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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.
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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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mmm”J°I°As3N01:)NlJ.x3 "“'"‘“
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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.

64)



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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Dosagefotocolorimétricodelión(70‘H,medianta/velbeta-nitroso-alfanaftol,usanFoelfotómetro¿ePulfrich.Determinacionesenfasedeacetatodeetilo. Filtromásconveniente:S55(530Int-15')

mlmLEXTlNC|0NESVJLo:fiïLoïfïmo
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E
d.
n.
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OOO

GGGQ¡DIDIOO
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10101010.‘Q.’ i‘fi'fl'fl' (00.0100 PhD-LN
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Representabión gráfica de la ley de Beer,en el caso del:

Curva I .-Dosaje del ión Co++',medianteel alfa-nitroso-betanaftol.
Determinaciónes en fase acetato de etilo.Fotómetro de
Pulfrioh.­

++Curva II.-DosaJe del ión Co ,mediante el beta-nitroso-alfanaftol.
Determinaoionesen fase acetato de etilo.Fot.de Pulfrich.



Pulfrich.­

CurvaII.-DosajedeliónCo++,medianteelbeta-nitroso-alfanaftol.

Determinacionesenfaseacetatodeetilo.Fot.dePulfrich.





¡humillación rotocoloriastuou ¿.1 16a 00++mediante.1 alfa-nitrato­
botaneftol.modinnto el fotáaetro ¿e 301113!­

Doternlnncionesen raso contain a. otllo.

Inn detalles do técnica a seguir son idénticos a los ya indicadas un CI­
to llano doanJo.poro haciendo uso del totánctro ¿o Pulfrioh.

Condiciones óptlans para las aefliolonoa.

Innsitun da onda.

Conotrnlmosdos curvassla ourvul.cna ronroaaltn el porciento do tras-1­
siün a. loz.por una solución al 0.01! ¿o roastlvo cn ruso ¡nottto ¿o
stilo. onfunciónde los distintol filtros.
La ourvn ¡1.1uc rent-santa el poroicnto de las trasnitida por una solu­
ción al 0,01%de rcaotivo.lís 0.3 pop... do 1da Cíïin función de los
distintos filtros.
Observanosque ln zona ds aísla; acnaibllldnd y ¡{alan intortarenoia.

por parte del roantivo.eorrcspondn a una longitud ¿o onda do 630 me,
¿antro a. los filtros d. que no diurnas.
¡unete qu...ono ¡a inalcaloo.por ol oopsotrogrtna de absorción.so doen­

co en. la longitud ¿o una: óptian seria de 510 se.
Límite. do onlyllnicnto a. la lqy d. hour.

son los mismos quo indicamos en esta llano ¿03330.poro hacienflo un. ¡el
tothom de Pnlfrleh.



3ra

Determinacioncs en
...._._-<... _ _.,.'...__.__.,.____,_.,_,.._'._...._.——..—_.__.__.—,.__—.—....._..._——-—................_.-_—..-.—H­

fame acetato de ctilo.Fotómc+ro de
_ glligg¿_

’—..—_..__—-_.-..-_—_.._._....—..——-———.—.—-.—_—.——.——.——-.—.—.—...._..—....‘__._._..—.—.._..——.._..».._....__._..

T: 1’) 1:51 3ue va7orcs en 77 ' . . _ *_ __ pe'lnï :1 lültu.(w‘_
“44*-444

r‘ - ,1 a . IOrücnak&s" lñmm.=:LOï ue +vasmlñzon.
Abcisas 21€ mm.=:distsnci‘ ¿rtve lo: Pcr+Yn° C”

gravedañ de los flïtzos.



Tabla de vnlorep

Curvn I

0 3.9.-. de ión oobultoao
E

0.961
0,665
0.123
0.050
0.040
0.020
0.010
0.005

Curva II

0.3 p.p.n. a. 16n oobnltoso
B

0.995
0,721
0.222
0.136
0.090
0.060
0.057
0.029
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Doaagefotooolojimétrioodelión00*"*,mediant001alfa-nitroso-betanaftoloDeterminaoionoaonfase deacetatode0t110,usando01fotómetrodeHelligeoFiltromásconveniente:530mr.­

EXTlNClONESValor

p.p.m.másfiT

' P-P-""'°9'P‘m¡onm:u¡mm1|nm¡onm:22nm:25llanto:za¡musP'°b°b'°
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Determinación fotouolorimétrica del ión Co++mediante el beta-nitrcso

alfunuftol,usando el fotómetro de Hellige.

-Determinaciones en fase acetato de etilo.

En cuanto a determinaciones se refiere,procedemos de la mismaforma .
que en este mismodosaJe,pero usando el fotómetro de Pulrrich.
Condiciones óptimas para las mediciones .

Longitud de onda.

De la construcción de las dos curvas,deducimos que longitud de onda
más conveniente para efectuar las mediciones.
Ls curva I.reprcsenta el porcentaje de luz trasmitidn por une solución
al 0.01 fi de reactivo,en fase acetato de etilo,en función de los distfii­
tos filtros.
La curva II,representa el porcentaje de luz trasmitida por una solucrüi

de reactivo .110,01 p más 0.5 p.p.m. de ión ao++ en raso acetato de etí­

lo,en función de los diVersos filtros.

La zona más conveniente para las determinaciones es la que corresponde

al filtro 550 mu.Comoen los casos anteriores,se observó en el espec­
trógrena, que le longitud de onde ideel pera les observaciones,corrce­

ponde a 510 mu.
¿Líuitcs de cumplimiento de la ley de Beer.

los límites de cumplimiento de la ley de BeefTÏon exactamente los mismos

indicados en este mismodossie.pero haciendo uso del fotómetrc dc Pulrricl
sino que el límite superior en de 0,14 p.p.m. de ión CJM'.



a ‘ 7 IC‘ÏÏV ¿a ,“L¿::9 a "‘7rro T”“ cow"‘”1pútn ,en e] ño­
+ . r. h.—vmccve del Inn Co+ WCRIÜDÉCc1 bath-nltro,o-'1P h ,*u1.

'_,,_....-_.—-,_.—.—_._._..___.____._.._.._.—__..__.......__
Determinaciones en fase acetato de cfilo.Ïoto”etro Se

Hellíqe.

nada3;15 mm.=:lDï Ge irasmision.
c s s x 15 mm.==distancis enf'

Jvcdad ¿e los fi
¿0: centro: dc arg?



450

690

mg.
450
470
500

550
570
660
690

Tabla de Valoreá

o p.p.m. de ión cobaltoso

E

0,955
0,725
0,240
0,105
0,075
0,050
0,010
0,005

Curva II

0,3 p.p.m. de ión cobaltoso
E

1,150
0,980
0,500
0,565
0,550
0,205
0,015
0,010



DosagefotocolorimétricodeliónCo'H',meaianteelbeta-nitroso-alfanaftol.Determinacionesenfasedeacetatoaeetilo,usanñoelrotómetrodeHellige. Filtromásconveniente:530mr.­
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DosagefotocolorimétricodeliónCo‘H',meñianteelbeta-nitroso-alfanaftol.Determinacionesenfasedeacetato"eetilo,usanñoelfotómebrodeHellige. Filtromásconveniente:530mr.­
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DosaJedel ión 00+“*.med1anteel alfa-ultraso-betanaftol y el beta­
nitroso-alfanaftol.Determ1naciones en fase acetato de etilo.

Fotómetro de Hellige.

Ver detalles en 1a página siguiente.
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CurvaI :Dosaje del ión oo++,mediante el alfa-nitroso-betanaftol.
Determinaciones en fase acetato de etiloQFotómetro de

Hellige.

CurvalrzDosaJe del ión Co++ ,medianteel beta-nitroso-alfanaftol.

Determinaoiones en fase acetato de etilo.Fotómetro de

Hellige.



Determinaeián fotocolorimátrica del ión 00+4'en presencia del ión Hi++

comointerferente.modiante el alfa-nitrosc-betanortol.

Determinaoionee en fase acuosa.

Previamente para determinar la concentración de ión interferente li+*'
oe haoeneneaycs de exploración .

Reactivoso Las reactivos utilizados son los sismos que eapleanos en el

;;;;;;.d;l ión Co++.sediante este mismoreactivo.La única eoloeidn .
no ntilisada anteriormente,ser6 por sc;ceato.1a del ión Hi++.

Solución standard de El 012 . 6 ago .

La solución standard que preparamos tiene una concentración aproximada

de 0.06 I. La concentración exacta la determinaremoepor desage gravi­
nítrico.
La '81 0384808 01 ¡1 012.6'320. puro de Icrck.(nnrnstadt).
Comono se trata de una sal standar o tipo primaric,se debe proceder a
su dosaJe grarinetrice.
Para el doeaae gravimitrieo del ión 31++ ee proponen:(zwdïfl'

“Determinación comoníquel dinetilálicxina (lli cennho‘)
2)Detern1naoióncomoníquel.Eleetrclitica.
3 Determinación comoóxido niguelcso<yi 0)

De todos los metodospropuestoe,el mejor es el electrolíticc.1a elec­

trólisie es muybuena. cuando el ión ¡i++'se encuentra en medio elonia
cal y con una cantidad relativamente grande de sal de amonio.
¡odisea con pipetn de doble aforo 10 al. de la solución setandard de

Bi 012.6 Ego. Vertbmos ese volumen de solución en un vaso de precipita
dos de 250-300 nl. y le agregagoe 1 g. de cloruro de enonioy 80-40 el.

de amoniaco concentrado. Luego lleve-oa e 150 al. con agua destilada.

Se electroliza con una intensidad de corriente de 0,2 a 0,3 emperios y

una fuerza electronctriz de 2 voltios durante cnae 12-15 ha; vale decir
ave se deja funcionar el dispositivo electrclítieo durante la noche.



Luego.se agrega ¡gun destilada de nodo que quede sumergida uns nueva

porción del Gátodoo . Sc deja funcionar unos 15 u 20 minutos y obsera

vanos si se produne algún nuevo depórsito de natal en esa zona.

Si no se produce depósito.s1 cubo de ese tiempo,podomos dar por termi­
nada 1a electrólisie.

Unavez terminado el depósito electrolítioo. ao levanten los electrodos
de nodo que solo ln parte interior quedesunergida.1s.psrte superior.

se lara con agus destilnfiu .Inogo se retiran completamentedel líquido
y sin cortar 1a corriente, se lann cuidadosamenteeen agua destilada.

Cartones la eorriente,en1uugonot los electrodos con alcohol.) los secs

nos durante unos minutos e 105 ° o. Esperamos o que ee enfrie, y por

fin.prooedenos u penurias.
los resultados fueron z

1n.Determinnoión.Peso de níquel depositado en el cétoto: 0,0681 g.

2n.Deterninuc16n.Psso de níquel depositado en el oétodol 0.0660 g.

