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FOTOMETROS

Generalidades.- Los fotómetros o fotocolorimetros son aparatos destinados

a medir comparativamente la intensidad luminosa,trasmitida por una sustan

cia con respecto ala intensidad luminosa incidente,es decir,miden la ab­
sorción de la luz .

Estos aparatos pueden ser usados para la determinación de la absorción

de la luz en medios sólidos,liquidos o gaseoso’. Pero a nosotros nos in­

teresan en particular los dispositivos empleadospara las soluciones .
Tambiénpueden ser empleados estos aparatos en la medida de la absorci­

on en las diferentes regiones del espectro,visible,infrafrojo,o ultravio­
leta,pero solo los métodfide observación en la región visible del espec­
tro serán considerados.

Ins fotómetros o fotocolorimetros están destinados a llenar dos finali­
dades:

la. Seleccionar una haz luminoso de longitud de onda determinada,con el

cual se trabaja y que corresponde a la zona de máximaabsorción de la sus

tancia que se analiza.

2a. Medir la intensidad de la luz trasmitida con respecto a la intensidad
de laluz incidente.

La elección del método para obtener un haz luminoso homogéneo,de longi­

tud de onda conocida,tiene gran importancia práctica porque de él depen­
de la mayoro menor especificidad o selectividad del aparato.

La realización de este propósito ha sido conseguida de dos maneras:Con

el empleo del monocromadory con el uso de filtros .

El monocromadores un aparato en el cual la luz blanca se hace pasar a tra

vés de un prisma que descompone el haz luminoso fundamental y permite ob­

tener radiaciones casi puras,es decir,comprendidas en una zona del espec­

tro,que abarca una longitud de onda de 50 Z o sea 5 mr.
En este casose obtiene un buen tipo de luz, prácticamente monocromática ,

ñero,en general,la intensidad luminosa no es muygrande.

Los filtros son cuerpos o soluciones coloreadas que se intercalan en el



trayeoto del haz luminoso y que solo dejan pasar las radiaciones que cor­

responden a su color . Son menos específicos que el monocromador,pues

dan.en general,un naz luminoso que comprendeuna región del espectro

de unos 250 i o 25 IP. Raramentc son más especificos.!ienen la ventaja
de ser menús costosos y de mas fácil manejo.

A pasar de 1a diferencia que existe entre la selectividad de los fil­

tros y el nonocronador.lcs resultados obtenidos con ambosmétodos son

seaeJantec,ouando se dispone del filtro apropiado para la determinación.
los filtros que se conocen actualmente están comprendidos en dos gran­

des categorías: a)riltros sólidos y b) filtros liquidos.
los filtros sólidos son los de uso más general y se construyen de dos

clases ,de vidrio y de gelatina.
Los filtros de vidrio están constituidos por vidrios coloreadas de com­

posición definida y que han sido estudiados espectrográficamente para ea­

tablecer la longitud de onda que corresponde a su zona de máximatranspa­

rencia y las longitudes de onda vecinas a las que son permeables :tales
son los filtros de Jena o de Cornig.!ienen 1a ventaja indiscutible de sn
estabilidad.
Los filtros de gelatina están constituidos por capas de gelatina colorea­
das,nontadas sobre vidrios incoloros.Son meno: estables que las anterio­

res.pero tienen la ventaja de sor más transaparentes.es decir, de absor­
ver menosradiaciones .

Los filtros líquidos están constituidos por soluciones-de sustancias co­
lorantes de composición quimica definida y cuya aísorción se conoce por

estudios previos de espectrofotcmetria . Se utilizan cclocandclos en cá­
naras apropiadas.Su uso está menosgeneralizado que el de los filtros.

La medida de la intensidad luminosa en 10s totónetros puede realizarse

por diversos métodos.

En algunos como el aparato de BUIFRIOH,lamedida de la intensidad lumi­

nosa se realiza pornaedios necániccs,reduciendc la superficie de entrada

del haz luminoso; an otros,como el LEIFO,la intensidad de la luz se redu­



oe por prismaa de polarización o Nieolle,y tinalnente,en otroe,como en el

aparato de Clifford,1a intensidad de luz ae varía por medio de una cuña

neutra que debe calibraree para establecer su posición en cada mitodo.

De acuerdo a 1a tecnica cómoee realiza,1a observación de la igualdad de

intensidad luminosa,los fotómetroa puedencatalogaree en dos grupo-:fotó­

¡otros Iisualee y fotónetros fotoei‘otriooe.En principio,1as dos formas
de observación son intercambiables.



Fotómetrosvisuales y fotoeléctricos.
En los fotómetros visuales,la comparaciónde intensidades luminosas se

hace por mediode la visión directa del observador.Presentan el error su­
Jetivo,dependiente de la capacidad del observador en la comparación de

intensidades luminosas.¡sta cansa de error se disminuyefuertemente con
la práctica,y entonces se consigue obtener resultados del mismoorden de
exactitud,que con los mitodos fotocláotrioos másprecisos.
En los fotocolorímetros,fctoelóctricos la comparaciónde intensidades lu-—

ninosas,se realiza por células fotoeléctricas,que tienen 1a gran venta­
Ja de evitar el error sujetivo de apreciación de intensidades.3e emplean
distintos tipos de células.que no entraremos a considerar en particular
aqníglos modelos mas difundidos no miden directamente la absorción de la

luz y están generalmente calibrados en unidades arbitrarias.
Estos aparatos pertenecen a dos categorías.según utilicen una o dos c6­
lulas fotoeléctricas en la comparación.

Cuandose usa una sola cílula fotoeléctrica,la respuesta de la célula a
la luz trasmitida por un rayo luminoso único,se mide con galvanóaetro
sensible c un microamperímetroy se calibra la variación observada en el

aparato de medidapara distintas concentraciones de la sustancia estudia
da,obtcniindose una calibración empírica.istos aparatos exigen de la

fuente luminosa.una corriente de intensidad constante.
.Iae aparatos con dos células fotoeléctricas.no exigen corriente de inten­

sidad oonstante,pues las variaciones de la corriente ne admite que erec­
taría a las dos células por igual y los errores se compensarían.Enestos

aparatos,dos rayos luminosos de una fuente única,ineidcn sobre las dos

cilulas fotoclóctricas y 1a igualdad de iluminación está dada por un gal­
van6metrc.usado comoindicador cero.

Estos aparatos,pese a tener pequeñosdefectos inherentes a la construc­

ción de la célula Ictoelectrica.scn los aparatos del presente. Másaún,
con el adelante que se alcanzará pronto en la construcción y bajo costo

dc las células fotoeléotricas,serín sin lugar a dudas.los aparatos idea­
les del laboratorio analítico del mañana.



Descripción de; Fotómetrogg ¡ultrieh

gringipig- En principio el aparato consiste en una fuente de luz única .
que emite dos rayos paralelos de igual intensidad (Io) una de los rayos

pasa por 1a solución.cuya absorción se quiere medir.Este rayo luminoso ser
tre una disminución en su intensidad,que depende de la concentración de 1a

soisción.E1 otro rayo luminoso atraviesa un espesor igual de una solución

de compensación. En el trayecto de este rayo luminoso o en los dos.existe

un sistema meoánico,quepermite reducir la entrada de luz hasta igualarla

con 1a que ha pasado por el sistema absoriente y que mide la reducción de

la intensidad luminosa del rayo inicial, es decir , mide 1a extinción e
los dos haces luminosos se concentran sobre un ocular común,gue permite

la comparaciónde las intensidades de ambosrayos, previo pasado por filtros
de trasparencia oonocidañ

Se trata entonces, de acuerdo a lo dicho anteriormente,de un fotómetro

que mide la reducción de 1a intensidad luminosa por medios mecánicos,que

utiliza luz monocromátieaproveniente de filtros de gelatina y que compara

1a intensidad de iluminación por el métodovisual.

