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_ ¿fectuando análisis colo
rimétricos por los métodos usuales,ol ojo del observador comparalos co
lores de dos soluciones.ista modalidai requiere un buen sentido de dia
criminación de colores de parte del Operador- y machos observadores ca
recen de unñ buena percepcion ae los colores.
otros inconvenientes de los mítodos colorimétricos usualea,son los ai
guientes:

l.neuesidad de una contínua preparación de soluciones standard y el
tiempo qué“ requiere -:..=.:t¿¿0_vezr:-.-u.ci.5n.

¿.Ïulta de sensibilidad.
3.31ficultu503 egtremus de hacer mediciones exactas en [IÜSSHCÍGde

colores interfezantes.
4.E1ficultad 6 inconveniencia en la obtención ¿e la requerida ilumi

nación.

hn las llamadas determinaciones colorimétricaa 6 espectrofotomftricaa,
se h90fl uso de ciertas reacciones químicas,las cuales ¡reducen solucio
nes colureaúue.Comola densidad óptica 6 "intensidad de color"es una



función de la concentración de la sustancia a determinar,tal reacción
puede aer usada para efectuar análisis cuantitativos bajo condiciones
de medidas controladas.La densidad 6ptica,a la longitud de onda de mi
xima absorción,genoralmente significa una linea recta relacionada a la
concentración,eiempre que ec usen soluciones muydiluídae.üuando tal
relación es halladn,signifioa que la reacción cumplela ley de Beer.
Las soluciones coloreadas aparecen comotalee,porque ellas absorben la
luz selectiv¿mente,cstc 98,21123 absorben ulgunac longitudes de onda
mas fuertemente que otras.nsí una solución verde absorbe todas las lon
gitudes de ondu,:enoe la verde.?or ejemplo,sea que lc cantidad de hier
ro en una cierta solucián,dcbe ser determinada cuantitatiVanunte.prc
rimcntalmcnte se demostró que los iones de hierro reaccionan con ¿cid
Bilicílico,dando un compuestosoluble color púrpura<porque absorbe luz
Verde),que este compuesto posee mayor absorción entre 510 y 520 mili
micrones 1 que la intensidad de color varía con la concentración del
hierro.he hace un primer ensayo de comparación visual ¿ireoto de 1
soluciones "conocidas”y "dcaconociias".
hetcrminaoioncs cuantitativ¿s re¿uicren la preparación de serios de
solucione; de cosccnniición ’issconocidu y "conocida".
Las "conocidas" se coloc9r3n en una arndillp apropiada,on órden ascen
¿onto respecto de la concentración y las “desconocidas” se compararin
una p r uno con la serie ie los soluciones "conocidas",hocta que el co
lor de 1: "daeconocida" corresponda con una de las "conocidas".¿e usa
tanto luz solar comolux incandcsccnte.¿uede sucudcr que dos de las ao
lucioncs ¿c concentrecifin ‘conocidu”,ectén muyccrcunas en apariencia
a la "d :concciáu".Lntcnccs se prepara una serie de soluciones "conoci
das" de concentración intermedia a las ¿os referidas anteriormente.kaí
se amplía la ;ocala y sc determina con mayor seguridad lc “desconocida:
yero no siempre con éxito,yn que por lo general hay una escala ¿e con
centraciones de algunas dc las soluciones de concentración "conocida",
donde no es posible apreciar.41fer?ncia alguna quo sea visible entre



ellas y la"úesoonocida“.nsí ae introduce un factor du incortidumbro y
por consi¿uiente de inaugurida?.ha causa es simplo,perc no siompro apas
ronte.:ancmoa unn solución que ¿paroCe de color púrpura,porque tranemi
te luz párgura.yero el PrUÜIGMuno radica nn la medición de la transmi
sión de IF luz púrpura,sing en la medición de la absorción da luz Verdi
¿a fait- “a la luz Vtrde no panda ser ¿uncubierti fácilnattn por el 03€
humano.comotodo transmite bien la luz púrpura,no aparecerá muydife
rente.qi¿u;.ndo pués este métoá0,no pueden Ser meiídas sequeñus dife
rencian un La oonceatración;psro,si las mismasmsóicionee se efectúan
en un futómetro.quo describiveaoa detalladamente en el presento trabaje
bon un huan filtro de 1nz,estsa dificultades qundan allanadua y ¿deuda
las dnterminauionee son mas auguran y mas rápidas.
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¿pinco T303 F Photoneter.

Principio de la operación.
El Amincotype YPhotometer,tal como el Aminco¿entral ;edge fhotometer,
contiene todos los elementos esenciales de un espectrofotómetro.
La fuente de luz y el sistema dc absorción son idénticos en ambos apa
ratos,con el agregado de que en el type F photometer se pueden usar tan
to celulas de ebaorción comotubos testigos.ua diferencir capital entre
ambosupgratos reside en los filtros y en los f0tómetros.hos filtros cue
se us:n cn el instrumento de tipo E,no son tan precisos y tan “monocro
máticos” comolos del neutral Jedge rhotometer.Lsto es así,porque las
célul.s fotOuléctricas requieren mas luz,para su Operaciónpráctica su»
tisfuctoria,que cl ojo hununo.Ls un hecho que con filtros de vidrio co
loreado,dccrece la pureza de la luz ul aumentar la transmisión;esto como
regla gcneral.fil fotómatro de este instrumento consiste en dos células
fotoeléctricas auto¿encradoras conectadas en un circuito potenciométrico
(U.S.Patent No.2,064,517)de tal naturaleza que las lecturas obtenidas
son directamente por ciento de transmisión.

lnsimggieniï 1155:-.?_.=’119tmcisgióáá:leL-.
“ara instrumentos que poseen ambas lÉMparxs,la incanduucente y a vapor
de murcurio,el tiemqo de calentamiento dc la lámp rn ie marcurio ha dl
ser niempre,ñe nor lo menos IS ninutoe.
Ileiqrijicifisi rip1-...¿5-3127933'1122
La totozrufía “0.1 muentru .2 diuvozición mecánica externa de las partes
esenciales del Fotómetrn tino F.
nclárnse que en el fotómutro oe tigo 3 usado en el presente trLOmjo,el
cambiode penición de filtran se efectúa girando el disco que sobresale
en el laúo izuuicrdo del aparato y cn luáar Ge la periliu ¿a Cambiodc
posición fi: filtros,como muestra la foto¿r:iía io.ï,hïy una de Cambio
de escalu,cumo su detallerá mas adelante.
Ll tablero frontil mas importante contiene todos los controles,cxcegto
el centrol ¿e filtro,cl cual se ¿escribiré 1uego.¿n el centro de la par
te uupcrior está al dial ¿a cuatro ¿ulgadasi4')sobre el cual cc ¿alla
mentido al ¿lumbre corredizo.nsie ulal lee directamente en por ciento
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#4de transmisión,mus o monos ¿w.ül instrumento astá equipada con una do
ble eSCala para extunderla sobre dos alcances ¿el diál.Üon el cambio de
escala(centro del tablero)en "I",el dial tiene un alcance desde I00%.a
50%áe transmisión,y con el cambio en "2",e1 dial Va dssáe 50%a 0% ae
transmisión. ,

A1calibrar el instrumento para la daterminación pgrticular,se
harán curvas sspwradas parg las dos esóalas,ya que ellas no son exacta
mente continuas,ainc se sobrepasan liger&mente.