Variación de peso del ánodo z 0.0000 g.

cálculos Factor de transformación ae n en ¡1 013.6 nao : 4.0485

2;.ï6.;1. :0.0681 I 4.0485 c 0,2758 g. ¡1612. 6 ago

En 500 ¡1.20.2158 I 50 : 15.7900 g ¡1612.6820
¡olnridnd de 1a solución standard de 31612.6 E20 s 0.0580 I.

Se preparfi lo solución aproximadamente0,06 H.,de manera que el resul­
tado es bueno.

Orden le ner-sado de los resotivoe

¡1 orden de agregado de los reactivos,es el nisno que se indicó en el
donas. del ión Co++en presencia del ión cu++ .uojunndo comoión inter­

Intente.
Condiciones óptimas para las mediciones.

Longitud de onda. Construiuos uns curva (I).cue representa el porcen­
tuJo de trasmisión de la luz. de una solución que contiene 0.5 3.).l.

de ion Ni++,en función de los ¿ietintos filtros.

La curva (II) que representa el 9 de trasmisión de luz por parte de



un. colnnzan a. 0,5 3.9.-. de 16a na+*'.aáa 0.019 a. solución de .123,
MMQ-htanüulnn funciónde los distintos f11tros,ypor nun.
la curva“III) que"proan .1 fl do “misión le luz por unavolcó
ción a. 0.5 p.p.n. a. 16h li++ .naa 0.01; a. solución de alfa-nitroso­
batman. 1 ppm. de 1611(:0++.en función de los distintos filtros.
Lazonade nin-a sensibilidado. montt. cn le "¿un de m 1m!­

tu dc ondado 530¡[1..ch medía cn los casos murieron.
Hut“ q. ounpumiontode lo lo: de nur.

los nsgltadoa experimentalesque¡wenn en 1a table adjuntan“ pa'­
um inferir,quelos mitos de“¡Intento de1alo: demania
antro o ¡.p.-. y 0.a 9.»... ¡a aunar cantidad a. 16a c6**aetern1nn)1o

¡o a. 0.oe5 p.p.io(08 la ninia. cantidad determinablo en ganancia de tan
murieron“.
como¡o pando apreoinrgol croata ¡atorrcrunto ¿.1 16a n1+*en ln oonocn­
traoión de 0,6 p.11... o’nnatal-Junto m un o]. donas. del 16a CO‘H'

cociente 01 a1!n-n1troio-htanofto1.oln 16a 11H-conouta-formula
10:danur nomph mn 2 9.)...



Curvas de elección ag} filtrg_9ás convenienyg_gg_g}_gggggg_dg;¿Qu
Có*+,medianteel alfa-nitroso-betanaftol,en presencia de 0,5 p.p.m
de ión NíFtDeterminaciones‘en fase acuosa.Éotómetro de Hellige.
-——-—_—————-—_- ——-——_—_———-_-—————-­

Tabla de valores en la página siguiente .



-r'
450
490
600

630
550
570
660
690

w
450
470

630
560
670
660

690

0.a

450

470

560

670
660

690

tabla de valores

-v-_._.—._-_
0.5 Popo.od. 16H '14”,­

I
0,030
0.015
0.033
0,040
0.028
0,020
0.015
0.010

Curva II

0.5 p.p.n.de ión If: reactivo
3

p.900
0.700
0,26“
0.103
0,079
0,050
0.035
0.030

Curva III

pr
93.33
96,71
92,68
91,20
93,76
95.5o
96,61
97,72

f!
12,66
20,00
54,95
77.93
83,37
89.13
92.26
93.33

12.1)...“ 16a 31H} roaotivo + 1 p.p.n.du 16a Co”
z

1.044
0.935
0.423
0.210
0.142
0.065
0,045
0.035

5‘?

9.00
10.35
37,76
61.66
72.11
86,10
90.16
92,26



3°

thzoógtjo62I:osgtto62t10621103:0zzo-­..lIoIIoIIotIoIIottooo-­¡0019t¿979°6I°06t‘0061‘006t‘006t‘006t‘0oót‘ot‘ot‘o-­68I‘0óet‘oóet‘o691‘0óat‘o68t‘0t‘ot‘o-­T225°222?2222222°222?222?°=°-°..oooooozo--aOSI‘OoSI‘ooSI‘oOSI‘OOSI‘O09t‘oz‘o--aIÉI:OtgtzotétzotétzotátIoIgtzot:0--I.czIozIoztozIozIozt.oto--I°°39°I96ELtft°tít‘otít‘otít‘otít‘otít‘otít‘ot‘o--Ioít‘ooít‘ocít‘ooít‘o‘Oít‘oOít‘ot‘o--t9Zt‘09ZI‘09Zt‘09ZI‘09ZI‘09Zt‘0eo‘o--e‘o¿o9I38.,L92t.0921‘0szt‘o921‘093t‘09ZI‘09at‘oao‘o--e‘oszt‘oSZI‘Osat‘oGZI‘OSZI‘OSat‘oeo‘o--e‘oth‘oth‘oth‘oLat‘o¿ZI‘Oth‘oeo‘o--a‘oIZI:0IZI:0¡81:0IZI:OIZI:O{31:020:0--2:0—-——r—..OZIooztoOZIoOZIoOZIooatooo--oI°°°°t9°SL°3t°Izt‘otzt‘otzt‘otzt‘oIZI‘Otat‘oSo‘o--s‘oGII‘O6tt‘o6II‘061:!0'stt‘o6II‘0So‘o--s‘oz%;:ozït:oZ}t:ozïtzo:ÏtzoZÏIto¿20:0--23:0...oIoIoIotoIozoo-—-zoz°9°°t'¿9LEtt°LII‘OLtt‘oLtt‘oLtt‘oLtt‘oLII‘Oszo‘o--Sz‘oSII‘OStt‘oSII‘OStt‘oSII‘OSII‘OSzo‘o--Sa‘oGDI:0serio60110óotzo60110sotzoo---­..attoOIIoOItoOIIoOIIoattoo---­83‘39t96¿L°°I°9or‘o901‘090t‘o90t‘ogot‘osot‘oo---­eor‘oeor‘oeor‘oaor‘oeor‘oaor‘oo ---­.15‘alma“,sunnqumsuma!slmallammumm!num2.m.d.d0|.d.dl

-s ..d.d

OLWQJHBO1159mJoliAS3NoloNlx3 m1m1m

011mOggseaueïmuoo6'91!OIH'FJmfiguan9p0149:1940;tocpu-een‘asomen;trosuotouu'pntegeq++111epOur-«I'dg‘oep9101:330chue‘tozgmzeq-osozzmzrateama-¡peuHp,ug;topcomuna-[00040;aaaaoa



“isxa

ogzzoogzzoogzzoogzzoogz:oogzzozztzzt -­¡..eIoeIoeIoeIoeIoeIoIt-­9°°°°IOI{9003°ooz‘oooz‘oooz‘oooz‘oooz‘oooa‘ot‘tv‘t-­zoz‘ozoz‘oaoz‘ozoa‘ozoa‘oaoa‘ot‘t7‘t-­¿21:022110thzoggt:oth:othzo3:!3:1-­...IoIoIotoIotoztzI-­3°¿79Ití°¿{SI°OSI‘OOSI‘OOSI‘OOSI‘OOSI‘OOSI‘Oz‘tz‘t-­{St‘oESI‘OESI‘O{St‘o{St‘o{St‘oz‘tz‘t-—­orzzoorz:oorzzoorzzoorz:o01310tI -­...ataoztzo212oZIZoatzoZIZott-­’OLGLIv3Ï9{te°OIZ‘Oorz‘oorz‘oorz‘oorz‘oorz‘ott -­rta‘otta‘otta‘ottz‘ottz‘o#tz‘otI -—­If?Ita?382°252°152°321°°:°°I°­Ao.zozozozoooeoeo-­1°at6°{gSLZ°{Lz‘o{Lz‘o{Lz‘oíLz‘o{Lz‘o{La‘oe‘oa‘o-­SLz‘o9Lz‘oSLz‘oSLz‘oSLZ‘OSLz‘oe‘oe‘o-­‘ÍÉztoaéazozgz:o¿22:0¿22:0zgzzo9:09:0-­...zoIzotzoIzoIzoIzo9o9o-­1039:ISL95¡{a°oEz‘ooíz‘ooiz‘ooíz‘ooiz‘ooíz‘o9‘09‘0-­zíz‘ozsz‘ozíz‘oaíz‘ozQz‘ozíz‘o9‘09‘0-­.1*¡mmmmmmlllsmlluclmall!anmnSllllllasm-c.md.dOI.m.d.dl

..adod

empese]1*:unJO|OAS3No¡oNlJ.x3 m'¡m1m

“¡laOgg¡04110111941100¡ym0:41:11!iwannaapMamma;teopuaen‘naonoaaaa;un¡anotomuuegoq'Hgmop'm'd'dg‘oep“cuecen!uo‘tmgsuuaq-oaoxnu-anatasanamem‘++oo119;{apootnpmpotooou;ofiusoa



1+4­

comointerferente,mediante el beta-nitroso—elfifinnfitol,ueanflo el
_íotómetrode Hellige. ------------------------- F­

Determinacionee en fase acuosa.
_---——__————————-—————_-—-_———

Por los ensayos de exploración ee llega c la conclusión de rue li can­

tidad de ión Ni**'admieible en estas determinaciones es ¿e 0,5 p.p.m.
Condiciones ofitimas para las mediciones .
-————-—-—.—.———— -__

En este caso se procede a construir Z curVas.
La curva I representa el porcentaje de trasmisión de luz,por una so­

++
1 ilución de 0,5 p.p.m. de ión N máse] buffer y e] cmoniaco,por su­

puesto, en función de los distintos filtros.

La curva II representa el porcentaje de transmisión de 1u7,por una

solución al 001%de beta-nitroso-alafanaftol,más 0,5 p.p.m. de ión Nï++
en función de los distintos filtros.
La curva III representa el porcentaje de trasmisión de luz por una so­

lución de 0,5 p.p.m. de ión NÍP+,más 0,01 % de solución de beta-nitro­

so alfanaftol,mís l p.p.m. de ión có*+ en función de los distintos
filtros.
Se obserVa (ne la zona de máxima sensibilidad se encuentra en una lon­

gitud de onda de 550 nF.
De modo cue lo 7ona ¿e máxima separación entre las dos curvas, sehnlla

en la misme aona cue en el caso del doseje del ión üï*'mediante el

mismoreactivo ,pero sin ión ¡1*1'como interferente.