393939393193339_d_efpgripi)'-(3%T)apsrato consta esencialmente de dos par
tes:

1. La fuente luminosa y

2. El aparato de medida ofotómetro,propiamente dicho.
El esquemade la figura 1 nos servirá de base para su descripción.

El aparato de iluminación(!ñ, está constituido por una semi-esfcra(o) de

metal, en cuya parte posterior puede adaptarse un portaiámpara que sostie­

ne una lámpara NITRA(t). ¡A

La lámpara NITRAde B voltios. está constituida por dos hilos gruesos de

diferente longitud,cn cuya extremidadse halla fija la espiral de inoandes­
oenoia. La lámpara se coloca en su soporte de 1a caja de iluminación,de ma­

nera que el hilo grueso más largo quede hacia abajo y que ambas hilos es­

tén en posición paralela con respecto al eJe del aparato. Gonesto se evita

que los hilos mencionados puedan interceptar el haz luminoso que la lámpara
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do ei aparato no da más que iatrasparencia T;y ‘
La lectura Sobre 1a escala de trasparencias es más útil que la lectura

sobre 1a escala de las extinciones cuando se trata de sustancias que tie­
nen mucha absorción,pues el valor puede obtenerse con más precisión .

Cálculo de la graduación del tambor - Hemosdicho que 1a graduación del
v

tambor da directamente el porcentaje de luz que pasa por la ventana y por

lo tanto,debe existir una relación estricta entre ella y la rotación del
tambor.

Sabemosque la intensidad de 1a laz I ,-que sale por la ventana cuadra­

na del diafragma, es proporcional a su superficie. Dada 1a construcción
del diafragma pueden establecerse la superficie de la ventana en función

de la diagonal (d) que le corresponde ( Ïig 4), y ésta a su vez del an -_
FIGURA í‘ E ‘ZT r
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gulo de giro del tambor de medida. El valor de (d) puede variar entre 0 fi

(cuando está cerrado) y un cierto valor máximo(completamente abierto) y el

ángulo de giro del tambor variará entre 0 (entonces d = 0 ) y 360° o sea

una vuelta completa del tambor (entoces d a máximo aiimá+
La superficie de la ventana es proporcional a1 cuadrado de 1a diagonal d de

1a abertura cuadrada del diafragma y como1a superficie mide indirectamente

la intensidad de 1a luz que pasa, 1a relacmón puede expresarse por 1a ecua­

ción: y I- Á- ola.
’ (42V ,

Comoel valor de d2 es proporcional al angulo de girbï
a 2 A

0¿ zz< og > (42)2". 360°



entonces:

I ..( c><y.360°

De acuerdo a esta ecuaclón,la intensidad luminosa variará entre 0. cuando

04:0,y 1, cuandoo<=360°. '

Inversmmente, es posible medir la intensidad luminosa si se conoce el án­

gulo de giro<x del tambor de medida, pues de 1a ecuación anterior tenemos:

I=(;:o.)z °<‘= 1x (36°92­
y extrayendo 1a raíz cuadrada.resu1ta:

D4: 360°xr?
que nos dice que si dies 0°, entonces I tendrá que ser o también y cuando

oL:860°, es entonces I: .

Si el espacio_ccmprendido por una vuelta completa del tambor se divide en

100 partes, entonces cada valor expresa un percentage.

El desarrollo de esta ecuación esta representado por 1a curva de 1a figu­
ra 6.
Aquí se v6 bien que el valor de intensidad luminosa es proporcional aloca­

drado del ángulo de rotación ( ) y no a .Esto permite obtener una gradua­

ción más regular en ¡l tambor .Si se desarrolla 1a graduación del tambor

en un plano Iig. 6,se vá que las divisiones están más separadas en el ez­

tremo que corresponde a pequeñas intensidades que en el extremo de las

grandes intensidades. Esto concuerdacon las características de sensibili­

dad del oJo.

Si 1a superficie se relaciona al ángulo de rotación (y no al cuadrado)
entonces se obtiene una recta.

En lo que antecede, hemos descripto el aparato de PUIFRICE.para su utili­

zación en la determinación de 1a concentración de sustancias coloreadas.

pero es necesario hacer observar que el mismoaparato puede permitir

otras clases de medida, cuando se le adaptan dispositivos apropiados.isf
por ejemplo el aparato de PULFRICHpuede ser utilizado comonetelómetro o

comofluoreeeímctro y tambien permite medidas de brillo,etc,perc en este
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m la figura 7 se ven las bandas de absorción que presentan un Juego de

12 filtros s, que por-1m observar de guá manera. se distribnuen entro
cada. filtro La longitud de onda que dejan pasar. Se ve por lo. pequeña ban­

da.6.otmparenoia que presentan, que los filtros del rojo, del anaranjado.
de]. verde, son más selectivos que los azules y violetas, cue abarcan una

zona más amplia del espectro.
Enla figura e so pmdonaburrir 1.a om de trasparemin. por los 9 fil­
tros S comunesdel aparato.

De anuario a 1a.curva de cada filtro. 09 que se lo asigna el valor aproxi­

madoae nómina trasparonoia. Se vo aquí que los filtros m son memorand­

tiooaóporo si agfioientameat. nicotina comopara ser usados en el análi­V

°s ° —' sis totorétriooáuanto más estrecha es ip. our­
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por dos valores z a ) la reflexión ¿e la luz en onda onra,gue se admite

que tiene un valor de 8 a 9 fi (8 centésimas a 9 centésimas), y b) 1a ab­

sorción propia por el espesor del viario y la capa de gelatina coloreado.

Filtro

(¡comunmente

88

U}

75

72

66

61

67

53

8

Tabla 1

Carácteristieas de los filtros espectrales
Máximo de

trasparencia
en mr

679

620

572

528

488

453

Centro de
gravedad
gel filtro
util en mr

750

729

666

619

572

650

494

463

434

Color aproximadodel filtro

Roáo

Rojobrillante
Rojobrillante
Anaranjado

Amarillo verdoao

Verde

Azul.

Azul violeta

Violeta



¡enojo del fotómetro de PUIFRICH

Regulación de la lampara para obtencr la igualdad de iluminación

Debemosante todo colocar los dos tambores de medida en la posición de ple­

lna abertura(divieión 100 sobre el tambor):i continuación se interpone el
filtro verde 355por mediode la rotación del revolver portatiltroe.
En general, se constata entonces una débil diferencia de iluminación entre
las dee mitades del cam30.Desplazandohacia el interior o exterior uno de

los pu:* ’ ‘ ’3. de la lámpara, se puede modificar ligeramente la
ilminaoión en el eentido requerido.
Si la diferencia entre las iluminacionee es del orden del lor,ee puede oom­
pensar introduciendo un vidrio claro(que forme parte del equipo)en 1a 2a

ranura del portalúmpera.Eete procedimiento permite obtener una igualdad de

iluminación con una aproximación de l a 2 fi.