Fiq. 2
ÁMINCO TYPE F

PHOTOMBTER

(Phoíoeleclñc Brightneu Maiching)

Inmediatamente debajo de esta gran perilla hay una pequeña perilla‘de
rozamiento para pequeüüs ajustes del ¿131.Las dos períllas en la parte
inferior del tablero,son los ajustes aproximaáoy fino del cero.E1 agus
te aproxín¿dc está a 1&¿rrecha y el fino a la izquiera&.Los dos con
tactos unidos,en la parte inferior del tablero frontal,us conectan al
galvanómctro por medio ae un cordón conductor doble.



La selección de filtro se hace moviendoel disco que sobresale del 1a
do izquierdo del instrumento.Cerca de la periferia de este disco,hay
números indicando la longitud de onda de los filtros en posición.Los
filtros pa'a l; lámpara incandesccnte,estan indicados por dos números;
estos números,multipliCados por diez dan la máximalongitud do onda de
transmisión de los filtros en posición,en u.
Los filtros para lu lámpvra u Vapor ds mercurio son üesignados por ¿ru
pos de tres digitos.Estos consisten en las cinco lineas brillantes del
espectro ¿e mercurio.
En el lado derecho del instrumento hay dos puertas:una en la parte in
ferior, a cual permite el acceso a una pequeña cámara du almacenage,pa
ra guuróar células de absorción,etc.La cámara de las células de absor
ción es alcanzoble através Se una ¿ran puerta,la superior.lnteriormen—
te se encuentra un; plac: ocanslado con uni pequeña prominoncia.nsta
plac: es pucsto En posición cuando se usan células de absorción y se
retira de ella,zl usar tubos testigo: comocélulas Je absorción.tn lc
parte superior ¿el instrumento hay dos ventïnillas,cmplcsdas cuando
los tubos testigos son usados comocélulas de absorción.3uando se de
se:r usar los tubos testigos,se insertan los dos tubos negros de hake
lite atrevía Se las ubcïtulas un la parte superior del lostrumento y
de tel miners,gue los pegueïos tornillos encajen en lss impresiones a
los lmúos ds los orificios. stcs tubos ne¿ros de bukelito tienen ranu
ras ti la palta suyezior por? la alineación de los tubos testigos,los

o mareadcs cerco de ls parte superior.
Ia parte posterior del instrumento está dedicsda a la fuente de luz,
consistente en este caso,ó de una lámpara de proyección de IOOwatt te
niendo un bulbo I-8 1/2 y un filamento cc—13con una base prefocal ne
613,6 en el otro caso,de una lámpara de vapor de mercurio de IOOwatt
tipo Afi-4.La lámpara incandcsccnte está montada base abajo en el porta
1ámpara.La lámpara de mercurio se monta base arriba en el porta-lámpara
de porcelana,el cual a su vez,es mantenido en posición por una placa
en ls parte superior de la cámur3.hl espejo esférico,1a cámara de la
lámpara y el vidrio sbsorbedor do calor están tambien ajustados.



Cu¿ndoel operador desea cambiar la lámpara incandescente y usar la lám
para Ge nerourio,dcbe proceder comosigue:

Abrir los dos ganchos en la
parte inferior de la parte metálica perforada del instrumento y girar

del instrumento.uhora,mover la cubierta,techo de la cámara de lu lám
para y la lámpara incandescente.Luego,sin afectar los tres tornillos
ajuetïuores del trípode,afiojar la tuerca nudOsacon orejetas ,sostc
niendo bd portalámpara y NOVerel portalámpara junto con su dispositivo
de trípode.lntonces insertar la lámpara de mercurio en -u portalámpara
e introducirlo base arriba através de la cáaara de la límpara.00nviene
ahora,verificar el funcionamiento del aparato comosigue:

Conectar el
galvanómetro,colocar el dial en 100 y girar las perillas de ajuste apro
ximadoy fino todo lo posible nacía la derecha.Luego,con uno de los fil
tros en posición,girar la perilla de ajuste aproximadonacía la iunier
da y anotar le dirección del movimiento del galvanómetro.Luego volver
a girar esta perilla a su posición final y colocar cada filtro a su vez
en el haz de luz.El galvanómetro suele desviar nacía el lado opuesto
del cero del que fuera desviado girando la perilla de ajuste aproxima—
do.hsta condición se cumple para todos los filtros usados con una lím
para particular.Solo un pequenomargen es necesario.ui esta condición
no es m2ntenida,será imposible obtener el ajuste del cero en el instru
mento.5i fuera necesario ajustar la limpara,para cumplir las citadas
condiciones,se girarán levementelos tres tornillos ajuatadores del trí
pode.La lámpara necesita ser movida solo una pequeña fracción de milí
metro,para obtener un ajuste perfecto.

.‘¿L‘Pïí'ïfÁÉfl’
001004:la perilla del control de filtros en la

longitud de onda deseada. sta lon¿itui de onda será lu mismo a medida
que la máximalongitud de onda de absorción de la solución sea medida.
Por ejemplo:la mayoria de las soluciones amarillas requieren el filtro
42 6 el 46,y las rojas usualmente requieren el filtro 53.
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Límgiese los tubos testigos y las células de absorción cuidadosamente,
empapándolas con solución limpiadora de dicromato durante quince mina?
tos y luego enjuágueselos con agua destilada.fl se debe tocar nunca la
superficie de los VidriOs con los dados.Luego,llenar las tres células
con agua destilada y VeriÍICarlas frente a otras comosigue:

Poner el
gran didl cn IÜO,colocar una célula de absorción en cada haz de luz y
respecto al ajuste aproximadoy fino del coro,¿justar cl galvsnómetro
a la lectura el letris nogras.¿st¿ lectura negra cc la obtenida en ¿l
¿aIVHnómetro,cuondo¿ste no cutfi conectado ul instrumento.uuego substi
tuir la: tros células dc absorción por una en el lado mas cercano a la
puerta y girar el gran dial hasta que el galvanómetro nuevamente lea
cero.ga diferencia obtenida se aplicará a todos lun futuras lecturaa.
La‘i no ee puede obtener un balunce,repítaac el procedimiento,pero colo
cundo la célula núMCrotros primero en el ha¿ de luz y substituirla lue
go por lu célula número dos.
En lu Operación reu1,;rocéuose así:

Con las dos células compensadoras,
'clccoiOnudas anteriormonte,puostus en los haces dc luz J conteniendo
el Lolvente por el cual oe requiere compensación,poner el dial en ICO
y ajustar el ccro del galVHnóuctro con lao gcrillas de ¿Jnste aproxima—
do y iino.Luego se reempluz¿ la célula cn cl lado mas coreano a la puer
ta.por lo célula nJücro trio la cual contiene la colación coloreado que
s: medirá. 1 ¿cqunóactro occviarí 5 se leva al ccro girando el óial.
LJ lectura SLrfiel por ciento de t'cnemisión o» la solución.Ll instru
mento so calibrará con serios ¿e oolucioncs de concentración conocida
y sc trozcrí un; ourvc,mostiandola relación entre lectura del dial y
la concentración para un dado filtro J célula de absorción.úi se deben
“sar tubos oatlgos,el proccáimicnto es exactamente igual ul descripto
mas arriba.biempre se deben colocar la célula de absorción 6 los tubos
testigoa,sn la mismaposición respecto a la abertura en lu placa fron
tal.
La rotación fic las célulx: 6? absorción no introduce aproximadamente
tun gran error,comc el provocado al airxr los tubos testigos alrededor