Límites de cumplimiento de la ley de Beer.

r , ++En este caso están comprennidos entre O p.p.m. y 1 p.r.m de ion Co
. . . -'++en presencia de una cantidad constante QC0,5 p.p.m. de ión Ni .
. -++ . .Comoen el caso del dosage del ión Co ,mediante el beta-n1troeo­

. . .++ . .alfanuftol,pero eln ión N1 como1nterferente,la menor cantidad de



ión Co+*'dos ble eq de 0,025 r.p.m. E

él mismo que e] hallado en el ¿ogrje

. ‘ 1€._. . .I T++n1troso-bctanowtol,pero Sln lon hi

CLLHÍOal límite queríor es

‘03 ión Cd++ “GÑÍPHÏC el niña­

,comointerferehte.

O7



Curvas de elección del filtro más conveniente en el dosaje del ión

Có**mediante el beta-nitroso-alfanaftol,en presencia de 0,5 p.p.m

de ión Ni++ .Determinaciones en fase acuosa.Fotómetro de Hellige.

Tabla de valores en la página siguiente



Tabla de valores

Curva I

0,5 p.p.m.de ión Ni++

mv E fiT
450 0,080 84,60
470 0,070 85,11
500 0,030 93,33
530 0,010 97,72
550 0,020 95,50
570 0,027 93,97
660 0,030 93,33
690 0,038 91,62

-EEïIE_IE­
++

0,5 p.p.m. de ión N1+reactivo
m E fiT

4:0 2,950 0,11
470 z,t&© 0,36
500 0,920 12,02
550 0.120 75,86
550 0,057 37,70
570 0,016 96,38
660 0,010 97,72
690 0,012 97,28

Curva III

r I ++ o +1­0,5 p.p.m.de ion N1 -+ reactivo 4- l p.p.m.de ion Co
m E fiT

450 3,350 0,04
470 2,480 0,34
500 1,030 9,33
530 0,340 45,71
550 0,182 65,77
570 0,070 85,11
660 0,030 93,33
690 0,022 95,06



DosagefotocolorimétricodeliónCo"+,medianteelbeta-nitroao-alranartol,enpresenciade0,5p.p.m.deNi”.Determintcioneaenrasaacuosa,u82ndoeltotómetrodeHalï'l‘grm.Filtromásconveniente:530mp.­

lp.p.m.

IOp.p.m.

E)(TlP4C

lOIVEES

1mm:ill-1|:

ülllltis

15IIIIÍII:

mmmm

Valormás
probable

Logorilmo

xr.

.“h.NNNN IDIDIOID000m.‘A.
OOOO OOOO OOOO HHHH
WR} ID

i‘ü'fl‘i' (DGJCDCD
OOOO OOOO

fl...

HHHH d'i'ü‘d‘ (00mm
OOOO OOOO CCOO

A...

0.188 0.120 0,1190,123 0,1280,1290,125 0,125 0,1300,1330,134 0,131 0,137

0.118 0.120 0,1190,123 0,295 0,299

0.118 0.120 0,119 0,123 0,128

0.118 0,1200,119 0,123 0,1280,1290,1250,125 0,1300,1330,1340,131 0,137 0,1350,1390,140 0m143 0,1480,1440,147 0,2090,2110,210 0,210 0,2950,2980,2970,299

0.118 0,1200,119 0,123 0,1280,1290,1250,125 0,1300,1330,1340,131 0,1370,1300,139 0,140 0,1430,145 0,1440,147 0,2090,2110,2100,210 0,2950,2980,2970,299

0,120 0,127 0,132 0,138 0,145 0,210 0,297

75,85 74,54 73,79 72,78 71,51 51,55 50,47

1¡88001 1.87297 1,86800 1.86201 1,05497 1,79000 1¡70303

745



DosagefotocolorimétricodeliónCo'H’,medianteelbeta-nitroso-alfenaftol,enpresenciade0,5p.p.m.deNi‘H'.Determinacionesenfaseacuosa,usando elrotOme-trodeHnlï'i'gmh.. Filtromásconveniente:530Intl.­

ml.ml.ExTlNCloNESValormáslogaritmo

probable' fiT.

1P-P-"1-‘°P-P-"‘-am“¡nusamum¡anm:tuminutos

0,3370,3370,3370,3370,3370,337 0,3420,3420,3420,3420,3420,3420,34045,711,050010,3410,3410,3410,3410,3410,341 0,3400,3400,3400,3400,3400,340 0,3510,3510,3510,3510,3510,351 0,3520,3520,3520,3520,3520,3520,35244,461,047970,3530,3530,3530,3530,3530,353 0,3520,3520,3520,3520,3520,352

22:1 --q

0,3380,3580,3680,3080,3580,368

0,3710,3710,3710,3710,37242,401,62798

0,3740,3740,3740,3740,3740,374 0,3750,3750,3750,3750,3750,375 0,4170,4170,4170,4170,4170,4170,4210,4210,4210,4210,4210,4210,42038,021,580010,4230,4230,4230,4230,4230,423 0,41904190,4190,4190,4190,419

Hb
IQ

Q
O

H
H
[0

O
O

NNNN Úfl'fl'ü‘ 000010

---1 --4

HHHH HHHH HHHH HHHH

NNNN i'ü'fl'fl' 00'00
HHHH HHHH HHHH HHHH

Q...

75



bone fotooolcricitricc del 16aSe” .nedicntc.1 ana-aureu­
betcnnrtol.en presencia dc 2 p.p.c.de ión Bi++ .Dctcrninncioncc cn

tene acetato de etilo.ncundo c1 rotónetrc de Helligc.

For los ensayos dc expliración,ce concluye cnc la anycr cantidad

de ión BÏ+qne podemosadmitir cono interfcrcnte cc dc 2 p.p.n.

Condicionesópticas para los oedicioncc.

Longitud dc onde.

' Procedcmoco construir 2 curvas.
La curve I represento el porcenthc de trenlición dc luz por una
cclucián de 2 p.p.n.de ión Ii++ .nie 0.01! de recctivc.nác 1 p.p.
n.dc ión Co++en función dc los distintos tiltrce.

Observencccue le zona de I‘llll eepcrecidn entre las curvas .sc

encuentre cn 1a nie-c torno cue en el ccoo del dcche del ión 0c++

ncdicnte este nicn. reectivo.pcro cin ión li*+ comointerfcrontc.
¡{hitos de ounpliniento de lc lc: dc Beer.

En este caso cc cumplecota lc: entre 0 p.p.n. y 0,66 p.p.n. de
ión Cc++.cn precencie de una centidad constante dc 2 p.p.c. de
ión ní**conointorfcrcntcoll línite inferior ec el nie-c queen el

como cin 16a nf" conointerferentedzl límite cnporior cc eu in­
terior c1 obeervcdcen el nicno doanc.pcrc cin ión IíFt

no nodocnc 1. mugen a coto 16a en .1 como «1 16. 60++.
nediente c1 eirepnitrceo-betenertci en rece ecetctc de ctilc ee

no: notebic.



Cñrvas de elección del filtro más conveniente,en el dosaje del ión

034-mediggte el alfa-nitroso-betgggftol gg_p;ggggg;g_gg_g_p¿p¿g¿gg

ión N1++.Fase acetato de etilo¿Fotómetro de Hellige.

Tabla de lecturas en la página siguiente.

o/J



“P
450

500
530
550
570
660
690

"‘l‘
450
470
500

530
550
570
660

690

Tabla de valore

2 p.p.m. de ión N

E

1,180
1,110
0,440
0,240
0.195
0,115
0,050
0,025

Curva II

B

1+4­

asa:

6,61
7,94

36,31
57,54
63,83
76,74
89,13
94,41

4
2 p.p.m. de ión NÏ + 0,2 p.p.m. de ión Co++

E

'l,o40
0,955
0,780
0,490
0,425
0,205
0,052
0,030

ser

9,12
11,09
16,60
32,36
37,58
62,37
66,33
93,33



DosagefotocolorimétricodeliónCo‘Mmedianteelalfa-nitroso-betanaftol,enpresenciañe2p.p.m.devión‘N1”.eterminacionesenfaseacetatodeetilo, usandoelfotómetrodeHell“:.. Filtromásconveniente:HIP.­

EXTINC|ONESval°r[o¡ritmo

loEnm-m“flTg

P'P'""¡aun:nnm:nIIIIIS¡anm:zznm5¡mmszanm:P'°b°'>'°7”T

ID
ID

0000 Hr-II-It-l H v-lI-l«¡H-q a NNNN NNNN

0,2580,2580,2580,2580,2580,2580,258 0,2590,2590,2590,2590,25902590,2590,24057,541759970,2420,2420,2420,2420,2420,2420,242“““"' 0,2410,2410,2410,2410,2410,2410,241

020,2520,2520,2520,2520,2520,2520,252 020,2540,2540,2540,2540,2540,2540,2540,25555,591,74500020,2550,2550,2550,2550,2550,2550,255 02. 04
0 0 0 0

--0

0 000,2580,25802580,2580,2580,2580,258

--00,2580,2580,2580,2580,2580,2580,258 --0,040,2570,2570,2570,2570,2570,2570,2570,27055,701,72997 --0,040,2740,2740,2740}174092740,2740,274 --0,050,2780,2780,2780,2780,2780,2780,278 3--0,050,2800,2800,2800,2800,2800,2800,2800,28052,481,71999 --0,060,2810,2810,2810,2810,2810,2810,281 --0,080,5100,5100,5100,5100,5100,5100,510 --0,080,5150,5150,5150,5150,5150,5150,5150,51248,75158797--0,080,5120,5520,5120,5120,5120,5120m512"““‘ --0,080,5150,5150,5150,5150,5150,5150,515

0,5480,5480,5480,5480,5480,5480,548 0,5500,5500,5500,5500,5500,5500,5500,55044,571,55002 0,5490,5490,5490,5490,5490,5490,549 0,5550,5550,5550,5550,5550,5550,555

r-h-h-h-í NNNN

0,4900,4900,4900,4900,4900.4900,490 0,4870,4870,4870,4870,4870,8870,4870,49055,111,51995 0,4910,4910,4910,4910,4910,4910,491 0,4920,4920,4920,4920,4920,492.0,492

COCO UOOO

IO
G

O

.Gfl.

Q W



DoeaJefotooolorimítrioo del ión Co++,neúiantoel beta-nitroeo-alfanar­
tol,en presencia de 2 p.p.c. de ión Ni*+.neterninacioneo en face acetato

de etilo,ueando el fotónetro de Hellige.

Por loe ensayos de exploración llegonol a deducir que 1a cantidad máxima
de ión IÏ+quc podenos admitir comointerferente ee de 2 p.p.n.

Condiciones óptimas para las hodicionee.

longitud de onda.

En eote cano conetruínoe doc curvae.
La curva I representa el porcentaje de trasmisión de 1nz,por una colu­
ción a. z pp... a. 16an? n. 0.019de reactivo.» face acetato a. eti­
1o.en función de los dietintoe filtros.
Lo Curva II representa e1 porcentade de transición de 1nn.por una .01fi0ihx

al 2 p.p.n. ¿e ión Ii+t ¡al 0.01 fi de reactivo.náo 0,2 p.p.n. de ión eo++
en función de loa distintos filtros. '
Observanos que 1a zona de máximaseparación entre laa curvas se encuenta

en la longitud de onda de 530 un.
De moda que 1a zona de máxima sensibilidad se halla en 1a misma forma

que en el caso del ¿canje del ión CoH .mediantc este mismoreactivo.

pero sin ión ni++ comointerferente.