Esta regulación ee puede controlar fácilmente,llevando uno de lee tambores

de medida a la división 50 aproximadamente,luegc se hace girar el 2°tambor

para obtener la igualdad de iluminación de lee dee semioampoe.81el prome­

dio de varias lecturas no presenta más que un desplazamiento de lfl.eon re­

lación a 50,ee decir,cuando se lee en el tambor de 49,5 a 50,5,ae puede
considerar que la regulación realizada es satisfactoria.
los erroree que pueden provenir de pequeñas diferencias entre las ilumina­

ciones,pueden;pcr otra parte,eer eliminados ulteriormente.Para ello se ha­
cen doe lecturas ,una sobre cada tambor, invirtiendo la posición de las

cubetas que contienen las eustancias a analizar y el ensayo en blanco eo­

rrespondiente.
La regulación de la igualdad de iluminación,puede ser suprimido si se da­
eean realizar medidas fotometricas de acuerdo al metodode sustitución.

Preparación de las oubas.1ae oubas de vdrio deben ser limpiadas tan proli­
Jamente comosea posible.puos de ello depende en parte la exactitud de las
determinaciones.

las elbas normalee(que son las que nosotros usamos).ouyas paredes están eol­

dadas entre si, se limpian pasándolee primero un ácido fuerte, despues una'



leJía alcalina y luego abundante agua destilada.

El secado en estufa puede practicarse siempre que se use temperatura mc

derada y puede hacerse más rápido aún paséndoles primero alcohol y lue­
go éter. i.

No es aconsejable secar la" cubetas con trozos ¡e papel de filtro,porqne
éste deja fibras adheridas a las paredes internas,que al quedar en sun­
pensión en los liquidos pueden afectar sensiblemente las determinacio­

nes. Lo más aconsejable es onJuagar dos o tres veces las cubas con el lí­

quido que ha de usarse para efectuar las mediciones. Se tendrá además es

pecial cuifiado de tomar siempre las cubas por los costacoa en che no pa­

sa la luz,puesto que, las manchas que dejarían lo: dedos en el vidrio ,
podrían afectar las lecturas.
Las cubas tienen , a nuestro criterio el defecto de tener forma de para­

leleñípedo y por consiguiente,de presentar varios angulos que son difí­
ciles de limpiar.

- Ejecución de las medidas - Las condiciones que debemos observar para cb­

tener buenas mediciones son las siguientes:

1°- Es conveniente instalar el fotómetro en una habitación que esté ilu­

minada con luz difusa, no muy intensa y si fuese posible es muchomejor

aún , en un cuartñ oscuro. Conellos se evitan excitaciones visuales per­

niciosas puesto que, el oJo tamano es muchomás sensible a la percepción
de intensidades luminosas cuando no recibe excitaciones intensas .

2° Antes de comenzar el manejo del aparato es indispensable comprobar

el centrado de la lámpara por cualquiera de los métodos que» indican

los folletos de la casa Carl Zeiss Nena“?
3’ Suponiendo que se conocen las cubas del espesor más conveniente para

nuestro caso, se llena una de ellas con la solución a inVestigar, y se
coloca en el portacubas de la izquierda . La otra cuba de igual espesor,
se llena con el liquido de compensacióny se coloca en el otro portacu­

basl El liquido de compensación puede ser un ensayo en blanco de la rea­

cción,o simplementeagua destilada, si los reactivos y el disol­
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vente usado no tiene absorción apreciable para la longitud de onda usa­

da en la experimentación. '

Los liquidos en examendeben estar exento: de rustnncias en eu"pcn"ión

y la" caras de lan oubas por donde pasa la luv deben esta: perfectamente

limpias.

4° - Se interpone en el trayecto luminoso el filtro nccesario,girando'
para ello el'iïvólver portafiltros de acuerdo con las indicaciones da­
das anteriormente.

5° - Debemo:enfocar el ocular,de manera que la linea de separación de

los dos semicírculos sea bien nítida.

6' Colocar el tambor de medición de la irguierda, donde se encuentra la

solución cuya extinción queremosdeterminar,en su máximaabertura, este

es en la división 0 de la escala roja o de extinciones,o en la 100 de la

escala negra o de trasparencia.

7°- Observando por el ocular,hay que tener muy en cuenta la posición del

0:0.puesto que,si no coincide el centro del campodel aparato con la ze­
na más sensible de la móeula lútea,no será fácil observar pequeñas va­
riaciones de intensidades.

Es ademásmuyimportante,disponer la oJera que obtura el otro oJo,en po­

sición cómodapara el operador . Ambosdetalles son muydignos de ser o

considerados pues inciflen en forma importante sobre las determinacionnl.

8°- Se mueve el tambor de medida a la derecha(lado en que está 1a cuba

de compensación) lenta y regularmente hasta obtener la igualdad lumino­

sa en los dos semicirculos; entonces, ee lee el valor obtenido sobre di­
cho tambor. Convienerepetir la lectura haciendo girar el tambor,pero ee

ta ver en mentido contrario. Seria aún aconsejable proceder a una terce­
ra determinación.

No es recomendable el procedimiento de girar el tambor en ambos senti­

dos cuando se está cerca de la igualdad de intensidades.

Las lectt ran deberán hacerse con predsnión ,v el promediode las

dos últimas da con aproximación el valor de le. extinción.



Al efectuar las medidas ee llega a una zona que podríamos llamar critica

en la cual 1a vista no distingue dos intensidades luminosas muyproxi­
mas y es por ello que aconseJamos dejar descansar la vista unas instan­

tea y volver a observar el campohasta obtener la máximaigualdad de ilu

minación posible.

La mismarecomendación,dsmoepara la elección del filtro mas conveniente

es decir, que al pasar de un filtro a otro , han de efectuarse varias 1
lecturas para aconstumhrarla vista al nuevocolor del filtro.

Convieneefectuar las lecturas sobre las escalas de las extinciones , o
ei se efectúan con aparatos que sólo dan la trasparencia, deberán calcu­

100larsc sobre relación E e log o de las tablas "ad hoc".

9’ Si la luz del fotómetro no estuviera perfectamente centrada y ,pcr
lo tanto, la intensidad luminosa de los dos camposno fuera igual, con­
viene ,para tener valores precisos,mover los portacondensadoree de 1a

lámpara hasta obtener dicha igualdad y sino invertir la posición de las
cubas.

10' - Se puedenhacer las lecturas correctamente con el fotómetro,aún

cuando la iluminaciindc los dos camposfuera desigual empleando el méto­

do de lectura por sustitución. En este caso se utilize un solo tambor ,
dejando el otro completamenteabierto y,si conviene, en una posición

cualquiera, con tal de que se mantengafija durante todas las lecturas.
En el portacubas de la izquierda se coloca el liquido de compensacióno

blanco, y moviendo el tambor de 1a derecha se tratan dc igualar los dos

camposen la forma indicada anteriormentcdla lectura debre el tambor de

1a derecha nos da un valor de extinción: E'b¡ Se reemplaza la cuba del

líquido de compensaciónpor otra del mismoespesor con la solución a in­

vostigar. Obtenemosasi una nueva lectura: Es. La extinción de la solusá

ción será la diferencia entre ambosvalores z

EzEs-Eb ’
Error en la lectura del tambor - ¡1 ojo es capaz de reconocer difercnp

cias de intensidad relativas en lee dee cupos del retó-etre del orden
“1 1 ‘ 2 ,0



is decir,dist1ngue,ouándo un campoes de 1 a 2 fi ná: o menos luminoso que
atrooLas lecturas son más correctas cuando los Valores de las eztinoionea

101daa,son más bado¡,qs dooir,ounñno la absorciún es manor.sienpre dentro
de ciertos límites.­
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de color marrón-verdoso,que cuando sevdiluye pasa a un color amarillo.1a
solución es estable por varias semanas.
Solución de beta-nitrosc-alfanafto1.Se prepara en igual forma.que la solu­

ción anterior.El color de la solución es rojo fuerte,y en cuanto a su cone
eervación es igual a la anterior.