- 9 

de sus ejes.Aunque el instruanto ha sido diseñado para proteger a la
solución del sobrecalentamiento,no es conveniente dejar una solución en
el instrumento por mas de cuatro 6 cinco minutoe.Bajo ninguna circuns
tancia se debe tocar con los dedos el alambre corredizc,donde el conteo
to corre sobre él y Jamás se debo rayar las superficies de las celulas
fotocléctrlCae.
fis posible usar una célula ¡e absorción simple,como sigue:
I. Conlas células de i/4',I/2" y I";con la célula y solvente en el haz

de luz de la mano flerncha y con el dial puesto en IOO,ajustar el gal
vanómctro en cero con las perillas de ajuste de cero correspondiente:
luego alejar la celula y anotar la desviación ¿EIVQnométricaen una
hoJu de papel,especif1caudo si desvía hacia lu derecha 6 hacia la iz
quierda y cuantas divisionee.ïsta es ahora la nueva lectura del cero
al cual el aparato está ajustado con nada en uno u otro haz de luz.
Las mediciones se hacen comose ha señalado con anterioridad y la
lectura representa la transmisión de la solución coloreado inicanen
te.

2. Con las cálulas de 2" y 4":con nada en uno u otro haz de luz y con
el dial en c1en,ajustar el galvanómetro en cero.huego colocar la c'e
lula J solvente en el haz de luz midiente y anotar la lectura obteni
da en el galvwnómetro.á continuación reemplazar el solvente por la
solución coloreada y colocar le célula en el hee de luz.;justar el
dial al cero falso obtenido anteriormente.ba lectura representa solo
la transmisión de la sustancia coloreada.:l ajuste del cero se hace
para leer el cero con nada en el haz de luz.

A continuación haremos algunas consideraciones respecto de la:
¿Haste de luz y sistsanigqalïïfiioso

¡ara la mayor parte de los traba)oe,es adecuada la lámpara 1ncandescen
te;n0 cs muycostosa y facilmente conseguiblc cuando sea necesario re
emplazarla.:a del tipo prefocal,con lo cual solo es necesario un peque
ño ajuste del portalámparas,si es que fuera necesario efectunrlo al re

emplazar la lámpara.ua lámpara va montada en un soporte fuerte,moldeado‘



en bakelita,e1 cual a su vez está montado sobre una placa de ajuste uni
versal(montada sobre una unión esférica metálica)1a cual puede ser colo
cada a la altura requerida 6 en posición angular por medio de una tuerca
y de tres tornillos ajustadorea.1a lámpara está protegida por un reVea
timiento metálico montadosobre la placa que rígidamente soporta a1 re
f1ector.ïste revestimiento metálico sirve para proteger al operador de
los rayos directos de le lámpara y para sostener un filtro de vidrio
Akio absorbedor de calor.Ll reflector está pulido y ha sido especialmen
te diseñado para servir allí dondelas cualidades de resistencia de ca
lor aon de ¿ran inportancia.ha parte posterior del reflector posee una
cubierta metálica especial para prevenir la oxidación de la superficie
reflectora ¿e plata.
L1 conjunto total de 1a lámpara llena las especificaciones de rigidez
establocidas por el Lotionul Bureau of ¿tundurda para instrumontos de
esta naturaleza.
la lfimparano necesita ser seleccionada especialmente.
Si se deseara usar la lámpara de mercurio comofuente de 1uz,esta ee ha
lla montada dc la mismamanera que la lámpara incanáescente,excepto de
que es mantenida base arriba por un dispositivo apropiado,uislado ter
micamentede la placa intermedia para reducir la transferencia de calor
a esta última.
Las lentes condensadorua están exactamente montadcc,lo cual significa
años de eficiente operación.Lllus jamás necesitan ajuste de alguna clase
“odo lo Joscripto se podrá apreciar en la fotografía Ho.2.

¿figueilg ¿acuático
El sistcnm de absorción emplea tubos testigos comunesseleccionados de
7x7/8-in. 6 sinó células de absorción de precisión de 16mm.5erequiere
tres células de absorción.0uando es necesario hacer micro-mediciones,se
emplean células cortas de 1mmque poseen un volumen de aproximadamente
0,14 m1.

¿1 uBur loa tubos teetigos,se insertan los tubos negro“ du bakolita en
la parte superior del aparato através de Joa aberturas practicadas y
los tubos testigos se colocarán dentro de los de bakelita,hallándose
así definida y automáticamente colocadoa;ademas están marcados en la
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parto superior<como lo estfin los tubos de bakelita)de tal manera que
siempre son puestos en el instrumento en la mismaposición angular res
pecto del haz de luz.

Filtros de grecisiég.
Están formadospor seis pares de filtros standard,los cuales pueden ser
usados practicamente sara cualquier análisis fotométrico.
La siguiente tabla dá la longitud de onda del máxino de transmisión pa
ra Cada uno de los seis filtros a usarse con la lámpara incandescente.

._..n-._ .. ___ -—

Filtro HOoooovaeeveaooo 42 4G 51 53 58 65

Longitud de onda,
miliricrones......... 424 460 5I4 533 530 650

w“-»_ "i . .

Cuanio su usa la lámpara de vapor de mercurio,se utilizarán los siguien
tes filtros:
filtro KOOOOOOOOOOO...365 405 436 546 578

Longitud de onda,
milimicrones........ 365.0 404.7 435.8 546.1 578.0

¿stes filtros están montados en un disco de tal manera,que el operador
necesita Snicamentegirar al disco,por su parte sobrvsaliente del apa
rato.u la posición requerida para cambiar de un filtro a otro.nstas po
sicirnes son sbsolutnmente reyroducibles.

¿259.111.9312
Ia representación del circuito(fi¿.uo.3)mueetra comoestán conectadas
las células fotoeléctricas para reproducir la lectura directamente en
por ciento de transmisión.
Debidoa las características inherentes a las células fotosléctricas
empleadas,se requieren ciertas condiciones:

a) Unaintensidau de luz baja(por transmisión controlada de los
filtros).

b} Igual iluminación de 1a superficie total de la célulp fotoeléc
trice(ee entiende por difusión}.
baja resistencia del alambre correóizo y yalvanónetro.