Límites de cumplimiento de 1a ley de Beer.

Los límites son de 0 p.p.n. y 0.12 p.p.m. de.16n co**cn presencia de u­

na cantidad constante de 2 p.p.m. de ión Ni*+ comointerferente.

Cono ae obaerva.1a influencia del ión Ni++ee manifiesta,dado que cl lí­

nite superior de cunplinicnto es de 0.12 p.p.m.:miehtrac que sin ión ¡1++

comointerferente.ec de 0.3 p.p.n.de ion Cc+*.



Curvas de elección del filtro más conveniente,en el dosaje del ión
_.—-——_-_—_ —-—­

Co++,medianteel beta-nitroso-alfanaftol,en presencia de 2 p.p.m.

de ión Ní++ .Determinaciones en fase acetato de etilo.Fotómetro de
Hellige.

Tabla de valores eh la página siguiente.



“F
450

470
500
530

550
570

660

m

¿o
470

500

530

550
570

660

690

Tabla de valores

2 p.p.m.de ión N1++

E

0,950
0,900
0,357
0,225
0,190
0,110
0,002

Curva II

2 p.p.m.de ión N1+++0,2 p.p.m.de ión Co++

E

1,050
1,140
0,552
0,445
0,410
0,260
0,010
0,002

pr
11,22
12,59
42,95
59,57
64,57
77,62
99,54

M‘

8,91
7,25

25,35
35,89
58,90
54,95
97,72
99,54

,{00



DosagefotocolorimétfiicodeliónCo+'*,enpresenciade2pop.m.deiónNi*“+,med1anteelbetasnitroso­alfanaft01.Determinacionesenfasedeacetatodeetilo.usand°91fotómetrodePUÉTTigfib liltromásconveniente:530mr.­

'é

d.
o_

p.m.

EXT'INCIIC)!“ES

Valor
más

probable

logaritmo

7éT

E
á.
d.
._

lñlñlñtñ
o u o- o.0000 HHHH HHHH NNNN

mmmmsu...NNNN nmnm

HH IHI IHI IHI IIII HH llll

0,2210,226 0,2270,226

0,221 0,226 0,2270,226 09234 09237 00235 09254 0,243

0,2210,226 0,2270,226

0,225 0,235 0,245 0,260 0,272 0,290 0,300

59,57 58,21 55.39 54,95 53,46 51,29 50,12

3412221 1,12802 1'11002 1120001

,yzzí



DosagefotooolorimétrioodeliónCo*“*,enpresenciade2 p.p.m.deiónN1*"+,medianteelbeta-nitroso­elfanaffolmeterminacionesenfasedeacetatodeetilo,ueandoelfotómetrodeHflïígt‘a,Filtromásoonvenimte:530mr.

É
E

ci
a
._

IOp.p.m.

p.p.m.

EXTINClONES

13lllltls

llllum:

zum:

Valor
más

probable

Logarilrno

flT

«www vvvv

thQQQQCCOO
5 5

0,320

0,320 0,324 0,519 0,317 0,352 0,354 0934309346 0,445 09449 0,442 0¡444

0,320 09324 0,319 0,317

0,320 09350 0,445

47935 44967 35,39

1,61221 1,64002 1,55497

402
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Determinación fotocolorimétrioa del ión Co++enpresencia del ión 0u4'+

actuando comointerferente

En todas las determinaciones fotocolcrimétricas del ión có++mediante

el alfa-nitroso-betanartol,o el beta-nitroso-alfanaftol,en presencia
de iones interferentes procedemosante todo a realizar ensayos de ez­

ploración.
Reactivos: Los reactivos que utilizamos en este caso son los mismos

322-333339en la determinacion del ión co++,mediante los reactivos ci­

tados,pero en ausencia de iones interferentes.
La única solución que tenemos que preparar es la solución standard de
sulfato de cobre.

Solución standard de sulfato de cobre: Para preparar esta solución uti­
lizumos Cu S 04 . 5 HÉO(B.D.H.).purísima,reoristalizada. Conviene pre­
pararla bastante concentrada,para ponerse a reparo de inconvenientes.
Proponemospreparar una solución con una concentración en ión cú++ de

3 g. 0/00 o sea 0,0256 I.

2.11.sz s 04 .5 1:20 z 249.11

Peso teórico de Cu 304,5 nao: 5,8900 g.
Peso de Ou 304.5 320 enpleadozs,00 g.
Se llena a matraz oiorado de 500 ¿“m1.a 20°,llevamos a aforo con agua

destilada.Puesto que el Cu 804.5320 no eg droga primaria o t1po stan­

dard,debemos proceder a su dosage.

Para el dosage gravimétrico del cobre ¿91"oponer¡¡o¡a(:,'?)’“wz”L

1)Determinación como óxido (CuO)

2)Determinaoión como sulfuro cuproso (Caza)

3)Determinación comotiocianato cúproeo(0u2(033)2)

4)Determinacióncomometal... Electrolítica.

De todas ellos el más conveniente es éste último.A continuación des­

cribirenos la técnica seguida en este dosage.

Hedimoscon pipeta de doble aforo; 50 n1.de la solución standard antes

mencionada y vertimos ese volumen en un vaso de precipitados de 250-300 ml



«{09’

que usaremos comocuba electrolítica.Añadimos agua destilada hasta lle­

Var el volumen de líquido a 150 ml. Es muy conveniente trabajar en medio

de acidez culto-nítrica,para que del depósito metálico sea bien adhefi­
tc,Por cada 100 ml. de solución agregamos 2 ml. de ácido sulfúrico con­

centrado y l a 2 m1. de ácido nítrico concentrado.El ión quactúa como
despolarizante para impedir el desprendimiento de hidrógeno.

Este último reduce el ión ¡05'+ a sal amónica.Si en el cátodo queda hidró­
geno en libertad,e1 depósito de cobre.es probable que sean oscuro y es­

pondoso.
Utilizamos en nuestra electrólisis, electrodos de platino de tipo Classcn

Usamosuna intensidad de corriente de 0,2 a 0,3 amperios y continuamos
la electrólisis durante toda la noche.

Para asegurarnos que la electrólisis ha terminado,se agrega un poco de

agua destilada.de modo que una nueva porción del cátodo queda sumergida.

Se observa durante unos 10 o 15 minutos ,para ver si no se deposita cobr.
en esta región del cátodc recién sumergida.Luego,sin cortar la corrient.
se levantan los electrodos o se baja el vaso de precipitados.lientras

tanto se procede a lavar los electrodos con el chorro de agua destilada

proveniente de un frasco lavador.

rara asegurarnos que todo el ácido ha desaparecido,se sumergenlos elec­
trodos en agua y luego en alcohol.8e seca a 105° c,por algunos minutos,

enfriamos y pesamos.

Los resultados fueron:

la.Determinación:Peso de cobre depositado en el cátodo:0,l491 g.

2a.Determinación:Peso de cobre depositado en el cátodo:0.l492 g.

Variación de peso del ánodo:0,0000 g.

calculozractor de transformación de Cu en Cu304 . 5 320: 3,9281

En 60 ml. : 0,1491 X 3,9281 z 0,5857 g. de Cu804 . 5 ¡20:
En 500 m1.: 0,5857 X lo g 5,857 g. de Cu304 . 5 ago.

¡claridad de la solución standard de Cu 804 .5 n20 z 0,0230 H.

A partir de esa solución preparamos las diluciones que necesitamos.



DosaJe del ión Co**,mediante el alfa-nitroso-betanaftol,en presen­
cia de 0,5 p.p.m.de ión Du .Determinaciones en fase acuosa. “(gó­

Fotometro de Hellige
Orden de agregado de los reactivos

Seguimosla técnica indicada en el dosaJe del cobalto,mediante el alfa­
nitroso-betanaftol.

La única diferencia reside cn que luego de verter los (x) m1.de una sc­

lución de ión Cc++a (x) p.p.m. ,se añaden los nl. de ión Cu+4'a (z)

p.p.n.
La cantidad (z) de m1. se determina en los ensayos previos de orientar
ción y una vez determinado ese número,se usa en todas las determinacio­
nes ,variando solo el contenido en ión cd*+.

Condiciones óptimas para las mediciones e

Longitud de onda.

ESESZEEÏSZS'EES'curva(I).que representa el porcentaje de luz trasmi­

tida por una solución de 0,01 fi de rcactivo,más 0,5 p.p.m. de ión Cu++
en función de los distintos filtros.

La curva OII),representa el porcentaje de luz trasmitida por una solu­

ción 0.01 fi de reactivo.0,fi p.p.m. de ión Cu+1y 1 p.p.m. de cd++ ,en
función de los distintos filtros.
Comose puede deducir del estudio de las distintas curvas (I) y (II).

la zona de máximasensibilidad y mínimainterferencia por parte del redc­

tivo y del ión interferente,corresponde a 1a zona del espectro visible

de una longitud de onda de 530 mF.De 1a forma de las curvas (comparan­
++

delas con las del dosaJc del ión Co usando el mismoreactivo) deduci­

mos que el erecto interferente del ión 011++, es bastante krande.



¿a a
Curvas de elección del filtro más conveniente en el

—————————-_-——--——_——-—_——_--__-—_-­

cia de 0,5 p.p.m. de ión 011++.Determinaciones en fase acuosa.
Fotómetro de Hellige.