Solución de citrato de amonio.3e pesan 129,585g.de ácido cítrico(q¿Hgo;.H¿o)
se agregan 10 ml.de agua destilada y se calienta.lcs cristales ceden su mc­
lócula de agua y se disuelvensluego se deja enfriar.3e coloca en un baño

frío y luego suavementey agitando continuamente.(debido a que la reacción

es fuertemente exotermica),se le va agregando 137.57ml.ds amoniaco concen­

trado.Luego en matraz aforado de 250ml. a 20°, se lleva con agua destilada

hasta el aforo.Se obtiene así. una solución que tiene una concentración de

0,á_g. de citrato de amoniopor mililítrc.
¿demós preparamos una solución de amoniaco 3 I.

Solución standard de cobalto. Preparamos un stock de solución standard de

60012.6H20de concentración 0.01 H.Pera ello pasamos la cantidad requerida
para 250 ml. devsolución 0,01 I.

PJ. 60612.6H20:237,95.

Peso teórico de Cc 6136320 : 0.5949 g.

Peso de 60012.6320 empleado: 0,60 g.
Se lleva a matraz aforado de 250 ml.a 20'.y se lleva a aforo con agua desta­

lada,ccmo el 00012.6320 no en droga standald o tipo primario, se hace nece­
sario proceder a su dosage. .

qbúaü
Para el dosage gravimátrico del cobalto proponemogía-Electrolíticc.
l) Determinacián comometalí ,b-Por reducción de su oxido en corriente de Hz_
2) Determinación comosulfato.

3) Determinacióncon alfa-nitrolo-betanaftcl:(qu5(HO)OH.
De todos ellos el más exacto y seguramente el menos engorroso es el móïtcdo

e1ectrclítioc.Es más recomendable .a’únsi el cobalto a determinar se encuen­

tra al estado de cloruro o de sulfato.

La tácnicc.mmsnïfia para el dcsage electrolítioo del cobaltc,es resumidamen­

te la siguiente:
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nova porción de olootrodog oo deja posar la corriente otroo 16-20 ni­

mtoo.3i dllpu‘l lo esta tiupomoso ha depositado oobalto obre 1a 7.o­
oo rooiín cubierta por 1a diluidoJa dobroinooih so Mo ¿ar por tor­
ninia.
m prontoconola electa-¿lisismm.tho ol vidrio dereloj quo
oo pusopara cubrir la cubaaloctrolítioa conel fio de evitar poan
proyoooioooo.lmut.a los 01m perodo¡odoque1a parte inferi­
or quod. sonando en 01 liquido.) lavan“ 1a parto suporior da los airo­
trodoo con abundanteaguadestimmgo retiraron los electrodos de lo

solución y lomos imeiiatuonto con agua destinado.
Corta-ol 1o.oorrientopnjoaganoa 01 oítodo con alcoholJoouos por colon­
taniontoa 105' por algunosoinatooanrriaoosy m.
Los resultados roorom

mutuBimoifinorooo do cobalto depositadoon o].«mamon! s.
aman-rumana». de cobaltocapo-atadoen .1 cátoaozomm g.
Variación 6.oposo do]. “020.0000 g.

cálculozrootor de transformacionda Coon Mirmo; 4.0564
o: ¡aon.=o;ozos x 4.03“:0.1238 se“ “612.6820.
¡n 260 ¡1.: 0.1223 X 6:0.6116 3.60 00012.6!30.
lohrim a. 1osancióna. una . enzo:
¡mamita solución a. 60012.6!» papa-ana tico." unaoohrim de 0.010271.



Condicions! óptimas para las mediciones

Longitud de onda- Las mediciones ¿o traomioión si hacen a diferentes lo:m­
gitndesdeom asomo“¡mimo conrwtintmaanimoo-betueflol)?
y luego con soluciones de complejo“ cobalto, para poder deteninar 1a
loMitud de onda.o nitro que nos dé el máximode sensibilidad y ei nin:

no de interferencia .per parte del reaotivo.(onr1a I) y 1a otra ¡nro oo­
1aoioneo con 0.0195-de reactivomós 1 mp...- de cobalto (curva II).

En todos las ¿ctflfninnn‘ t 0.6 nl. do citrato de alen10.lús 0.5’
nl. 6.osolution de amoniaco3 l. comopodanesapreciar en 1a timo].

lírino de sensibilidad y el ¡{nino de interferencia por parte del rea.- I
tivo oe encuentran en la zona c.- 1ongitud de enla de 530 un. que correa}

pende a1 filtro verde 8 53 del rota-otro de PUIFRIGI!.
cOrdende m a los reactimlílrarapower leo solucionesde].eol­

111030.uncontenganx y)... 6.ooobalto.aegninoe 1a técnica siguiente:
a z nl. de una solución de 10 parten por ai116n de cobaltomñadiloo 0,5

al. de citrato de amonioy luego 0,5 de anonimo 3 H. i continuación ii­
1u1loe a 9 nl. con agua destilada y por fin, agregamos1 al. de 1am.­
oión ao ona-nitroso-betanai’tol al 0.15 para bonosenizar.

¡a necesario apesar ei citrato de amonioonce que el continuamente

que¡ate.tione naroadaintimoia en las detoninaoionee Jl citrato de
amonioactúa adelúe cono barrer y comoooopiejante de los iones .intc­
fierentes.
La alcalinizaoián tiene por rin desplazar el equilibrio:

—C=T— _f__c_
(LH no: ci) llo-0+1

netamente hacia la formo.de quinón-oxina y que una vez formado el oo.­

pieJo de cobalto es muyoatable.Comodijimos antes,“ se opere. con sola­

cion de oobalto.paro. que se forme el oompleJo debemos trabajar en ¡odio

neutro o alcalinodhera bien,e1 complejo. una vez tornado. resiste h ae­
oión de los ácidos minerales.



Curvas ¿e elección fic filtrOuen el dosaje del ión Caufmedian_

te el alfavnitroso-betaggïtol.Determ.en fase acuosa.Fotómetrode Pulfrich.

I: Gon09.9.3. a; ca“.+ II: Con 1 13.9.3. de GoÏ+af; p 2 a? E 9!
430 0,880 15,20 43° 1.127 7.47

596 6.153 68.87 560 0.351 43.55
530 8,029 93,54 53 0.240 57,5
5?Ü 0.935 92.26 570 0,108 7?,98
619 0.024 94.62 610 0,8555: 88.72
asc 9.032 5,06 650 0.045 90,16
720 0.028 923.50 726 0,040 91,26
750 0.01% 96.85 50 5.939 95,54



DosagefotocolorimátricodeliónCo”,medianteelalfa-nitroao-betanartol,usandoelrotómetrodePulrrich.Deteminacioneaenfaseacuosa.Filtromásconveniente:8.53(530mg.)
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Dosagototocoltrimétricodeliónco+*',madiante01alta-nitroso-betanartol,usandoelrotómetrodePultrich.Deteminacioneaenfueacuosa.Filtromi:00nVen10nte:s53(530Ing!
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Límites Go cumplimiento de la ley de Beer

Por los valores hallanoa,qno figuran on ln tabla adjuntn.oo llega n

lo oonnlouión de que lr lo: de Boor,cuo establece una relooión lineal

antro el logaritno de lo trasmisión o 530 le. .1 la oonoontraoión.oo
cumplo on onto oaso.entre o p.p.m. y 2 p.p.n. de oonoontrooi6n de ión
co“ .