xv
C



x

_j¿pig.fip.S-circuito dg1.fót6metro tipo F,

.Íme0”&Ofllfleáluia fótopléctrica.Lu reaiatlncia del gálv >
s¿ceneiéeráblemente'mas baja que 1a del alampratcorradizo;cpáÏ
'gnd ha la mayorfiartq de la corrienti en el c1tbuito.al aiumb”
rá Léátfi dispuesto de tal mañera qué su lqng;gúá.tota1fcorra'p.
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siempre desea efectuar sus proyias calibracionee para dar re a sus re
sultados.?n el caso de los instrumentos calibrados.de uso en fibricas,
los individuos varian personalmente la técnica preestablecida y fre
cuentemente usan diferentes reactivos con lo cual se introducen errores
cuya magnitud resulta desconocida.fimpero,el fotóretro de tipo F usa un
galvanómetro comoindicador de cero,ya que el gaIVanómetro no necesita
ser calibrado.La parte del instrumento que requiere calibración es un
potencióaetro(alambre corrcdizo),e1 cual retiene una ¿2da calibración
por varios años.
Sistemas de absorción inexactos.Ll uso de células de absorción cuyas
dimensiones exactas ac desconocen,excluye todo posibilidad de medir con
exactitud fundamental.bi se rompe una c‘lula de dimensionos desconoci
dau,se deberá recclibrur el aparnto con la consiguiente perdida en tiem
po y en material.
El uso exclusivo de tubos testigos en algunos inctrumcntos,presenta li
mitcciones en su enpleo,1ae cuales no son eiem“re fácilmente reconoci
das.Fstus limitaciones son las siguientes:

a)Imposibilid¿d de obtener curvas eap ctrofotométricas verdaderas.
b)solo macro cantidades pueden ser medidas,en la mayoria de las ve

ees.
c)ni llegara a destruirse 6 perderse un tubo,entonces se deberá re

enlibrar el instrumento ya que los tubos no son uniformes.
Por su parte,cn el fotómetro de tipo T,se utilizan células de absorción
de precision cuyas dimensiones son bien conocidas.
de pueden medir csntid¿¿es,micro 6 macro,9eleccionundo ln célula apro
piado de absorciónzdesde (,I4 a 50 ml con el iocómetro de tipo F.Ln cs
te último a mus de las celulas de absorción se emplean tubos comunes de
7x7/8-in. cuando no se desea mayor grado de exactitud y cuando es ven
tajoso llevar a.cabo una reacción Químicaen los tubos.
Respecto a la exactitud y reproducibilidad del fotómetro se establece
cuezlne curvas de standarización pueden ser reproducidas con aproxima
damenteIÏ.Las lecturas consecutivas,pueden generalmente ser reproduci
das con 0,1 6 0,2 de división de escala.
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Egiagflnigsapjfi‘921_<237¿21.33.r393_.991_iépcobfilto san alfa-411troeo-bOw-naf
39;MI_3990betqïnitrggo-alfa-naftol regpectitgpente,ggg¿ggdo qggnggi

¿otómetro Athinc_o Tipo 35'.

Ylinski señaló an 1884 que al alfafiuitr050—bet1-noftol y el beta-nitro
so-alfa-naftol dan con las sales de cobalto,unos precipitados de color
marrón-rojizo ligeramente solubleu.Ln e] mismoaño Hoffmannadquiere
una patente slen¿na,en cuyo trubajo,dudo en 1883,33ñala la reacción en-‘
tre el cobalto y los nitrosonuftbles.Un poco mas tarde Ylinski y von
Knorre señalan el uso del alfa-nitroso-betu-naftol para separar el cc
balto del níque1.Lste método de separación ha sido ampliamente usado. '
Se puece usar tanto el alfa-nitroso-beta-naftol comoel betu-nitrosov
alfa-naftol,pero hasta hace poco tiampo,estos reactivos eran empleados
únicamente comoprecipitgntes,ya que los compuestos de cobalto precipi
tados en solución de ¿cido acético no poseen la composición teórica.
Ln el sfio 1932,Mayry Feigl convierten el cobalto al estado ¿c tr1Va
lcncia antes dc ser precipitado y obtienen así un complejo Co-nítroso
neftol que se puede secar y pesar directamente.
La sul sódica ¿el alfa-nitroso-beta-naftol ha sido usada por Atack y
Jones en 1mdeterminación colorimátrica de cotalto.¿parentvmente el
beta-nitrcso-alfa-nuftol ha recibido poca atención,uunque :arvar ha
usado racienteMente su der1Vadoácido-4-aulf6n1co para üeterminar en
balto,cubrc y ión ferroeo.
Bellucci halló que se puede determinar colorimétrïcamrnte un(I)milígra
mo de cub;lto an alrededor de I7 Litros de solución,usando el beta-ni- Ï
troso-alfa-n<ftol,comparado con un milígramo en uno a dos(I72)11tros
determinadocon el alía-nitroso-beta-naftol.Bellucci afirma que el be
ta-nitroso-alfa-naftol es 10-15 vecos maneensible que el alfa-nítroeo
bata-naft01,pero no ha eiáo confirmada.
los valores absolutos de las sensibilidades obtenidrs por los distintos
autores,no han sido comparadoscon los de hellucci,ya que el sparataje
y las condiciones erpcrinnntnlcn no son iguales.
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React;!gg. .
Solución de bota-nitroso-alfa-nartol30,25 gr de beta-nitroso-alfa-naf
tol mas 20 m1 de agua mas 4 m1 NaOHmolar,se calienta hasta completa
disolución,so ontría,filtra y lleva a 250ml.Reaultauna solución a1
0,1% roja,pero cuando se diluye a 1a concentración ordinariamente em
pleada os amarilla con tinte rojizo.E1 reactivo ea estable por varias
semanas.
Solución ¿e alta-nitroso-bata-nafigg;¿ae prepara en idéntica forma y con
centraci5n que la anterior.
solución stun¿;rd de cobaitozsa prepara un stock de solución standard
úe CCbálLO,(sb3)ZÜÚen 36u3,1¿ cual cuntinne 25r de ión cobalto por 11
tro.¿a solución ¿e IOppmde cobalto se 1rega a a partir de otra de con
centracián intermedia(86ppm)yno de la solución standard,p r; reducir
en lu posible,&l urror 1uLun pued; cometer al medir nl voluAhn necesa
rio para preparar la solución ¿e LOppm.
La solución standard que contiene 2gramosde ión cobalto por litro.fu‘
valorada postariormente,dctwrmiráHÜOSLle e] contenido en cobalto por el
siguieatü sábado:

Se precipita el cobalto mediante el wlfu-nitroso-beta
nuftol ¿VOAGÜJQH555teagregado a una solución clorhíirica de cobalto.J.\

PTCCiI’Ï-tiï 09(CIOHGOÜÏÜH3-É'ïlníquelmi hubiernmueda en 1"; 130111c16n.1«:g
te método :3 especialmente aplLCable pura la determinación ¿e pequeñas
cantidadus da cobalto en presencia de comparativamente grandes cantida
dts de níquel.fil precipitado dr cobalto es voluuinouo,por lo cual la
nucstru tomada no dwbe contener mas de 3,Igr de cobalto.

karticulgrisaudo,tenemos:¿e eVQyoranIüml de (N03)?Co,soluciñn standard
en un VASOiz preciyitados y 3! lleVH a sequedad;sé añaden unas IOgotae
de HCl consentraio,3e evapora nuevamente a ensi saquedud y luago se

aáaien {ami de ¡gun destilada.A esta solución calicnta se le agrega
13,5m1 le un“ Holucifin recién preparada de alfa-nitroao-beta-nmftol en
ácido acético al 501(0,7044gr alfa-nitr030*beta-nnftol en 50m1de ácido
acético al 50;‘.Ue arregó un li¿cro CKCesode eactivo respecto de laud

cantidad presente da cobu1t0,comose podrá calcular.buego se filtra,se



Juva el precipituño con agua fria,IUego con FCl ul 124 para eliminar el
níquel y finalmente con agua caliente hasta que este libre de ácido.a1
precipitado rojo en su filtro ae le agrege otro papel de filtro húmado
nue hace de Capuchóny se caloinp luego en una cápsula de porcelana t?
rada,sometiendo ¿sta primero u poca llama,haata haberse eliminado la
hvmeiad y luego ee aumenta gradualmente.ï] residuo es! calcincdo 31 ai

re ue peña como 903O4.
Te efectuaron dos d"terminaciones o teniendo los siguientes resultados:
I? determinación: 0.02753r 00304 que contienen 0,020i9gr Co
2? " " : 6,02745ïr " " " " 0,020153r ¿o