Tabla de valores en la página siguiente



“P
450

470

500
550

550

57o

660

690

“F
450

470

500

530
550

570

660

690

Tabla de valores

Curva I (Con 0,5 p.p.m.de ión CuÏ+)

E

0,700

0,594
0,122
0,057
0,040
0,050
0,025

0,059

Curva II

0,5 p.p.m.de ión cd*+ 1 p.p.m. de ión Co++

E

0,094

0,594

0,500
0,200
0,102
0,112
0,040
0,050

fiT

19,95

40,55
75,51
97,70
91,20,
95,55
94,41

95,76

pr

12,75

40,55

49,20
54,95
65,77
77,27
91,20
95,55

4o;
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Daneserotocolorimétrlcodelióna enpronunciadeo05p.p.m.de16a Filtromásconvenente:530mpa’

o++,medianteelalta-nitroao-betanartol,011++.Dotorminncionosenrasaacuosa.­

EXTINC

IONES

Valorm6:

liIIth

probable

gt

logaritmo

“1'.

n-..­ -0“ O..­ --­ 0--O -“­

0,2790,2820,2310,878 0,3390,5430,5390,333 0.5720.3700,371

0,280 0,370

52.43 45,92 42,65

1,71994 1,66800 1,63998

//07
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Límite- del cupnniente de le ley de Beer

De los valores indicados en ln tabla adjunta ee aednee que 1a le: de
Beer se emple entre o ya... y 0.8 ppm. de 16a se++ en preeennh
¡e 0,6 p)... de 16a en++pareel filtro me centro de permeabilidad
manana a 630ng. Se «un... Menús quela menor«¡entidadde
ión “Hum-mu. en presencia o.-o.s pop... ae 16acu++.ee de 0.5
por...
Ganoee deducede lo metete,“ electo Interferente del 16hen“ el
notebhoalo ee puededeternlner rotoeolernátrienlenh el ión Ge++
en ¡tenencia de 0.5 ya... de 16a cu++. Madmaeándolo en eee een­
eentrneión ejerce ¡e une ¡muda influencia en el donan ee]. 16a Ge++
Conoee recordad.“ el Mongede ión Gandia“ eee ¡1m reactivo.
ee eagle le. lea de Beerhasta 2.2 ya... .Iientraa queen el eno en
00361102901611.anae eagle hasta. 0.8 pop... “animen ente ¡“0.13
cantidad ¡(una a. 16a Ce++¿caramelo ee a. 0.05 ppm. mientras que
en .1 eme ¿.1 ión co++ein 16::Cu++em ¡etarras-anto.“ a. 0.025,4.»
mmmtenete línia menordeearn-lente dele le: deBeer.“
“ha a cueel 16aen“ recluta 1a tran-tonada del eagle” como
neo-nitroee-betennrtolfin un emplean de condonación que tiene une.
«tinción empletanentedistinta.
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Determinaciónfotocolorinitrica del ión Cc++.cn presencia del ión ee++
.¡ctncndc coco interferentc.y usandocomoreactivo el bctcpnitrccc-elrencitcl

Determinacicnez cn face ecnccc.

Irccedcnca cn todos los detalles cono ya ce indic‘.en el doenJe del ión 03+
nedientc el elfa-nitrcoc-bctnna!tol,cn prestacic de ión Cc cono inter­
terentc.
Condioicncc ópticas para las mediciones .

longitud dc onde.mmm
Constrnimoaln curva (I).qne rcpraente el porcentcdc de ln: trennitiln
por una solución el 0.01 fi de rcactivc,n¡s 0.6 p.p.n. de ión en++ .II
funcióndc los distintos filtros.

l La curVn(II)repreccnta el pcrccntaJe de ln: traccitidn por una colacidn

dc 0.019 de recctivc,nic 0,5 p.p.n. dc iéu CH":y edelús l 3.)... dc ión

en” .cn funcióndc los distintos filtros.
Chao ¡e deduce de ln observación dc estas cnrvnc.ln zona dc máximacopa­
rnciún entre cabe: Oonen lc región cn que existe un níxinc dc ¡canibali­

dad y mínimo¿o interferencia por parte ¿el reentivc).es la correcpcndicn

tc n una longitud dc onda ¿e 630 Ip.
Límites del cumplimiento de ln le: dc Beer.

Dclca vclcrcc de la tabla ccrrcspondicntc ne infiere cnc le lc: de ¡cor

ee cumplecntrc 0 y l p.p.n. ce c¿*+. O'cee que entre ecos líeitee,ec ha»

lla (cuando filtro cago centro de pcrncebilidnd corresponde e 530 IE),
una relaciGn lineal entre el logaritmo del fi dc trnnalisión dc luz y las
concentraciones.

Conocnceñíe en c1 cuco nntericr,el lícito interior del cumplinicntc de
lo ley dc Beer. en . en este ceso. de 0,05 p.pdn. dc ión cc++ .nicntrnc
que sin ión Cn++cono interferente.cc de 0.025 9.3... de ión Cc+"+. In

canse ec la queya expolieos anterior-cute.
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Curvas de elección del filtro más conveniente,en el dosaje del ión
Co++mediante el beta-nitroso-alfanaftol,en presencia de 0,5 p.p.m.
de ión Cu+* .Determinaciones en fase acuosa.Fotómetro de Hellige.

Tabla de valores en la página siguiente



m

¿o
470

500

630

570

660

690

Tabla de valores

0,5 p.p.m. de ión ou"+ .

0,960
0,525
0,150
0,060
0,055
0,040
0,029

0,051

E

1,000
0,750
0,352
0,280

0,275

0,224

0,072
0,052

M!

10,96
29,99
74,14
87,10
88,51
91,20
95,54

95,11

95T

10,00
18,62
44,46
52,48

55,09

59,70

86,69
88,70

443
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Dosaje fo‘aocolorimetrioo del ion Co+ en

presencia. de las iones ¡íHJ o; 4304111113“.1 ana-mmso-betanuftol y 01

bctn-nitrooo-nlrannftolmeteminaoionen en fue acuosa.

Fotónetro de 3011150.

Ver indicaciones en la página siguiente.
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Curva 1::Dosaje fotocolorimétrico del ión Có++mediantcel alfa­

nitroso—betannftol,en preéencin de 0,5 p.p.m. de Ni++.

Determinaciones en fase acnosa.Fotómetro de Hellige.

CurvaI[:Dosaje fotocolorimétrico del ión Có++meóianteel beta­

nitroso-ulfanaftol,en presencia de 0,5 p.p.m. de Ni++.

Determinaciones en fase acuosa,usando el Fotómetro de

Hellige.
F . . . + ..CurvafiflI: Dpsajc iotocolorimétrico del ión Co*mca1ante el alfa­

nitroso-bctanuftol,en presencia de 0,5 p.p.m. do ión Cu++

Determinaciones en fase acuosa,usando el fotómetro de
Hellige.

Curvaïflj Dosaje fotocolorimétrico del ión Co*+meúianteel béfa­
nitroso-alfanaftol,on presencia,de 0,5 p.p.m. de ión Cu*+

Determinaciones en fase acuosa.Fotómctro de Hellige.

Estas dos Últimas curVas son casi coincidentes en la porción en

que se cmnple la ley de Beer.
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Determinación fotocolorimétriea del ión Co+4'en presencia del ión Cr+"++

comointerferente,med1ante el alfa-nitroso-betanafggï: ----- -­
U

Determinaciónes en fase acuosa.(Fotómetro de Halligeh)

Previamente,para determinar la concentración máximade ión interferen­

te Cr+4"*,se hacen ensayos de exploración.

ReaCtiVOSo Los reactivos utilizados son los mismos que empleamos en

EÏ'ESSQSEdel ión Co+4-,mediante el mismoreactivo.La única solución
+«++que no utilizamos anteriormente,es por supuesto,la del ión Cr

Solución standard de Cr (304)2K.12 H20.

Nos eneontramos,para este caso,en la obligación de usar alambre de cro­

mo,puesto que no disponiamos de ninguna sal crómica simple.

Dado que el Cr (804)2K.12 HZO,no era puro,debimos proceder a su puri­

ficación por medio de dos eristalizacionegfïa sal obtenida luego de di*
cho tratamiento es la que utilizamos para preparar la soluci'on stan­

dard de ión Cr+++.

Nos proponemos preparar una solución de ión an++de una concentración

0,25 M. e

Puesto que el Cr(304)¿K¡42 H-¿o,no es una sal standard o tipo primario

debemosproceder a'su dosaje.
+ + (33)19101557Para el dosaje gravimétrieo del ión Cr+ se pro onen;

. . a) Precip taeion con NH3

l Determinación :Comoóxido crómico b) Precipitación con Kïy 103 K

e) Precipitación con NOQNH4

Utilizamos el procedimiento de precipitación con amoniaco.

La técnica seéuida en el ddïïje*gravimétrieo es la siguiente:
Se realiZan dos determinaciones’paralelas.

Medimos con pipeta de doble enrase 25 ml. de la solución de Cr(SO;L!c4uagq

y la vertimos en un vaso de precipitados de 150 ml.

Luego se diluye con agua destilada hasta un volumen de 50 ml. y se ca­
lienta a ebullición,



,Mq

Se agregan 3 gotas de rojo de metilo,colorcandose el liquido de rojo,

Se añade suavementeNsziluído (2:3) hasta viraje del indicador al a­
marillo.Mantenemos la ebullición durante 2-3 minutos y luego dejamos

reposar hasta que el precipmtado se separe por decantación.

Lavamosel precipitado por decantación y luego transvasamos al filtro

de papel de Shleicher y Shüll N° 589 , banda negra.

Unavez en el filtro,se lo lava con agua caliente hasta cue los liqui­

dos de lavaje,no nos presenten mas reacción de ión SO4“". .

El precipitado húmedose lleva a crisol de porcelana de Rose,y con lla­
ma suave se procede a quemar el papel dc filtro.Uha ve? que se redu­

Jo a cenizas,se adapta la tapadera del crisol de Rosay se calcina el
precipitado en corriente de hidrpgeno a fuego fuerte.

Se deja enfriar el precipitado en corriente de hidrógeno,se lleva a
un desecador de ácido sulfúrico durante 20-30 minutos.

Luego,una vez frio,se procede a pesarlo. '
Por este procedimiento se obtiene un precipitado verde intenso y com­

pletamente homogéneo.

De no calcinarsc el precipitado en corriente de hidrógeno,siempre se

forma(Gn04)5 Cra y por esta razón las determinaciones de cromo resulta
tan altas cuando se calcina fuertemente el precipitado en contacto con

el aire y se lo deja enfriar.
En realidad al calcinar en contacto con el aire la porción transfor­

mada en(Cr04)5Cr2,se convierte en Crgoz . Pero al enfriarse,este óxi­
dd absorbe otra vez oxígeno y se convierte de nuevo,parcialmente en

(lr ogacrg. Esto se evita calcinandolo primero,y luego dejándolo en­
friar en corriente de hidrógeno.
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Determinación fotocolorimétrica del ión Cd**enpresencia del ión Cr+++

comointerferente,mediante el alfa-hitroso-betanaftol,y usando el

Fotómetro de Hsmïigeh.

Determinaciones en fase acuosa.

Ior los ensayos dc exploración,llcgamos a la conclusión de que la can­

tidad de ión Cr*+* admisible en este dosaje es de 25 p.p.m.
Condiciones óptimas para las mediciones.

der deducir ña zona más conveniente del espectro,para efectuar nuestra
mediciones.

La curua I,representa el porcentaje de trasmisión de luz,por parte de
. 1 . +una soluc1ón de ión Cr+ * a 25 p.p.m. de concentración en función de

los diferentes filtros.
La curVa II,representa el porcentaje de trasmisión de luz,por medio de

una concentración al 0,01 %de alfa-nitroso-betanaftol,más 25 p.p.m. de
+ión Cr‘Hen función de los distintos filtros.