¿nomás,ao determinú quo lo.nonor cantidad de ión có“+ detorminnblo.

por esto nátoúo oa de 0.025 p.p.n.
El 100 fi de trasmisión do loz.loa fijanon llenando los cubetas con

nena destilada.
Los límites do cumplimiento de lo ley de Door.qne fijo-on on nuestra.

detorninnoionon.úirioron no: ligornnonto d. los quo obtuvo ol Dr. Loc

nrukhardéïgporondocon ol fotónotro rotoollotrioo de ininoo.
la nin intcroonnto ooo nos otrooon noootrns dotarninnoionon.oon tono

pecto n los del trabado anteriornonto oitodo,oonninto on quo ol 11­
nito inferior do onmplinionto... on nos-tro o.so,úo 0.025 p.p.n. do
ión c5++niontrnn quo ol limita inforior obtenido por ol otro oporn­
dor... do 0.05 no)...



ou
Dutmflnui‘u del 16aco++nec1uuta01¡“vuitton-mundial . (Pulirioh)

In tículo; "¡uuu ¡a ¡a indicada anterior-cute ou 01dona. del “a
co“ ¡cuanto el ulte-nitnuo-htnnnftolda único.¿florencia rama cu
ul "uuu nusuma.
WW ¿nuncapara1m!audiciones:
incita! dememm.u nata-udedos«¡uruapandeducirdo
una 1.auna un).capcom un unau un puesta unoki-o ¿o omiti­
ndud y un ¡(nino lo inturfurmiu por porto de].reactivo.

noum 01:"an prison representa01porcenth de luz trash“.
¡oz un soluciónul 0.01!a. Minivan-¡11Man funuiíuduJ.­
distintos {turnada curva uugunúu“presenta el porcentaje de luz
tra-¡tias poruna801m“ h “Müm-¡Huuftol 0.10.01!lil 1
ya... ¿o 16ae: función¿o lo: distintosfiltros.
la uuu ¡la¡inn amabilidad 1 ¡{nina Interfereuuiu por parte del
reactivo correspondeu 1a auna del cuth de una longitud de onda.
630 uu.¡va.le 416012.un1a macu-zm de obmvuuión.om en el oauu uu­
torlor correspondeu un filtro do colar ver“.
Porun. du uu“patron-m n observacue1a ranaóptimam lu u:­
Wmfimn la quocorrespondeu una longitud du onda¿o 519ug.
¡a ¿tothom u qua longitud de onda corresponde el ¡kilo de uupareulúl
outro las dos amada una a. única. separación 30 encuentra ou doo

¡mala prison corresponde e. “nu longitud ¿louna; no ooo ¡[1.: 1a uu­
gunduumluagituc donna.“ TOOlP.
Cuuoun infiere de lu “sanación 60.108grifloonJoa "salmon obtu­
um uuuol rotouoloríuutru un nunca.» cuanto u 1o 0100016:4.1
111m sin comment...“ uu: bum. h
lo ae puede trabajar u una Inauguran cu unen.¿e 510 uppueuto que uu u­
nan ningúnfiltro uuu centro de ¡cambiada carreupouduu un 10!­
gitud ds andar-ro estuáimdo las curvas se dafiuuo que el máximo¿o oo­

ruruuión entre ambas ocurre o. una longitud de ones ¿e 510 Ig.
m todos ha demásaspectosdel provengan aplicables ¡no ¡numb­
Iu dudanun01uuu amar.



Curvas de elección del filtro,en el dosage del ión ggït¿ggg;ggjg_gg
beta-nitrosñ-alfanaftol.Determinaciones en fase acuosa.Fotómetrode

Pulfrich.

z 2 con o 9.5.n. as ce*+ 11 e con 1 g.n.n. de cóï+fi! a? fi!439 1,300 5.01 430 1.419 z ee
470 0.531 23,39 470 0.815 15528
soc 0.251 se,v5 sea 0.414 39.55
530. 9.042 90.73 539 0.260 54.95
570 0.935 93.04 579 o,215 60.95
610 0.039 93.33 s10 9.119 75.03
seo 0,046 39,95 seo 0,949 99.33
720 0.039 91.41 veo .0.045 90.15
750 0,057 91,83 750 G¡O%O 91.20



Donna!fbtooolorinítrloo¿.1tánco**‘,mea1anto01beta-nitrooohllflnaftol,ulnpdo.1romemetro dorun-uh.Down-ningun»onfue“un... Filtromáseonvnntdnfi0|S53(530IQJ)‘
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Dones.totocolorimétricodelión00*"*,med1anteelbate-nitroeo-alranartol,usanoelfotómetrodoPulrrioh.Determinacionesenrasoacuosa. Filtromásconveniente:S53(530my)
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Límites del cumplimiento de la ley de Beer

Por 103 valores hallados en las úeterminaoionea.so llega a 1a conclu­

sión ¿o que 1a lo: de Bear ,quo eptableoo una relsoián lineal entre el

logaritmo de la trasmisión a 530 me. y 1a concontración,so qunplo entre
0.9.).n. y 1 p.p.n. de concentrnaiin de ión Co*+.

Ademásse determinó que 1a menor cantidad de ión Co++'úeterminable.por
ene m‘todo.ea de 0.025 p.p.m.

El 100 fi de trasmisión do luz.lo fijalos llenando las dos cubetas son
agua destilada.
Los valoren obtenidos ,oonouerúnn on un todo con los que obtuvo el nro

ua .
A.c.nnzkhardt,¿o nodo qu. no nba cnoda nada digno de mención,quo agro­
gar al respecto.



DosaJe fotooolorinitrioo del ión Cóp+mediante el alfa-nitroao­
betanaftol y el beta-nitroso-alfanartol.Dotermlnnciones en fase

nnuooa.Fot6metrol Pulfrioh y Hellige.

Ver detalles en la página siguiente.

1/4



uuyüflüJbULy e¿cansan:trago-giranafïol.Beterminacionesenfase

acuosa.Fot6matraaFulírichyHellige.
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curvaI ¡mania 4.1 16a “Hoodia!” .1 alfa-Introw-botnndtolo
Determinnoionoaen foco canon-.Fatónetro de Pulfrlch.

emanan-¡Jo 49116a«¡Huanuco .1 hh-nitmu-nlfwmlo
Determinaoionosen raso ¡nunoa.rotdlotro a. Pulfrioh.

Canal ¡Donna del 16» cóH'mediantoel ma-Mtroso-betand’tol.
Determinacionen cn raso nouoaa.Fot6aotro de 801115..

curvnIJÏmnaJo del 16a Conouonto el bota-nitroao-nlfunartol.
Detanhmotonu en fue aououJotónctz-o do 3011150.

7-6



L/S

Determinaciónrotooolorinétrion del ión Co*+mediante ei alta-nitrOIo
totunrtul.hueiundo uso del Fotánotro de Bellis.

notorninuoionee un raso saunas.

Las opcrauiunoa genoraioa,uaí comolas soluciones a cnplour.oou en un to

do idinticus a las indicadas para esta mismodoane.por audio dal Fotó­

aotro a. Pulrriuh. Delodo qua no vanos a insistir sobre ello .
Condiciones óptimas para lun audiciones.

Longitud de onda.