¿glucián de citrato úwavonio.
.1 I29,5557.gr 5.-: ácido cítricoCGE’BO? +1 1529);;51‘3331‘’1le de agua ¿est-1
lada y calentar,los cvietsles ceden lo molecula de agus,1uegc ee le
agrega 137.57m1de amoniaco ccncentrado,cuidando da enfriar por ser una
reacción exotermica,y se lleva a 250m]con agua destilada,obteuiéndose
así u.a solución oue posee 0,65r de citrato de amoniopor milílitro.
Ademae se prepara una solución de amonírco 3M.
¿Businaqiéxlje J» estabilidad (1.2.1cero del 291Y.'°3.!}.5;39É3’.9_2
Latas determinaciones han sido efectuadas con el propósito de estable
cer cual es el comportamientodel aparato respecto de las lecturas del
cero en el gulïfiúómetro,hubiendo dos tubos ocn agua destilada 6 acetato
de etilc en el haz de luz,lo cual excluye una posible v riacion de la
lectura debida v una duda reacción por aer especies puras y odemás p0
der comïrohorl: influencia del sobrecalentanientc de los tvbos sobre
las lecturas.
Se operó con tres tubes,yehdo colocados los dos primeres,llnmewcsloe
númerouno(I)y doe(2),en determinadas posiciones en el fotfimetro,para
poder llevar 1a lectura galvanometrica a cero con los ajustes aproxima
do y fino,eat2ndo el dial en cien y la llave del cambio de escala en
posición uno.?1 tercer tubo(ho.3)ha sido escogido entre la coleccifin de
tubos y se le buscó y halló 1: posición equivalente a1 segundo tubo reo
pectc de la transmisión,oon lo cual se anula la corrección de lectura
citada anteriormente en página ocho.
se observó pues la estabilidad del cero con los distintos filtros en po



sición,e1 gran G191en c1en,e1 cambio de escala en posición "I" y en ol
haz de luz los tubos no.I y 2 respectivamente,procediendo comoBigueasi
comenzararecién a trabajar,conecto el aparato con la corriente eléctri
ca,desconccto el galvanómetro del fotómetro,11evo a cero mediante la pe
rilla del galvan‘metro y esta perilla no se tocar! mas;vualvo a conecta!
el galvanómetroal fotómetro‘y puesto un filtro cualquiera en posición,
loa tubos I y 2 en su 1ngsr.el dial en cien y el cambio de escala en "I:
enciendo la lámpara incandescente,llevando luego nuevamente a cero la
lectura galvanomátrica con los ajustes aproximadoy f1no,yn que se dea
plazu al volVer a conectar el ¿HIVanónetro.ïay una: leves oscilaciones
duzante e] briner Minuto y si quedara dceyl'ïadc se corri¿o con el ajua
te fino;uuranto los Siguivzta: cines minutcs ha; connlcta egtahilidad 6
sea que nc se ¿usplaza de su posición.ïasadc este tium¿o SE inicien pri
‘ero una: laves oucilncienas'ccn vuelta rápida a su pGSlCióninicial,pe
ro esta: nucilacioncs son nada vu; mad espauiydas,h;sia no volVer mas a
su posición inicial.31 (¿uu dc los tubos había aurentsdc da temperatura

-.y 92 reemntuzf por otra fresca,con ln cual,co]oaados los tubos nuevamen
te en el haá de luz y en la mismaposición anterior,fiebería rnyroducir
1a lectura del vero cn la posición Cuandohahís.aún estabiljflañ;vero no
su "sí,yn gas guuü¿ da p1g14d0.:justunfio con e] fino,109 hechus se suce
der tal camsee ha descripto líneas atr55.31 filtro de Eanyh.no ofrece.
comofinic¿ G?Ctp€iófl,úfla CCHut'LUiHtar ¿rolongoia en la lectura del ce
ro como103 Genis filtros. demís se halló que un indifernnte,si la lám
psra «wtf ó no encendida enntjïumnrntu,pern es pP?Ï:Ïihlfi uncenflér y
¿yïgur 1, lu: cuwndc se 1? n*ca91te,ya que se debe tener en cuenca,que
la lÉqurd solo kiene naa ochenta horas de vida.
L? conclusión de toño le expueeto es ls siguiente:laa Operncionea de
ajusta de Crrc y comparación de la eplución eouie,se deberán llevar a
Cabü ¡entra de los cinco minutos después d»l enéendido de 19 lámpara y
una vez Ïecha In Jactura,:e apaga la luz y se retiran los tubos del fo
tfinetro.ze1¿raae ademásqua siempre nn nacesmrio.antos de efectuar cual

1quier Jncüurn in transmisión,verificnr al Cero,sin danconüctar el ¿alwa
uónetro,y corregirlo si fuera necesario con el ujuete correspondiente.
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isolucidñas de complejo de'eóbá1t0,harú dpteráinar”1av .1

‘76 filtro gún nos dé máximode aénáibilídad y minimo ae; y
.:'ácïparte del reactivo.La figura n94 muestra las curvaa_dg_' t

fpara soluciones con 0,61% de reactivo ‘Vfi
1gÍqtra para soluciones con 0;?{5 de fl

v9 mas Ippm dc cobalto.Las sola!
y,contienen60,5ml da citrato de
Ïmas 0,5ml dt amoniaco en ¿oml

[comose apreciarol máximo
tantre transmisión db la

.aCthece entre 530 y SBÜE/n
L» vamente,eligiéudose el de
I';por-ofrecur el fotémjtfo ae

expuesto'opórtunamente;Mayor
-en la lgctura.r >
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soluciones de complejo Gounitrosonaftcl,qugÍu
L ¿e cobalto,ae_sigue'la sigui¿nte técnicas: xml de una
I>Ïde cúb¿lto sé ¿ñaúen Ü¡5 m1¿¿. citrato de amonid y

' 33,3 continuación se diluye a Bml ¿oú_agua<
_1ml’dc 1a áclución a. o;1% da_betavni .' '“ _

_71uagpllevar a IOml,Si se mezclan amoníácagy_la"aplnbi6nk
'm da ágregáfïáï citrato de'ámonibglí abaóréión‘sgrí ‘
¿el proceáiúiéntp usuglküna desventaja üol-métódo”reside
a: i'ipíluáncia d. la-qbncgnïrgoifin ¡maniaoal¿ " " ‘

4 ‘” L ’ dt éïtrato dé áfibnio tion@3jáoca7
'Ïáqïlgg¿golucionqa de eohplqjd ág .4} .4‘“M
..,m . ¿7. ,‘ _ v.,r i ig? hiá:áaïúïM



La alcalinización del medio tisne por objeto aprovechar el hecho de que
el nitrosqnaftol produce el complejo de cobalto on su forma de quinon
oxima,quc naco en modio alcalina y una voz formado es muy nstablo;eolo
si se opera con solución original de cobalto neutra y con'eolucíón al
calina de reactivo,se tiene inicialmente condición óptima de formación
del complejo.

Los gpsuljgggs experimentales obtenidos cn la determinación de cobalto
con beta-nitroso-alfamnaftol,han eido los siguientes:

V9.1, CvL"

,_r ,W“ 93m 3min. 6m. 9m. fi2m. mae nrob log.". Jt':'; .