La curva III,rcpresenta el porcentaje de transmisión de luz,por medio
de una solución al 0,01 % del reactivo,más 25 p.p.m. de ión Gr*++y

l p.p.m. de ión Co++en función de los distintos filtros.
No es posible aumentar la concentración de ión Cr+++ porque de hacerlo,

se obserVauna turbidez coloidal,debida a la formación,por hidrólisis,

de Cr(0H)5 al estado coloidal.

De la observación de las curVas,se deduce que la zona mejor para rea­

lizar las mediciones,es la que corresponde al filtro,cuyo centro de

permeabilidad es de 550 mv.
Límites de cumplimiento de la ley de Beer. Esta ley,se cumple en este

casp entre 0 p.p.m. y 1,4 p.p.m. de ión ngpen presencia de una canti­
dad constanme de 25 p.p.m. de ión Cf’*+.

La menor cantidad de ión Cd++determinable en estas eendiciones,es de
e

0.025 P-Pomc 0 SCR Que Ïa misma que podíamos apreciar en este mismo
1+dosaje,pero sin ión Cf' comointerferente.
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Cnrvas fic elecciór de} Ïiltro ñáñ conveiíenfqen el dosaje
del ión Co++,mcdianteel alfa-nitroso-bctahaftol,en presen­

- ’ - —”' ’ "' _’ ' —’ ' - ' _’ ’ ’ ' ’77"-""- "-""""’""'7--"T—'—_--—_--—*"“""'_
cia de 25 p.p.m. de 10n Cr*F+.Dcterm1nac1ones en fase aano­

sa .FofSñEfïS Ec Hellïgc.

OI ‘15 ,“A,3-10,? a]LquAliA»)l o
’I un L o —- ¿.s.) La (. b — 4- ! u r A»L I L1»A la 4.. htc-x. 4-. ‘t q x 'r'h ,17[07l J UC‘ L .



Tabla de valores

25 p.p.m. de ión Cr+++
wm

93,33
94,41
92,26
91,20
90,16
88,10
95,30
92,26

%T

19,72
39,36
78,98
86,10
87,70
89,13
93,33
96,61

1 .p.m. de ión Có‘+p
%T

10,91
21,13
47,32
58,88

mp E

450 0,030
470 0,025
500 0,035
530 0,040
550 0,045
570 0,055
660 0,020
690 0,035

Curva II""" '7"‘:ï
25 p.p.m. de ion Cr-+ 0,01% de reactivo

mr E
450 0,705
470 0,402
500 0,097
530 0,065
556 0,057
570 0,050
660 0,030
690 0,015

Curva III

25 p.p.m. de ión cfïr 0,013 de rcactivo+
mr E

450 0,962
470 0,675
500 0,325
530 0,230
550 0,205
570 0,121
660 0,038
690 0,035

z/ZJZ
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DosagefotocolorimétricodeliónCo++,mediamteelalfa-nitrOSO-betanaftol,enpresenciade25p.p.m.deiónCr+++.Determinacionesenfaseacuosa,usan­ doelrotómetrodeHellige.Filtromásconveniente:500n19.­

lp.p.m.

¡0p.p.m.

EXTI

NC

IONES

15IIIIÍIIS

Valormás
probable

fi'l’.

Logarilmo

'fiT.

--4 --+ --q

¡.00 .Qh‘ I..­NNNN wwwú 000w momo
HHHH HHHH HHo-Iv-l HHHH v-h-h-h-I NNNN

NNNN Úi‘fl'fl' ¡001010 000m
HHH-Hd I-lI-h-h-l Hr-h-h-l HHHH r-h-h-h-l NNNN

0,325 0,3250,3230,327 0,3730,3770,370 0,372 0,419

,0,420

0,4230,418 0,4380,4350,4370,441 0,4800,4770,4810,480 0,5150,5140,515 0,515

0,3250,325 0,3230,329 0,3730,377

0,325 0,325 0,3230,327 0,3730,377 0,372

0,325 0,325 0,3230,327 0,3730,3770,3700,372 0,4190,4200,4230,418 0,4380,435 0,4370,441 0,480 0,477 0,4810,480 0,5150,514 0,515 0,515

0,3250,3250,3230,327 0,3730,377 0,370 0,372 0,419 0,420 0,4230,418 0,4380,435 0,4370,441 0,480 0,477 0,4810,480 0,5150,514 0,5150,515

0,325 0,373 0,420 0,480 0,515

47,32 42,35 38,02 35,48 33,11 30,55

1,67504 1,82696 1,58001 1,55205 1,51995 1,48501

424/
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mtmineoión fotoeoloriaitriea del 16a 60‘” en presencia del 16a cr+"’+
m interferente. seeinnte el beh-nitrom-¡li'eneftelg usandoel

Fotónetro de He'llig'e .

humillaciones en tene unen.

m mediode los ensayos de explornniónJlegmes e la eonolneión de
queh entidad de 16a 02*“.u1a1b10 en eete ¿eeuu ee de 25 3.)...

(¡audicionesGpum para lee nedieienee.

longitud de onde.

Paraeste doeejefiebuosmeleen el em enterior.eonetrulr3 em.
pere “decir le zone del espectro lie convenientepara reunen! lee
detenimionee.
¡A om. I represente el porcentaje ¿e lu: tunning por ¡este de un
eche“: de 16ae?“ e 26 pq... de comenta-eeuu.
Leene-n¡Lapuente el poniente ¿e Misión de In: per parte ¿e
unesoluciónel 0.01fi deMinima-drmttelple 26ya... de
¡ón Or+++enreunión de lee astuto- filtros.

Leeme IIIJepreeente el por dente ¿e iraníes.“ de 1a: ¡er pel-te
de m eolueiónel 0.01 de ben-nitreee-elrenereelmh 26 pp... de
16a0;“: 1 pop... a. un coH ea funcióna. los «¡nunca filme.
Ia lleno queen el eeeo anterior.“ ee mente le. cantidad ¿e 166 62+“
pre-ente.- rom m turbidezcoloma dende e 1a formulada” ln­
Mneie.“ pequeñamitade- le cr (una.
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low cenfros Ce rrave­
ordenflfiïs'ü 1? mm.==lOï de trasmisión

v:AbcisaS”: 15 mm;:distancia entre
Cadde los filtros.



'rabh de vnloroa

Corn!
25 p.p.m. de ión Cïa'I

urnII

Curva. III

Ef 0,01% de reactivo +

1.010
0,760
0.360
0,290
0,275
0.223
0.070
0.045

F!

93.33

92,26
91.2o
90,16
ee.IU
33:2

25 p.p.m. de ión c'íü 0,0179de reactivo3 fi!

29.11
71,61

87.10

93.33
94.41

l p.p.m. de ión 06+2'
pr

JZ?



Dosagefotocolorométricodelión00‘”,medienteelbeta-nitroso-alfanartol,enpresenciade25p.p.m.deiónCr++*.Determ1nacione8enfaseacuosa,usan­doelrotómetrodeHellige.. FiltromásconVeniente:530mp.­
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Dosagefotocolorimétrícodelión00‘”,medianteelbeta-nitroso-alfanartol,enpresenciade25p.p.m.deiónCr+++.Determ1nacionesenfaseacuosa,usa.n­dorotómetrodeHellige.­ Filtromásconveniente:5501011.­

lp.p.m.

lOp.p.m.

EXT|NCloNESValormáslogaritmo
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probable* 'fiT.

NÑNN“.. Üü'd'ü' 00000 0000)
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NNNN i‘fl‘fl'd‘ 001000 CDCDQCO
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050,505000,500080,506070,5070,507
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Curva.I :Dosaje del ión CóH'mediante el alfa-nitroso-betanaftol,en

presencia de 25 p.p.m. de io'n Cr+*+.

CurVaII:DosaJe del io'n Co“.mediante el beta-nitroso-alfanai‘tol,en
presencia de 25 p.p.m. de ión Cr+++.
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Dosaae del ión Co++,mediante el alfa-nitroso-hdfanaftol,en presen­

cia de 10 p.p.m. de ión Cr+*”+.Determinaciones en fase acetato de

etilo.‘otómetro de Hellige.

Por los ensayos de exploración,se llega a la conclución de que la
+++

cantidad máximade ión Cr ,admisible en este dosaje es de lO p.pJn.
Condiciones óptimas para las mediciones.

HEÉÏÏE‘ÏÁEÁEÉE'
Para este dosaJe,debemos construir dos curvas,para poder luego pro­

ceder a elegir el filtro más conveniente para las determinaciones.

La curva I,representa el porcentaje de la trasmisión de luz por par

te de una solución al 0,01%de alfa-nitroso-betanaftol,en fase ace­

tato de etilo,en función de los diferentes filtros.

La curva IIrepresenta el porcentaje de la trasmisión de la luz.por
parte de una solución de reactivo al 0201*,más 10 p.p.m. de ión Cr+++
más 0,2 p.p.m. de ión Co++,en función de los diferentes filtros.

Se deduce de la observación de las curvas antedichas,que la zona
más conveniente es la abarcada por el filtro cuyo centro de grave­

nad corresponde a 500 mr.
Límites de cumplimiento de la ley de Beer.

Los límites de cumplimiento,en este caso son de 0 p.p.m. y 0,2 p.p.
m.de ión Co++ .

De 1a comparación de estos valores y los obtenidos en el dosaje del

ión Co*+,medianteel alfa-nitroso-betanaftol,sin ión Cr+ifltcomoin­

terferente,se infiere que la nnfluencia que ejerce el ión Cr.H *en
dicha determinación es notable.
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ICurvas ¿e elección ¿al filtro mas conveniente, en el dosajc
+

Tablw de vcloreg en la ïáïina Sigwiente.
ESC3LA

Ordenfiflas a 15 mm.: 10% de trasmision.
qboisas 5 1€ wm.=.distancia entrl los centros cc

u ‘ gravedad ¿e los filtros.
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450
470
600

550
570

690

mn. de valores

Cum!

de 16a crónico

I
0.990
0.700

10 Peron.

10ponen.d».1‘“ Pop...
Í

1.020
0.130

de 16a

¡2
10.23
19.95
79 4a
90.16
92,86
93.33
95,50
97.05

cobalto eo
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nosagefotocolorimótricodalión(20'HF,meñiantoelalta-ultraso-betenartol,onpresenciade10p.p.m.déCr*++.Determ1nacioneaenrasodeacetatode 015110.¡Bandoeltotómetroha3511138.Filtro.másconveniente:600¡»[1.­

mLmLEXTINCIONESVol'orLoguümo

-masfiT T

7;;

‘P'P'"‘°'°9°9'mn¡nm5m1|¡msmnm:zzm25nm:anmPr°b°b'°

,50,2850.2850,2850,2850,2850,2850.285­ ,50,2810,2810.2810,2810.2810,2810,2810,28552,121,71700

5I5I

0.2840.2840,2840,2840,2840,2840,284 0,28402840,2840,2840,2840,2840,284

o 0 o o 1,4-0,5550,5550,5550,555,0,5550,5550,55510,40,5520,55205520,5520,5520,5520,5580,55544,101,84505

no}0,40,5580,5580,5580,5580.

