﬁ H
g e P Ao

10 2,00 0,000
10 4,10 0,035
5,00 0,070

5,40 0,090

5,60 0,120

5,80 0,130

6,00 v T

10 ‘ 6,20 0,220

10 6,40 0,285

10 6,60 0,265

10 6,80 0,250

10 7,00 0,110

10 7.20 0,060

10 7,60 0,030

10 8,00 0,010

10 10,00 0,000

(«) Solucion cloroformica de avul de bromotimol.




TABRLA CLXXIX

Resultados obtenidos en la extraccion del comple-
10 Hurazepan-azul de bromotimol a diferentes valores

de pH. T = 202C y fuerza iénica entre 0,1 y 0,5.

ml amina ml colorante (+)

1 5.107*Mm 0.5.10"M

10
10
10
10
10
10

=)

Solucion cloroformica Jde colorante.




TARLA CLXXX

Resultados oblenidus en la extraccion del complejo

lobelina-azul de bromotimol a diferentes valores de pH.

f
i

S i }
T = 209C y fuerza ibnica entre 0,1y 0,15 , \\"\/

N

ml amina ml colorante ()
6.5 1n'4M 0,5 10‘4M H A
e ) 3 l) 410

10 2,50 0,720
10 3,02 ¢,770
10 3,50 0,770
10 4,02 0,780
10 453 0,780
10 4,80 0,790
10 5,03 0,790
10 5,21 0,780
10 5,80 0,780
10 6,10 0,760
10 6,50 0,740
10 6,76 0,750
10 7,00 0,710
{0 7,50 0,670
10 8,04 0,510
10 8,50 0,155

(v) Solucion cloroformica de asul de bromotimol.




DISCUSION