Culo en los casos ya vistos .6. oloooiün del filtro ¡(a oonvoniento.dn­
¡nos trazar dosuma o
La curva I.quu ruproauntup ¡1 porocntuau de luz trusnitida por una solu­
ción ul 0.01.! de alfa-nitroco-bctunu!tol.cn tunoidn de loa distinto.
filtros.
La curva Il.euo represent. al yorocntuao ¿o luz trunnitida por una colu­
oión de alfa-nitrouo-bctunnftol.nis 1 9.9... a. ión 60*”*.0nfunoidn de
los distintos filtros.
no 1a observación de las ourvnn.so deduce que la zona de ófitima capuri­

nuntaoidn su enounntrn en la longitud do onda de 530 te.
So observa que coincido un un todo con la elección del filtro ¡la convo­
nicnto.on el cano del Fotónotro de rulrrieh.
Límites del cumplimientode la leyie leur.

Los límites de onaplinionto dela le: de Beer son asunto-onto lo! .13...
que no encontraron un cute ¿osaao doi ión Go+*'yero usando el fotóuotro

40 Puitriuh
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Curvas de elección del filtro fiáS conveniente,cn c1
mn",“““““uÏÍ-"flï-Ï-"Ï ------------- w.______________'­

dosage del lon Co ,medlantc c1 alfa-mltros —bctnnaftdu

Determinacionds en fase acuosa.Fotómetro de Ucllige.
.....__—____...__—___.._._.._._.-_—y—-—.—._......_.__.._._._.—..——..——_...—_.—...._-—-—___—————..

660 ¿900714

"Q“J

Í . a ‘ ‘en ln puslna 91H"1cnte.
L x) P, ¡.4 y ,,

Ordena aser mm.=:107ue trrcm: lón.
AbCisaS t l? wm.== C11t8ñ033 entre 703 centro: fic

gravedad de los flltros.



Tabla de valores

Curva I---...--...
0 3.)... de 16a cobaltono

I
0.790
0.325
0.075

0.070
0.065
0.040
0.030

Curva II

1 varon.¿e cabllto”
pr
15.1;
21,54
66,7?
70,41
33:32
91.20
95.33

qa
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logaritmo

fiT.
73705

1.68196 1.35303 1,64098

Muenteo].alfi-nitroao-botanattol.oItMúmundennMMM

m. m. m. n.
m a u a

mm O 0 0 O

m mmwmmm Mm..m..m...m.0000 0000 0000 0000

m m. mmmmX mmm
u 0000 “WWW mmm“ “MMM

mmm“
umm'

530wo‘

ll“:

EXTINCIONES

Dancefotocolorimótrioo¿.1unco++
IWhHMndmnsmInnnumun

nluomhamnmmmu:

.p.m. 2222 2222.2222 3833

ml.

IOn.p.m.

2222 2222.2222 3338

rhl.

lp.p.rn.

:: :: :: ::
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Determinaciónrotoooiormstrioa ¿.1 ión Co++¿mediante el beta-nitroeo
ol!unufto1,haciendo uso del fotómetro de Hellige

Determinuoiones en teee acuosa.

Los detallee de tecnico son idintiooe e los indicados en este miemo
doeaje,pero haciendo uno del totúmetro de Pulfriuh.
Condieionea óptimas para las meaioionee.

Longitud de onda.

Comoen los conos antorioree.pern elejir el filtro más conveniente.

construimos dos curvas.

La curva I,gue representa el poroentuJe de luz trasmitiln por una Io­

lución al 0.0135¿lobeta-nitrono-ulfunuftol,en Iunoión de lee distintos
tiltroe.
La ourvu Il.que represento el noroentuje de luz tresmitidu por-umaoo­

lución a. bota-mtroso-mmartoL-a 1 pq... e. ión Co++enfuncion
de los distintos filtro.­

ObeerVandolas ourvus,ee infiere que lo zona de máximesensibilidad y
mínimainterferencia por parte del reuetivo.oorresponde o unn longitul

de onde de 530 mp.
Límites de cumplimiento de la le: de Beer.

Los limites de cumplimiento de le ley de leer,eon exactamente los mie­

mou que ee encontraron en este mismo donado,poro usando el rotdmetro
de Pulrrioh.
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“1"” l . ‘ W r 1 'p r »Y',;n" ,1C: _ L (ijCCJOA A, 11123"; fl Ü CO VJ - u'.ch cl doggjc

A 'l 'n' ++ " 1 - ' 1° r ' + -'“ci lun Co ,meu ante 3* beta-filtrosc-aljannmt01.Deuerm1­
1:‘otórrzctrode Hellige.naciones cn fase acuosa“

Tibi; de valores eh J; purinaCA.
15 mm.= 105% de y

-dístïmnífl CL
Ordenaáasï
Abcisas t l? mm..­

w ‘ad de Jo: ;¿



mv

450
470
500
530
550
570
660
690

“P
450
470
500
550
55
570
660
690

bi

l p.p¿m. de ión
E

1,150
0,950
0,630
0,320
0,270
0,190
0,000
0,020

cobaltoSo

47



DosagefotocolorimétricodeliónCo4+meéiant

eelbeta-nitrOSO-al

usandoelfotómetrodeHellige.Determinacionesenfaseacuosa.fanaftOI’ Filtromásconveniente:

550EF.­

lp.p.rn.

¡0p.p.rn.

p.p.m.

E)(Tl

NC

l(DNEZS

15¡lllle

Valormás
probable

gt

Logaritmo

xt

IDIDLDIDNNNN lDlOlDLO
0000 OOOO r-h-Iv-h-lNNNN

9--­
OOOO OOOO
«¿de momo

IDIDl“ ha“.
00 CCOO 0000 OOOO CCOO

“0..OO Flo-lv-h-I NNNN #‘d‘fl'd‘ {0001.0

0.148 0,149 0,1510,152 0.156 0,158 0,159 0,159 0,160 0,1640,158 0,159 0,168 0,167 0,169 0,169 0,179 0,180 0,181 0,179 0,220 0,2220,218 0,220 0,250 0,270 0,280 0,280

0,179 0,2200,2220,218 0,220 0,250 0,270 0,280 0,280

0.148 0,149 0,1510,152 0.156 0,158 0,159 0,159 0,160 0,164 0,158 0,159 0,1680,167 0,169 0,169 0,179 0,180 0,181 0,179 0,2200,2220,218 0,220 0,250 0,270 0,280 0,280

0.148 0,149 0,1510,152 OJBG 0,1580,159 0,159 0,160 0,164 0,1580,159 0,168 0,167 0,1690,169 0,179 0,180 0,181 0,179 0,2200,2220,218 0,220 0,250 0,270 0,280 0,280

0.148 0,152 0.156 0,179 0,220 0,2220,218 0,220 0,250 0,270 0,280 05280

0,150 03158 0,160 0,168 0,180 0,220 0,270

70,79 69,51 69;19 67,92 66,07 60,26 55,70

Hifi! 1,84205 l85998
_L____

1,83200 1,81000 1.17045. 1,72997

42



DosagcfotocolorométricodeliónCo“medianteelbeta-nitroso-alfanaftol,

nacionesenfaseacuosa.

usandoelfotómetrodeHellege.Date. Filtromásconveniente;550HIP..­

lp.p.rn.

E)(Tl

NC

lC)NEES

lillllh:

Valormás
probable

sr.

logaritmo

fl1'.