1 1 1 1

558

0.40,5540,5540,5540.5540,5540,5540,554 0,50,5850,5850.5850,5850.'

5820,5820,18:0.5820.5820,5820,58541,211,815005850,5880,5850.5880,5860.588 587.0,5870,587o.587

«fóé
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DosaJedel ión Co+*'medianteel beta-nitroso-alfanaftol,en presen­
+++ 'cia de 10 pr.m. de ión Cr .Determinaciones en fase acetato de

etilolusando el fotóggtrg_de_gg;;i59.--4: :p

Por los ensayoá de exploración,se llega a la conclusión de que 1a

cantidad máximaadmisible de ión Cr++f,en este dosaje es de lO p.p.
m.

Condiciones óptimas para las mediciones.

Eongitud_de_onda. Pana este dosaJe construimos dos curVas,para lue­
go poder proceder a elejir el filtro más conveniente a las determi­
naciones.

La curva I representa el porcentaje de 1a trasmisión de la luz,por

parte de una solución al 0,01%de beta-nitroso-alfanaftol,en fase
acetato de etilo,en función de los diferentes filtros.

La curva II representa el porcentaje de 1a trasmisión de 1a luz por
parte de una solución al 0,01% de reactivo,más 10 p.p.m. de ión Crr‘*

más 0,2 p.p.m. de ión Co ,en función de los diversos filtros.

Se deduce, de la observación de las curvas antedichas,que 1a zona

.más conveniente es la abarcada por el filtro cuyo centro de grave­
dad corresponde a 530 mu .

Limites de cumplimiento de 1a ley de Beer.

Esta 1ey,se cumple en este caso entre 0 p.p.m. y 0,1 p.p.m. de ión
14+

CáfiLComose infiere,la influencia del ión Cr es manifiesta con res­
lv

pecto al mismo dosaJe del ión cáfi}pero sin ión CÉHcomointerferen­
te.
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Curvas de elección del filtro más conveniente en el dosaje del ¿ég_

Co++',medianteel beta-nitroso-alfanaftol,en presencia de 10 p.p.m.
de ión Cír++ .Determinaciones en fase acetato de etilo.Fotómetro de

Hellige.

Tabla de valores en la página siguiente



"‘F

450

470

500

530
550

570

660
690

“F
450

470

500

550

570

660

690

Tabla ie Valores

10 p.p.m.de ión Cr+++

E

1,050

0,670
0,105

0,054
0,029
0,024
0,015
0,008

Curva II

M

8,91
21,58
78,52

92,47
95,54
94,62
96,61
90,17

' + +
10 p.p.m. de ion Crf+ 0,2 p.p.m.de ión Cd++

E

1,120
0,810
0,240

0,145
0,155

0,090

0,010
0,005

fiT

7358

15,49
57,54

71,61
75,52

81,28

97,72
99,51

437



DosagefotocolorimétricodeliónCo++,medianteelbeta-nitroeo-alfanaftol,enpresenciade10Popom.deiónCr+*"+. Determinacioneaenfaseacetatodeetilo,uaandoelfotometrodeHellige. Filtromásconveniente:530mr.­

lp.p.m.

o.
n'.
O._

p.p.m.

EXT'lNCIIc>rqES

Valor
más

probable

Logerilrno

72T

l

I'll ¡nmu‘un mmmmhifi. ¡ahh
OOOO HHHH HHHH NNNN

mmmln
o a o. oNNNN MMM“

09034 0,040 0,046 0,052 00057 0,063 0,109

92,47 91920 89,95 03,72 87,70 86,50 79,62

1,26600 1,26004 1,24802 1,24109 1,22102 1,90102

//‘Y0



DosagefotocolorimetricodeliónCo+*¿medianteelbeta-nitroso-alranartol,enpresenciade10p.p.m.deiónGr**.DeterminacionesenfasedeacetatodeetilousandoelfenómetrodeHellige.Filtromásconveniente:530mp.­

EXTINCIONESValor .

rnI.rI'ILmásfiTLaguarlimo

' P-P-""'°P'P'""w¡mas1a¡lunesllamm:wmms22nm25¡llantoszaamm:Pr°b°b'°

0,1450,1450,1450,1450,1450,1450,1450,1420,1420,1420,1420,1420,1420,1420,14571,011,854970,1470,1470,1470,1470,1470,1470,1470,1450,1450,1450,1450,1450,1450,145 0,1580,1580,1580,1580,1580,1580,1580,1550,1550,1550,1550,1550,1550,1550,15559,981,844970,1550,1550,1550,1550,1550,1550,1550,1530,1550,1550,1550,1550,1550,155

¡00100
Hr-lI-h-IGQ“.

.4
4 4 4 ---­ 4 4 4 4

OOOO OOOO

,5,5---­,55

a)1888
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Representación gráfica delggosaje del ión Co++mediante el‘ alfa­
nitrosó-bektaneïtoll y el batea-niproso-¿alfanaftoLen presencia de

.iqïnes',Ïyiacrfif .ÏDe. een fase 305633130;de etilo.

a "¡detalles eh la: Página’láiguiente'



Curva I :DosaJe del ión Co++,med1anteel beta-nitroso-alfanaftol,
en presencia de 10 p.p.m. de ión Cí++.

CurvaÍE :DosaJe fotocolorimétrico del ión Co'++mediante el alfa­
nitroso-betanaftol,en presencia de 10 p.p.m. de ión CÏ++.

CurVaI :DosaJe del ión Co++,medianteel beta-nitroso-alfanaftol,
en presencia de 2 p.p.m.de ión Ni++.

CurvaJI :Dosaje fiel ión 03+mediante el alfa-nitroso-betanaftol,

en presencia de 2 p.p.m. de ión Ni++.
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DosaJefotocolorimétrico del ión CóH mediante el alfa-nitroso-beta
+naftol,en presencia de 870 p.p.m.de ión Fe+ +.Determinaciones en

fase acuosa .Fotómetro de Hellige.

Por medio de los ensayos de exploración se llega a determinar que
, +++

la mayor cantidad admisible de ion Fe en este dosaJe es de 870

p.p.m.
Condiciones óptimas para las mediciones.

Longitud de onda.

Prooedemosa construir tres curvas .

La curva I.representa el porcentaje de trasmisión de la 1uz,por me­
++

dio de una solución a 870 p.p.m.de ión Fe+ ,más el buffer y el amo­
niaco,llevados a un volumende 10 m1.en función de los distintos ft}­
tros.

Se hace necesario construir esa eurva,porque el ión Fe++4 se comple'

Ja con el citrato de amonioy produce coloración amarilla intensa.

La curva II,representa el porcentaje de trasmisión de la 1uz,por me­

dio de una solución a 87D p.p.m.de ión Fe+44;más 0,01% de reactivo,

en función de los distintos filtros.

Y por último la curva III,representa el porcentaje de trasmisión de
1a luz,por medio de una solución a1 870 p.p.m. de ión Fe‘H'+ ,más

0,011, de reactivo y además 1 p.p.m. de ión eo++ .

Se observa que el máximode sensibilidad y el minimo de interferen­
cia por parte del reactivo,se encuentra en la zona del sapectro que

abarca el filtro cuyo centro de gravadad es de 530 mr.



mr

Límites de cumplimiento de la ley de Beer
l

Los límites de cumplnimiento de esta ley son de 0 p.p.m. a l p.p.m.

La cantidad mínima de ión Co++ que podemos dosar por este procedi­

miento es de 0,025 p.pim. De modo que es un método muy sensible,y

además nos demuestra que el efecto interferente del ión Fe+++es

pequeño.
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/Curvas de elección Cel filtro ma? oonvewiemte,en el desa­
'_ïE_í€Ï-555’66F*Í6€íïífifé_éï‘5Ïffi:ñïffóéóïfiéfáñáïïbïjEfiÏ"

N . +++ , _
presencia de 870 p.p.mr de lón Fc .Dctermlna01oncs Ch
fas acuosa.Usando el fotómetro de Hellíge.

Tabla de valorem en la pájina Siïwicnte.
" Ü“! ,ÍÏ " ¡A.u )‘J...L:L'LL

,_.Abcisas—: LAwm.¿: fiistancia entre 10? cen ros de gra­
-————--—-—vedud.

Ordenadaszlí mm.=lOSde trasmisión.
.u—————.—.­



mv

450
470
500
550
550
570

690

450

690

mv

450
470
500
530
550
570
660
690

Tabl a de valores

CuwaI

870 p.p.m. de ión férrico + 0,01 % de reactivo

E

1,080
0,735
0.260
0,160
0,150
0,123
0,100
0,120

Curva III

870 p.p.m. de ión férrico+ 0,01 fi dc reactivo
+ l p.p.m. de ión cobaltoso

JV?



Dosagefotooolorimétrioodelión00*"+,medianteelalfapnitroso-betanaftol,enpresenciade870p.p.m. deiónFe+++.Deteminacioneeenfaseaouoaa,u.sandoelfotómetrodeHelligo. Filtromásconveniente:530mr.­

lp.p.rn.

O...
p.p.m.

p.p.m.

Valormás
probable

gt

logaritmo

xr.

mm
a Q u oCOCO

m

<r<r<r<rh...oooo \O\D\O\O
s h o. o.000°

0,130 0,130 0,142 0,150 09173 0,213 0,252

74,13 12.78 72,11 70,80 61,24 55,98

1,86222 1.92%; 1182800 1.85002

o
CD

H

w

H



Doeagefotooolorimétrioodel16nC-++,med1antee1alfo-nitroao-betanaftol,enpresenciade870p.p.m. deiónFe+++.DererminacioneeenfaseacuoeamanndoelfotómetrodeHellike. Filtromásconveniente]530mv.­

lp.p.m.

Valormás

..m.
PP probable

logaritmo

'fiT.

0,500 0,340
0,

0,400 0.438

OOOO HHHH HHHH HHHH HHHH
.‘G‘

woH

NNNN ##Úfi' \0\D\O\O

50,12 45,71 43,55 59,31 36,48

1,63999 1,59999 1,56205

J/é/Q'
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I l +DosaJe fotocolorimetrico del ion Có- mediante el beta-nitroso-alfa­

naftol,en presencia de 905 p.p.m. de ión Fe++ÏDeterminaoiones en fa­
se acuosa.Fotómetro de Hellige.

Por medio de los ensayos de explóraoión,se llega a la conclusión de
, +++que la mayor cantidad admisible de non Fe es este dosaJe es de

905 p.p.m.

Condiciones óptimas para las mediciones.

Longitud de onda.

Prooedemosa construir tres curvas.