_ _ "h ¿5,75'65,?555,75 65,75; |
n 65,00 65,9065,QO as.no\ a ,u. ,- o- . -,. '... z --r .-.. .'. ' 327 , q.- - u up,up ub.uuu5.op oy.db>) *- i ” I' I’2

_ a ¡55,70 c: 7nfis,7, ¿3,75;? g
0,92 3,325 54,43 54,;3K4,4o 5 ,qo‘ c: im; g4’0'-I a;wo
0,25 0,025204,3o 64,3064,50 &4,3op4,50 u4,>0’ i "3* -"‘
0.25 0,02figc4,7c "4,7nñf,7o 64,7ao4,7o 64,70É 
Ó,50 3,05¡G¿,33 <4,:Cí4,ï0 61,:(54,;o “4,5x
0,59 9,0, o),ao 6},3063,HC 63,8,03,dü 65,805 , r- , - ,
3,5“ 9,35: s4 s4 :4 64 c4 34 g l “5’71 "8°’5
3,59 n,95;63,75 63,7563,71 '3,7>GS,7H'53,75É j

, = lT É{.311 “2,”\Jií
I 10,1 ¡62,60 62,6062,60 62,6(.2,6o 52,60; g (A r, I 7,60l,) l,‘,. y .-- .——l.. 'I; 4‘. L 4’): , J
l ;V,L ivng4u u¿,4du¿,qu u¿,4 Uh,»u u¿,wdi ;1 5?,T ¿62,70 52,50C2,50 ñ?,5f62,5° 62,50; 3
2 ;c,2 33,43 rw,403),4n 50,4n3q,40 59,40! ,
2 ¡0,2 53,90 qa,9353,97 5;,9C5¿,99 53,90! ' _ _
2 ¡(2,2 53.5")93905'), Ü? 3.139101977]:2 I9,2 89,.0 51,2059,2o 50 2659,2o 5n,20
2 0,2 59.70 5%.7055,70 ¡8.7 58.7 58.70

0,4 0,4 52.45 52.4562,45 52.4 5g,45 52.45 __ n
¿,4 u,4 52,03 b¿,bu )2,005g,6\¿¿,t0 92,09 ;¿,¿J 1,7197
3,4 9,4 52.30 32.30 52,3fl5¿,3‘b?,50 57,30
0,6 0,6 ¿3,30 42,30 48,304?,3 49,30 42,30
0,6 0,6 45 48 48 48 48 48
J,é 0,6 45,29 43,20 48,¿O48,2-43,¿C 4u,¿o 45’15 1,5820,6 0,6 48,1048,Io 43,Inas.l 45,10
0,6 0,6 48,I048.IC 45,104E,I 48,10 48,10
6,6 0,6 «6,2q48,2o 45,2v4ó,2”4¿,20



ml d
Tax» .ñfi 0‘ ‘ valor
¿“Lym JFLÏM??lFI 6m. I9m. I‘m. 15m. 18m. I mas prob. 10g.

I I I 38.30 38.3 53.30 355.3058.3) 33.30
I í I 37,75 37,7 7.75¡37.7557.75 37,75:
1 ¡ I 38,20!38,2Q 8,20¡3a,2o34,2o 38.201 33.03 1,5801
1 í 1 38 í 93 38 g 33 I bd )3_¿
I I 37,90:37.90 7,9o;37.9o37,90 37.90; '

1.2 1.2 32,75¿32,7 32.75Í32.7532.75 32.757
1,2 ¿,2 32,60332.6a32,60552.6032.8) i 32,61 1,5133
1,2 1,2 32,5oï32,5q32,50‘32,5052.50 g
1.4 1,4 29,50=29,5d29,50229,5029,50 29.503
1,4 1,4 29,50‘2n,507w,5o¿79,5a29,50 99,50; 99,43 1,4687
1,4 31,4 29,30¿29,3Q29,30‘29,3039.30 2g,3o.
1,8 ÏI,8 22.60122.6 22,60'22,6d22,60 22,60!

Mi. i ,,\ " ¡ (.f, ll; LJ (.3 1:,

Con estos valores,hwlludos ¿urance los tiendas dados,vemos que lu ley
de Lambert-Joer para soluciones de Uo-bgta-nitroso-alfa-naftol,se cum
ple antre O y Ippm¿e cobalto 6 sea se halla una relación lineal entre
el logaritmo da transmisión a 530m/uy la concentración,sntre las con
centraciJnes de O a Ippm.da cobaltó.¿demáa establécesc que la muïor
cantidad de cooalto determinablo oa de 0,025ppm.hs conveniente aclarar
que se hu fljaflo en 100%la trutsaisión de los dos tubos,l y 2.ambos
con agua destilada y luego se reemplaza ol 2 6 Boa el que ee halla mas
cerca de las puertas laterales dal fotómetro,90r su tubo equivalente
citado,conteniendo la solución de complejo de cobalto.Las paredes de
los tubos han du estar completauznte limgias,ya que de lo contrario se
obtendrán resultados distintoagasimiamo las dos puertas laterales del
fotófletro han de permanac3r siempre cerruïas.

jgquglgggggflqghgl1q_conalfa-nitroso-Qgfig:g¿fggl en idénticas condi
ciones le conceútrnción dn reactivos y filtro,ae obtuvieron los siguiun
tes resultqñns:







m1 de m1 de
,. m ",1 w w ,,1 .1 T . valor .1

ngu Iflgpm ppm ¿a1n. Su.l 9m. ¿31.llbn. 18m.| Imas prob. luü.

- ‘ - o [79,60I79,6 ¡9,60 7%.6 (2,60— n o 30.151b3 1‘30.15 en 15 1 :5 .
- , - o ÉHU,IS!80:I .15 80:1 0:15 79'95 1'9025
- ï - o ¡79.90579,9 .9.90 79.9¿z9,9o l I
1 l 0.1 i75,15576,1’78,15 75,1j'5.15 á ¡
1 a 0,1 : 73 ‘ 78 78 78 ¿ e g 78,18 1,5931
1 0,1 78.40 78,4‘78,40 78,4078,4O í

2 0,2 77,50 77,90h7.so 37,5077,50;2 0,2 277,25 77,2177,25 '7,25?7,25
2 0.2 377.4og77,4 7,49 77,4077,4o3 77'38 1'8885
2 0,2 77,30 77,5 77.30 77.30775305

0,6 0.2 70 I 0 7G 70 70 í Iu 6 u “o "o 7r V 70 “u "o '0"o su =
3:6 6:6 ¿93É5í6¿1¿.69155 ¿9:gsévïfis 7°'°5 1'8455
0,6 0,6 70 ‘ 7C 70 7o 7o

1,2 1,2 61,25 61,2 61,25 61,2561,25 l
1.2 1,2 55,50 ¿0,3 60,5u 0,5000,bo g
1,2 1,? 50,75 50,71 9,75 €6,7ï€0,75 I "0,85 1,7842
1,2 1,2 50,50 no,soóo,so 50,50
1.4-"

- 2 2 50,15 50,1350,15 50.1550.15
Í 2 2 50 "0 350 50 50 ro 1" 1 101
i 2 2 50.30 50.305o.30 60,3oso,3o J v 5 v7‘

i ¿,2\ ¿,2 4g,'5 4a,?ñ'a,75 4n,7548,75
; 2,2} 2,2 41,2C 49,20Hfi,20 49.9049,2o
1 2.2: 2,? 48.90 ¿8,90 8, ‘148,9048,90 43,02 1,6903
g ¿,2 ¡ 2,2 4b,75 4u,75 h.75 48,7 4b,75¿
| .2,2 2,¿ 49,Ho n?.5ñ,9,sc C”,5040,€C
1 ?,4 i 2,1 A6,?” ¿6,501ñ,üc 46,804(,80
46,70

t,5} -}í)’il()‘í-ÉÏ’7L/II: I
3 3 4; 0.80.0,60 ¿o,5oao,eo no.5c¡ 40,60 1,6385
3 3 {0.90.'0’70.0050 40.304C930 40’30!