“QR. l...NNNN fl'fl‘d‘fl" {00010 CDCDÜCDa a a aCCOO HHHH HHHH HHHo-l HHHH HHHH NNNN

NNNN #Ü‘d‘fi (090100 (DCDOJCDG...
COCO HHHr-l I-h-lr-h-l HHHH HHHH HHHH NNNN

0,3120,312

0,312 0,312 0,3100,314 0,348 0,3510,352 0,349 0,395 0,395 0,395 0,397 0,438 0,435

0,312

3.3355. ¿353R... 5%r-lr-l
IDIDLO

OOO CCOO OOOO

0,312 0,350 0,395 0,438 0,483 0,577

44,57 40,15 35,44 32,89 25,47

1,68797 1,64002 1,50319 1,55158 1,51705 1,48115 1,42275

ád



Dosaïgefotovolorimét'ricodeliónno“medianteelbeta-nitroso-alfanartol,usandoelfotómetrodeHellige'.Determinacionesenfaseacuosa. FiltromásconVeniente:5301011.-.

EXTINCIONES

Valormás

lp.p.rn.

lOp.p.rn.

15lllltns

probable

Logoritmo

fi'l'.

NNNN 'd'd‘fihd'¡una a...
NNNN NNNN “831010

NNNN ÜÚÜÜa a o a a a. a a
NNNN NNNN MMM!)

0,770

0,607 0,605 0,610 60,608 0,6570,656 0,6660,661 0,7700,772 0,7710,770

0,607 0,605 0,6100,606 0,657 0,656 0,6660,661 0,7700,772 0,7710,770

0,607 0,6050,610 0,606 0,657 0,656 0,6660,661 0,0700,772 0,771 6,770

0,6070,6050,610 0,606 0,657 0,656 0,666 0,661 0,7700,772 0,771 0,770

0,607 0,6050,6100,606 0,657 0,656 0,6660,661 0,7700,7720,7710,770

0,607 0,660 0,771

24,75 22,02 16,97

1,59256 1,54262 1,22966

¿59
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Aeondieienaeionto al aoetato de etllo.Determinaciones con Fotómetro Pnlfrich

Seguieos la tíonioa indicada por ol Dr.A.c.Burkherd¿Ï2onligeras nodirioe­
oionee.

¡o tóonion seguida ea la que exponeaoa a oontinuaoiCn:

¡a reacción se llora a cabo en uno ampolla de decanteoion.en le oeal ee

vierten 1.25 al. de citrato de enoaio.(r)'ll.(eantidad variable) de sole­
oión de Coa (x) p.p.n..1.2ñ el.de solución de aaoníeeo,z I.. ¡gitanos y
elevanos hasta volumenaprozineno de 20 al..ïolvenoa a agitar y anahi-ol;

8.5 al. de solución alcalina el 0.Efi de adIaenitroso-betanaftol y ¡1.vgnos
e 26 al.oon agua destilone.Lneso agita-oe y poeteriornente agrega-oe 1,5

el.de acetato de etilo y finalmente ¡gitanos oon fuerza. l oontineaeidn,
dejanos reposar hasta que la oeparaeión ¿o lao roeee acetato de etilo-aeeo—
ao seo bien nota.

Antondo proceder a separar las faeee.eonviene dar eiertos detalles inhe­
rentes el nodooperatoria.
Ante todo abrimos despoeio.y eoloaente unpoeo.1a ¡lave de la ea;olla.yaro

que la raso acuosa ee escurre.
Si se tratase en onerto oeeeo,qne ee lo correcto el hacer noo de totale­

troa,será difíoil observar el ¡enlace de eeparaoiónde las dos fases.
Es eooneeJable.puea.valeree de un papel blanco pero poder ver tien el ae­
nieoo.Lnego eo deja reposar ua.inetaate,yera que las poreionee de la fase

eeuoea,qoe quedanya sea en la fase aoetato o bien. adheridas el vidrio;

ee separen. Pere eeparer lee parten de tere aoeoea adheridos al vidrio.
ee ooloeo le alpolla de deeantaoion horiïontalnente y ee le haee rotar ee­
bre sn eje.Deepu6e dejenys reponer y recien ontonoee eetonoa en eondioio­

nee de separar las gotae de rene eeooee.qoe ee Juntan en la parte inferior

de la enrolla de deeantaoión.

Luego que ee segaré dicha porción, por la boca de la ampolla.ee eaoa una

parte de la fase acetato ¿e etilo.que uenreeos para enanager la cohete.



db

un Wa 3.1.321porla han a. 1aalgunadedomtaoión,uvim­
01"¡to dala tau notaba]! la cubetas“: no. rm. runni- la lao­
tuu ¿oamm oa true-zum.
Caou “mi.” cantidades¿o"nun son2.5me: n63am no
ha «pm enran anonima-oa 1631.0el líquido¿ommm“­
n “dosha dew-¡mima ¡no"manga fm acetato.““to dual­
voto.
n acetatode“nautica.” ya diana-mnafecto¿innata y ¡anun­
treatment" 01couple“cobalto.“ “¿o quemata la ¡“annual cn
¡1 “maquinaria” (ion cantidadeshastth sonoro.e. 16aCO++
ontu. “mas.
2a nu: important..repot1noa.qaa cubetasu encantan MonIfapiu y
por fila-0.1“ noemma conla solución.“ oc 909010.15"vacunas
¿o ser ens-guisosddinfllvanunu.

Lascubetasdom ur Mandar. por las mas pordond.nomu los
¡me luminosoa.porlas momo oz'pneltmterloracnto.
lo a deboolvidar“¿una en"to “¿naná trabajandoconunManl­
nnto num.“ nodoque¡e ¿abc tenor cuida“ de obmmJuogo do Mi.
determinación.“ o). llenado do ln out“; con 11cuido¿o mpenmidn...
paz-recto.“m our «1.105 tucuman mín erróneos.
1.olima ¡manía en al mo de prolongar”la opoth uncierto ti.­
po.oon ol disolvente del complejo.

‘ La ¡mi parásito salut; lucho en las ¿etmimioms,de meloquedebe“
aparcamdcntro de le youth.“ un cuarto oscuro.
m cuanto n los ¿más datan“ a tenerse cn cuenta pm llevar n fell!
tir-inn las detmimionoc.“ ha dorecurrir s 1a.-indimlonn can
¡amics-nah en natoaim trabado.



I
3:33¿3_¿23229¿9r¿uetr1co del ion CorT ,mediante el alfa-nitroso- ¿ l
betanaftol.Determinaciones en fase acetato de etilo.Fot.Pulfrioh.

Elección del filtro más conveniente

Comoen los casos anteriores,del dosaJc del ión Cc++1medianteel mismo

reactivo,en fase acuosa.debemcsconstruir dos curvas.La curva I,represen­

ta el porcentaje de luz trasmitida por una solución al 0.01%de reactivo.
en fase acetato de etilo.en función de los distintos filtros.ta curva II;
representa en cumbic,cl porcentaje de luz trasmitida.por una soluoicn al

0,01 76de reactivo más ¡0,3p.p.n. de ión cobalto,en función de los distin­
tos filtros.
La zona de máximasensibilidad y mínimainterferencia.pcr parte del rescu­

vo.es la que corresponde a la región de 530 me.0bservando las curvas.nota

nos que el máximode separación entre ellas.corresponde a 510 mu.;losmis­
no acontece ampliamente.por las curvas de absorción,fotografiadas en el
espectrógrafo.
Demodo que por este método espectrográfioo,se confirma.que el filtro cn­

yo centro de permeabilidad corresponde a una longitud de onda de 530 m? ,
es el más oonvenients,ya que en nuestro sistema de filtros no eziste,a­

quel,cuyo centro de permeabilidad corresponde a 510 m9 ,que sería el ide­
al. teniendo en cuenta,la no especificidad de los filtros a nuestra dis­

posición podemosconsiderar,lcs resultados obtenidos,como muybuenos.

En la zona correspondiente a 550 nu ,la fotogtafía del espectro de absor­
ción,indica otro máximode absorción.Este no es tan pronunciado comoel

que indicamos en la 7ona correspondiente a 510 nu .
El mínimode separación de las dos curvas (I-II),que se observa en la zo­

na correspondiente a 660 mu ,se confirma en la fotografía del espectro de
absorción.



A d

'L,€n el dosaje.p«—¡yconvenieï/n qm2L A;O

ft07.De m" 1'12‘4te?troeo-betnna(“g-1'] l31€

n+n
LUX/Vacet. e

__-..._.._..._—.__—.._—.._.___.__—.—-..........___._.__._...—_—.._..‘.._.__.._._....._.._,_..,._,_....___,.



Tabla de valores

o p.p.m. de 16h cobaltono

E

2,300

Curvn II

0.3 p.p.m. de ión cobsltoso
yr

0.10

66,07

84,53

m
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DosagetotouolorimétricodeliónCo++,medianteeluta-nitroso-betanartol,usandorotóunetrodePulirieh.Determinacioneaenfueacetatodestilo. filtromásconveniente:S53(530mr.)

ml.

lp.p.rn.

ml.

IOp.p.nï.

EXTINCIONES

llIII“:

||Illl":

Valor
más

probable

fiT

Logarilrno

70'l'

WIDE)“h a o aHHHH HHHH NNNN «mmmnnnn nnnn-üvwv

ü'wd'fl'o... ¡una0000 003mm NNNN «##w 0000.7. O" 6' .1.OOOO OOOO OOOO HHHH HHHH HHHH Flo-¡HH

0,2200,2230,2250,224 0,3040,3050,3100,309 0,3930,3940,3960,397

O.8200,2230,2250,224 0,304 0,305 0,3100,309 0,3930,3940,3950,397 0,480 0,480 0,4790,481 0,6200,6100,0050,003 0,7190,7200,7230,721 0,839 0,8410,8370,840

0,2200,2230,2250,224 0,304 0,3050,3100,309

0,223 0,307 0,395 0,480 0,610 0,839

59,84 49,32 40,27 33,11 19,05 14,49

1111922 1.9203 1,60498 LEE 1,39005 1,27989 1,15107

672/



En los cuadros de las 1eeturas.apsreoen los primeros valores determinados,
a los 10 minutos.a partir del instante en que se agrega el alfa-nitroso­
betannftol.

Los resultados experimentales nos señalan,que entre O p.p.m. y l p.p.n.,
se cumple le ley de Beer.

La menor cantidad de ión Co++determinuble,ss de 0.01 p.p.n. Los results­

dos obtenidos son,en un todo.coneorúantes con los de la tesis del Dr.A.0.

Burkhsrdtfg en cuento s la sensibilidad del rotómetro visual de Pulrrieh,
con respecto al fotómetro Iotoeléetrieo de Aninee,serán considerados ez­
tensamente en un capítulo aparte.
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nome ¿.1 16a en.»++mediante el beta-nitrceo-elfanurtol.usnndo el
rotónetro de Puli‘rioh. "ú

Determinacioneeen fnac acetato de etilc.

Seguimosen un todo.los detalles de tienioo indicados en el dosaJe de
ión Co++nedinnte el alfa-nitrono-betannrtel.operando en fase acetato
de etllo.
Elección del filtro Ida conveniente.

Debemosproceder comoen todos los cusco ya vietoa,o construir dee

curvas.

La curva I.que represente el porcentaje de lo: traenitidn por una co­

lación al 0.01 fi de renctivc.en face ocetoto de etilo.en función de lo
distintos filtros. '
La curva II.qne represento el porcentaje de luz tracmitida por una ec­
lnción el 0.01 fi de reactivo cn race aeeteto.móe 0,3 p.p.u. de 16n Gc++
en función de los dietintoe filtros.

De la observación de ambas curvoa.se deduce que lo zona óptica ¡ero la

obacrvnoión.eorrosponde o unn longitud de onda de 510 np..coec que ee

denfirnedc por lo curva de absorción fotografiado en el ecpeetrógrcrofzo
Bay otro cínico de absorción,onnque no tan pronunciado o una longitud

de onda de 150 IP.
Ocho la zona de máximaabsorción no corresponde el centro de pernecbi

lidad le ningunode los filtros disponible-,ee elije el quenio ee eee
noia en su comportamiento.a1ideal o eee el filtro 550 no.
Limites de cunpliniento de_1e lqy de Beer. los limites de cumplimiento

demente le:.eet3n comprendidosen tre 0 9.)... y 0,3 p.p.n. Lc minimo

cantidad de ión Go+Ï_qnese puede reconocer por este procedimiento,ee
de 0.01 p.p.n.
Los resultados que obtuvimos concuerdan con los del Dr. Burtherdt.



Curvas de elección ¿el filtro más convenientaen el dosañe del
——-——_—_——————_—_———_-—...—..__ ___

Tabla de valores en la página siguiente.
‘31 .. A¿:uCnlm

ordenada5215 mm.::10% de trasmisión.
Abcisas t 15 mm.=;áistancia entre los centros de Krave­

dad ¿e los filtros.



Tgbla de valores

Curva I

O p.p.m. de ión oobaltoso

0,3 p.p.m. de ión oobaltoso
E

8.600
1,060

.530
0,290
0.207
0,060
0,030
0.020
0,015

ó<l



DosagefotocolorimétricodeliónCo++,meñianteelbeta-nitro-alfanaftol,usandoelfotómetroaePulfrich.Determinacionesenfaseacetatodeetilo. Filtromásconveniente:S53(550mr.)

lp.p.rn.

IOp.p.m.

p.p.m.

EXTlNCIC)!“ES

13m

unan

nm

Valor
más

probable

5T

logaritmo

70T

0000 r-Ir-IHr-l Hr-II-Ir-l NNNN NNNN

“ 0 a A0000 CCOO
HHHHCCOO NNNNOOOOG...

OOOO O
fl'fiifi'ü‘CCOO.h.‘ hOO0000 (momo)

OOO 0000 COCO 0000
OO OOOO r-It-lv-IH

0,150

0,028 0,030 0,032 0,030 0,040 0,0430,038 0,039 0,053 0,055 0,052 0,052 0,080 0,081 0,083 0,080 0,099 0,103 0,098 0,100 0,125 0,127 0,130 0,129 0,146 0,151 0,152 0,150

0,0280,030 0,032 0,030 0,040 0,043 0,038 0,039 0,053 0,055 0,052 0,052 0,080 0,081 0,083 0,080 0,0990,103 0,0980,100 0,125 0,127 0,1300,129 0,146 0,151 0,152 0,150

0,028 0,080 0,099 0,100 0,125 0,127 0,1300,129 0,146 0,151 0,152 0,150

0,028 0,030 0,032 0,030 0,040 0,043 0,0380,039 0,053 0,055 0,052 0,052 0,080 0,081 0,083 0,080 0,0990,103 0,0980,100 0,125 0,127 0,1300,129 0,146 0,151 0,152 0,150

0,030 0,040 0,053 0,081 0,100 0,128 0,150

93,33 91,20 88,51 82,99 79,43 74,47 70,79

1¡97002 1.96004 1'94699 1.91903
115192219 1,87198 1,84997
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