Cúmplcsula lay de Door.comosu aprecia graficamente,entre las concen
traciones de 0 J 2,2ypm de c0halb0,uicnd0 pauihlo íiqtiuguir enmomenor
cantiñaó posible a 0,05rñm dr cobaïto.



Acondicionamientoal acetgjo de stilo.
Se trabaja aquí siguiendo la t‘cnica establecida en fase acuosa y poe
teriormente se agrega el acetato de et110.ag1tindoee luego.para extraer
el complejo de cobalto;63to comoreseña general.
Efectuóse en un principio la reacción en loa tubos de ensayo y separin
dose la fase acetato con p1peta.tranevnsfindoln al tubo en el cual se
medirá la transmisión correspondiente,pero se origina una tu-bidez co
loidalgigualmente acontece.ai la pipeta y el tubo de enaayo,nn el cual
se medirá la transmisión,han sido enjuugadús con acetato áo et110,y se
enturbiu ya su la pipeta.üe trató de salvar este inconveniente,enjun—
:nnBO'oon solución citratada V amoniaca1,6 sea citrato de amonio y amo
niaco en concentraciones iguales a las usuflua en la reacción,sin reac
tivo(alfa-nitrono-ñata—nnft01 6 beta-nitrono-vlfu-naftol)y sin acetato
de etilo,pero igualn-ntn se produoa 193 turbidez.
Pero si la reacción se lleVA a rabo sn un embañode decantucifin,cuyas
pareies limpias nan sido bian oscurridas coa «¿Ja deqtílada,y no agrega
el aCLEatode etilo,su agita fueraemeJt3,cuid1ndo u la voz al uujento
de presión de Vapor al cual se le dí escape através de la llaVo del em
budo ie lecantación invir+ieulo este filtlno.3e deja inexubar netamento
en sus fases acetato y aouoea,retir2ndo asta última ó sea 12 capa infe
rior abriendo la lluVe del embuio io decantución.eïcctuanño la separa
cifin es fora; lenta en las partes finales;va seoarada 13 fase acuosa ee
¿lemnrc ¿decaado esperar unos saglndos mas,pura obsarVur si afin separa
algo de ella y recién entonces se vuelca cuidadOSamentela fase acetato
através de la boca del embudode lccantución al tubo de ensayo que ha
sido previqmcnte enjuazado y encurri o con una soluciónzcitrato de amo
nio-amcní3c0—eaturnda con ucvüato de etilo,los dos crimeroe comoonentea
en igual concentración que la usada en la reacción.3e obtiene así la
fase acetato transvasada bien clara la cual no presenta en grado alguno
la turbidez citada anteriormentegpero se hace notar,que con el tiempo
se forma en el fondo del tubo de ensayo una gota de fase acuosa,1¡ cual
proviene en parte del líquido de enjuague y en parte por arrastre del
embudode decantación,que si bien no influye directamente,debido a la
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V Ïpbsfiyva qáï'Ia fase áústutó foecé ug aápaótó7áe ‘ y
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ta alrededor de 40ml,agitar,luogo añadir 5m1do beta-nitroso-alfa-nattc
y llevar a 50ml con agua destilada.So agita y poutcriormonte se añaden
15ml de Lcetato de etilo agitando luego fuertementogeo pasa la fnac aca
tato al tubo de ensayo correspondiente y se efectúan las lecturas del
porcentaje de transmisión.como se apreciará,les cantidades de rnactivoa
empleadas para la formación del complejo de cobalto,eetan quintaplicm
d¿u respecto de las empleadas en las mismas determinaciones pero solo
en fase acuosa.
Se establece además que la transmisión de los tubos I y 2,conteniendo
ambos acetato da stilo puro,c3 de IOÚ%6 sea que el cero galvanométrico
se ajusta teniendo ambos tubos en ol haz de luz,con el lial cn 100 y 1:
llave del cambio ¿e escala en posición uno(I).
Ll efes mar ictarminacionee con Cantidades cuya relación me g-etato de
etilo a fase acuosa as ie quines a cincuenta,es ventajoso,no solo por

ener un color mas puro,sin0 porque hay que tener en cuenta el efecto
disolvente y conoentrnato en nuestro caso del acetato de etilo respecto
del complejo ¿e CObultO,lJ cual nos gernitirá determinar emitidides me
nores aún de cobalto,que las determinadas en fase acuosa únicamente.
Los volúmenes de los reactivos empleados son prácticou,tcaiundc en
cuenta el material volumátrico corriente de laboratorio;;dumár se hace
constar el lecho de que ¿e 105 quince milílitros,cin‘o su ¿Lfitün en aa
tnración,debido a la solubiliiad del aCututc 3" stilo en la Fase acuosa
cuyo monto es ie lml ie acetato d: ntilo Cada 20m1Ge fosa acuosa.
Los resultados experimentales obtenidos son los Sigliuntmg:

6
1 , 4 V.

?1 “* “f “9 nnm 10m. 13m. 1 n. Ign. 22m. 25m. |‘“*°r.
¿pon ngpm 'J r 53.;ruv. log.

- 'j '; ' 91,30} ‘f
.. 1 .. q'; <0; ‘_ ',l ,‘rl rv‘ run r. ,, ..\- .I. 9'347
- l _ 3%,?” r o
__ _ '.'),¿¡_/')E

C,Ú ¡ ¡ 39,9”0,5 e 89,90l o .- . .A ; T, 73 q
0,5 59,09 5 3 " I'“53
0,5 no,"o



m1 Ge m1 de _ valor
Ippm Ioppm ppm FCm1n{Ï3T. Ï6m. 17m. ??m. 25m. 28m. mas prob lo“.

I 0,02 86,5'85,5m 50,5C QG’SCEC,508¿,50
I 3,02 86,7u86,7o 86,'C 86,7U86,7o 86,73 o, 7¡ I “¡:11 0,02 37 a7 a7 a7 a7 a7 O9, I IJJUL
l U,C28t,7fid6,15 ;t,75 ¿6,7bót,75 36,!) ,
l: , 7 —-¿—r;- p’n ¿:n n!" p-¡r 'I-r f'n'-) DI) Digg: v'l’b-JZ’Ï" Dl,)\,. Í
5 3,25 6P,15 6?,[568,15 6%,15 57'85 ¿1,8315
5 7,90 6',93 C7,9&67,üo (7,90

ï * É'" 5d50,20 50,: 50,oouo,oo 50,00 50 ¿1,6989

1,20 5,15 44,9x 44,70E4,7o 44,70¿'30 ¡5,70 45,55 45,4015,4Ü 45,4‘ 1Q94Ü
3,2” 'S,?C 45.7o 45,5045.50 45,30 45.50 ¿5.20 1.6551\ I,'_U 5,70 ’11‘73'2‘¿’¡_ 3,3u l [:9v5
1,5 “7.39 57,73 ïïgLu D7 37 57
;,5V 3,40 38 37,85,7,75 37.75 37,75 vw -= 1 ’¿n¿,50 jJ.b5 55,30 58,50 36 ¿H 3% ’¡’bú 'SÍ’“
¿.22 ,7,2> €3.53 ¿7.50>¡.25 37,25 37,25
2 ,9,H.¿?,C; ¿9,bc 20,3¿29,13 Pb,93 28, o no constancia
2 3,70 29,50 28,2523.10 23 37.75 ” " "
z 1925,90 ¿3,70 28,40¿ó,10 ¿7,90 27,*o ' W 
g, ,3002,13 21,a5 2ï.ï52l.60 21,30 ¿I ” “ “
2.6 ¿I,7C 21,5? 21,432I,20 EI 72.?G ' " "
2," ¿2 23,93 g},7®21,50 2:,30 21,10 ” " "
3 7,70 17,53 17,3317,Io L6,90 46,60 " ' "
3 '7 IC 17 16.8016.75 16.60 16.50 ' ” '
3 ¿7,3CI7,IS :?,I0¿6,40 16,60 16,3? ” ” “

p: el cuadro de las L+ctaras ¿gsreca la columna de los pr'meros valores
3 los uisz m1natos,entóndiénd05a Sinz minutos ¿espués del

afirñgáúo JF batm-nítroso-¡lfh—naïtol.
Los Tüsuluados exuerixcntalas nos aeúalnn,quc a partir de 0,5 purtas
por millón ue cobglto ez imgosible obcenar lúofiürüd de valor constant",
ni afin uuhlrc de ¿na hora ccmc se QOmprcLar:.La ley de ¿emr,cxprasando
la concentracifin uE COÜ41t0,GÜppm,sn iuncifin del losaribmo del porcen
taje da transmisién,se cumple entre U y 0,3ppm de cobalto;pura concen
traciones x¿yorss no cumple,ósea,se aparta de la recta representativa
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m1 df m1 de valor
lppm lOppm ppm |10min}l3m. 16m. 19m. ¿¿m. 25m.l28m. mas prob log.

4 0,8 33,5C 33,4033,30 33.20 33,2 33.20533.20 11 4a l 594n4 0,8 €33.90155,7C35.50 33.40 33.4033.40;33.40 ’“' ‘ ' ‘ V
4 C,3 ‘33.EO:33.5233.4O 33.30 33.3 33.3C¡33,30

5 1 '26.a@j26,5:22.4o 2É.35 26,3 22,35226,355 1 j27,10525,9ü2 ,80 2*,70 26,7 2 ,70? ,
5 1 326,40326,3dzs,2o 25,10 26,1 25,10'26,10 25'38 1'4¿12
5 1 ¿26,77¡26,s=26,4e 26,40 26,4326,4Cg
6 1.2 22.1n5 22 21,?5 21,30 21,3921,_;
< 1,” 92 r1.=a©1,7o 21,60 ï1,602 .60 91,60 ;l - 1 138;Ó ¿2’50 v,‘L,/ y
5 1.- ¿2.35 -S.2v?ï.lí 21,??21,53 21,33 21,3:
7 1,1 17,1- 1? 16,53 16,751¿,73 16,75 15,75
7 1,4 1?,4\ 17,3017,2: 17 17 17 17 .fi 7! 1 624°7 1,4 1o.9u 16,7316,60 16,5216,5o 16,50 15,"g *"' " ,4 ‘
7 1,4 17,, 17,1: 17 ¿6,3315,9O 1?,jfi 16,¿3
9 1., 14 1‘ .71; 70 13.€:1: GC 13 fio 1: 60 , i
a 1.n ¿7,60 13:6013:5C 15.55 ñïsc 11:50 ’ 1J’15 1'1519

los resultados experimentales nos llev¿n a 19 siguirute canclaeiónzla
ley dé ímvr se c;r;14 ¿abre “ y ngm ¿e :0b.Lto,y la msnñr cantidad de
ch21to üífcrxnciatlc es ie O,L1;;n.
COCÉÍÍOTF do (¿e el ccmplsjo 6e cobvltc fcrmadoei mails :1csliao,;uri*

'lrica ï: culcr tc: un? >31Íífífitfiign f15¿ y gus In intensifica en el
'cetato,:e hici?rcw un: Ezrie ‘t ¿13¿J53 ¡le llevaron 2 13 ai¿u1ente
concluaíflnz

¿n madio acuoso,ain ¿Cctatc y acidez cítrica C,1molar 6 aul
ffirica Ü,25ü,las lecturas varían rapidíasimamente y da tal manera que ‘
es imposible astablucer Valorss.‘asmado al :‘2tïtc y con acidez sulfú
rica O,S( ,sería imposibls distinguir entra 0 y Sppmde cobalto 2 pesar
de obtener lecturas estables,ncro qze son id!nticas,10 cual significa
ría una destrucción dal complejo de cobalto.Si se reduce 19 acidez aul
ffirica a 0,25%y trabajando al acetato,nc suecia tal cosa Ji que se ob
tienen valores establas y la ley de Bear se cumple entre C y 0,5ppm de
cobalto;cosa similar acontece con acidez cítrica 0,2H al ucatato.



Resumen de conclusiones.

I.Deturminación colorimátrica de cobalto can beta-nitroso-ulfa-naftol:
a) la ley do Boor ae cumple entre 0 y 1 ppm de cobalto.
b) la menor cantiduu deturminablm dc cobalto es de 0,0259pm 6 sea

25m3de cobalto on 1000 litros do fas. acuosa.

2.30terminaci6n colorimétrica dc cobalto con alfa-nitrouo-buta-naftol:
a) la ley dc Beer ¿e cumple ontre O y 2,2 ppm de cobalto.
b) la menor cantidad determinuble de cobalto es de 0,05ppm 6 sea

SOmgde cobalto en 1000 litros de raso acuosa.

5.00nsecuencia de I y 2:Conformea la técnica seguida y a los rasulta
dos experimentales obtenidos,sc aprecia que el beta-nitroso-alfa-naf
tol posee una Sensibilidad doble respecto de la del alfa-nitroso-beta
naftol.

4.Doterminacióncolorimétrica de cobalto con beta-nitroso-alfa-naftol
{al acute-3‘30de etilo:

a) la ley de Beer se cumple entre U y 0,3 ppm de cobalto.
b) lu msnor cantidad determinuble de cobalto es de C,005ppm6 sea

Smgde cobalto en 1000 litros de fase acuosa.

5.Eetnrminación colorimétrica de cobalto con alfa-nitroso-beta-naftol
al acetato de etilo:

a) la ley de Beer se cumple entre 0 y lppm de cobalto.
b) la menor cantidad determinable de cobalto es de 0,01 ppm6 sea

lOmgde cobalto en 1000 litros de fase acuosa.

6.00nsecuencia de 4 y 5:La relación de Scncíbilidudcs cs la misma como
la dada en 3.pero confrontando las menores cantidades determinabloe
de cob:1to,de I y 2 con 4 y 5 respectivamente,vemos que trabajando a1
acetato de etilo,cs posible determinar uno concentración de cobalto
cinco veces inÍcrior u la determinada en fase acuosa.

.._. -.-..—.-».—.-h._-.
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