' La curva I ,representa el porcentaje de trasmsión de la luz,por me­

dio de una solución a 905 p.p.m.de iónFe+++,más el buffer,y el amo­

niaco,llevados a un volumen de lO m1. en función de los distintos

filtros. .

Se hace necsario construir esa curva porque el ión F3"F+se compleja

oon el citrato de amonioy produce una coloración amarilla intensa.

La curva II,representa el porcentaje de trasmisión de 1a 1uz,por

parte de una solución a 905 p.p.m. de ión FeF++,más 0.01% de reacti­

vo,en función de los distintos filtros.
Y por último ia curva III,representa el porcentaje de la trasmisión
de la 1uz.por medio de una solución al 905 p.p.m. de ión Fe**“*,más
0,01% de reactivo.y además l p.p.m. de ión Co++ .

Se observa que el máximode sensibilidad y el minimo de interferen­

oia por parte del reactivo,se encuentra en la zona del espectro,que

abarca el filtro,cuyo centro de gravedad es de 530 mr.
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Límites de cumplimiento de la ley de Beer

Los límites de cumplimiánto de esta ley son de 0 p.p.m. y 0,8

popomo

La cantidad mínima de ión Cád'que podemos dosar por este proce­

dimiento es de 0,025 p.p.m.



401»

Curvas de elección del filtro más conveniente en el dosaje del
--__-—-——-——_..-_—o—-— - -0.--­

1ón Co++
-—_———-—-_—--——_upo——v— —-———

905 p.p.m. de ión Fe++ÏDeterminaciones en fase acuosa.Fotómetro

de Hellige
—--————-.—­

Tabla de valorgs en la página, siguiente



“V
450
470
500
550
550

570
660
690

m

450
470
500

550
5'70
660
690

+++ , ++905 p.p.m. de ión Fe+reaotivo+ 1 p.p.m. de ion Co

m7
450
470
500
530
550
570
660
690

Tabla de valores

, +++905 p.pñln‘5de ion Fe +reactivo
E

0,940
0,598
0,140
0,090
0,070
0,040
0,050
0,050

Curva III

E
1,500
0,850
0,200
0,155
0,148
0,150
0,080
0,085

m
29,58
47,52
85,58
91,20
91,82
95,55
97,75
98,81

961:

5,01
14,15
85,10
70,51
71,12
74,15
85,18
82,22

//J'5
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Dosagefotocolorimatricodelión00‘“,medianteelbeta-nitroso-alfanaftol,enpresenciade905p.p.m.de'iónFe**+.Determ1nacionesenfaseacuosa,u­ sandoelrotómetrodeHellige.Filtromásconveniente:550,mf.­

EXTlNCloNEsValormásLogerilmo

probable' 'AT.

lIWlIIIIISIMlllll":15IIIIMSll¡Im

(DCDCDCDa... Q...

figfl.

NNNN ÚGÚQ‘
OOOO HHHH HHHH HHHr-l

ooóo HHHH HHHH HHHHflv...NNNN i'ü'ü‘fi‘

o...

0,1450,1450,1450,1450,1450,145 0,1450,1450,1450,1450,1450,1450,14571,521,554970,1450,1450,1450,1450,1450,145 01450,1450,1450,1450,1450,145 0,1770,1770,1770,1770,1770,1770,17555,541,52504 0,2200,22040,2200,2200,2200,2200,22050,251,77003 0,2510,2510,2510,2510,2510,2510,25052,451,71999

¡{96
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Representación gráfica del dosaJe del ión Có++mediante el alfa­
nitroso-betanaftol,y el beta-nitroso-alfanaftol,en presencia del

e+++ión F comointerferente,Determinaciones en fase acuosa.Fotómetre

de Hellige

Ver detalles en la página siguiente.
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Curva IzDosaJe del ión CÉ+mediante el beta-n1troso-alfanaftol,en

presencia del ión Fe++t

Curva II:DosaJe del ión Cc?"mediante el alfa-nitroso-betanaftol,en
presencia del io'n Fe+++.
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se leen por medio de una lupa fija, que está arriba de la escala.

Esta escala está unida ai disco giratorio por acoplamiento ,por medio de

otro tornillo,de modoque so 1a puede hacer girar sin desplazar la lámpa­

ra. Debidoal desplazamiento de la fuente de luz,la claridad del lado iz­
quierdo o del derecho varía de una manera absolutamente conforme a la ley“

es decir,la proporción de inteosidad de los haces de luz de los lados 12­

quierdo y derecho,cambia ¿e acuerdo a la ley de 1a distancia.

Si una cuba conteniendo un líquido absorvente,poy ejemplo,se encuentra del
lado derecho.será preciso deeplazar 1a fuente de luz,hasta que la inten­

ExrrNc'roxv

DESPLA ZAMIENTO DE ¿A ¿AMPA 7MEN /77/77.

sidad ¿e la luz que emanade osa ouba.saa igual a la intensidad de 1a luz

del lado izqyierdo,por el que pasó Sin sufrir debilitamiento.

El desplazamiento de la lámpara, es, por consiguiente. una medida de la

absorción ¿e la luz en 1a cuba.La absorción está expresado por la extin­

ción que se lee sobre la escala. La división de la escala es 11neal,pues­

to que la extinción y el desplazamiento de la lámpara son proporcionales.

Ver figura 9.



¡”No DEI. PAN-FOTOKETRODE HELLIGE

Colocamosel aparato sobre una mesa,de modoque el disco giratorio,es de­

cir,1a parte anterior del Pan-Fotómetro,quedede frente al operador.

El dispositivo cclcrimétrico que encierra los priemas de desviación.debe
colocarse sobre la placa que cubre la che .de manera que el disco conte­

niendo los filtros se halle hacia el costado derecho del aparato.
FiJamcs el dispositivo oclorimétricc sobre la cada del fotómetrc,apretan­
do dos tornillos,qne se encuentran a derecha e izquierda de este dispeei­

tivo.

Primeramente ee introduce el disco. conteniendo lcs filtros,de modoque

los númerosde los filtros quedenhacia arribagluego ee coloca la tapa
del ocular sobre el fotómctro,(ecsteniendola con los pequeñostornillos
que salen del dispositivo eolcrimótrico),de manera que el orificio por

donde se observan los número de los filtros,quede colocado a la derecha

del orificio mayor.enel cual se fijará el ocular.
Después, abrimos las paredes que encierran las dos cámaras que hay bajo

el dispositivo colorimétrioc.Estas dos paredes exteriores mcvibles,estín
unidas a la pared posterior (igualmente mcvible).por medio de bisagras.

La pared posterior está fija al fondo del aparatc.por mediode una bisa­

gra,de tal Icrma.que se pueda bajar fácilmente luego de haber abierto.
las dos paredes laterales y dejar al descubierto la parte interior del
aparatc.Una corredera está fija a la pared enterior,pudiendc ser desple­

zada por unengranage a cremallera.

Al fondo del aparato,hay una placa de fundición con dos renuras.situades

debajo del diafragma (J)(una a la derecha y otra a la izquierda).
FiJamos en estas ranuras los reflectores(o placas de reflexión(K) ),pu­

diendo emplearse dos clases diferentes el el modeloT.:Placas leohcsas

trasparente,que dejan pasar,enparte , la luz de la lámpara y la emiten,
de una manera difusa;o bien placas blancas epocas que reflejan difusamen­
te dicha luz.loectros usamosestaslíltimas.
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le. longitud de onda.del filtro ntilizsdo,obten1endo así el espectro de eb­
soreión del líquido en análisis para todo el espectro visibledïncefios le. m

dida definitiva usando el filtro con el que el líquido posee la mayorex­

tinción.o en que le. diferencia entre éste. y el disolvente es mayordin en­
berac si le. curva de absorción de le. solución presents un ascenso o un des­

censo grande para. ese filtro,sea'.r más conveniente elegir un filtro que su
que una parte de le. curva. más uniforme o mejor dn,un máximo que decline

más o menos simetricsmente de 10s dos lados,sunque le. absorción fuera ne­
mr.
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Determinación del Feh+mediante el alfa-nitroso-betanaftol,haciendo use

del Panérotómetro de Bellige

C . {1/0}- o_C(. N O H)El grupo que existe en las mono-oximasde los dioxi-compuestos,es de

gran interés analitico,porque puede formar complejos coloreados con casi
todos los metales pesados.

Las soluciones de sales ferrosázíen presencia de un buffer,reaceionan con
numerosas compuestos, que encierran el grupo antedicho.Las complejas nn ­

ternas que se forman son generalmente intensamente coloreadas en azul.

Se disuelnen en los disolventes orgánicos comunes,rormandosoluciones azu­

les.Esas reacciones han sido llamadas.pcr el color de los complejos que

se formen: " reacciones azules del hierro'Ï3uzgn excepcionalmente sensi­

bles.l.hhiteley fue el primero que observó la producción de estos comple­

Jos azules de hierro.
Ahora bien,si este mismogrupo se encuentra formando parte de un anillo

bencónico,sigue manteniendo la propiddad de formar parte de sales inter­

nas con el FJ“, FeHy con casi todos los iones de los metales pesados.

El alfa-nitroso-betanartol,04°E510)03?Qá:gággï con soluciones diluidas
de sales terroeas, un color verde, que dejándolo.estar pasa a un preci­
pitado floeonoso de ferroso-nitroso-betansftol.Los hidrogeniones,inhiben
completamente esta reacción,aún en el caso en que se encuentran en peque­
na concentración comosucede en la hidrólisis de las sales férricas.

La reacción en medio acuoso comofue descripta primitivamente por Illin­

ski y Knorre,no tendria ningún valor,si no se aumentasesu sensibilidad,

por medio de algunos de los métodos de que disponemos para ese fin.ll ne­

:or metodopara aumentar la sensibilidad es valerse de un disolvente orgii

nico que tenga un gran poder disolvente para el complejo ferroso-nitroec­
betanertol.
¡l mejor disolvente orgánico es el acetato de stilo, el que se colores
de un hermosocclcr verde esmeralda,debido al ferroso-nitroso-betanertol

que tiene en disolución en su seno.

Comooperamoecon iones fierricce,es necesario reducirlos previamente al
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estado terroso y para ello ee recomiendanla hidrorilamina y el tioejlra­
to de aedio.Da reenltodoa excelentes y es mónfácil de conseguir el tio­

eulfoto de cod10.00moalcalinizante usamos el amoniaco y comobuffer el

citrato de menin.por ser loss-1'63convenientes.
Reactivos.

Solución de tioenlroto de eodio.(3203IIz.Bfl¿O).
La eolueión de tioaulroto de sodio que utilizamos en al 50%de ooneentra­

eión.qna ee 1a que indica en un. a. ene trabado: el Dr.R.Vonoee1.habiendo

noe eatiefeeho.En cuanto a eo poder redactor del ión Fe ee muyconvenio

te.pero de diríeil eoneerraeidn.yoee lee aicreorganiaaoe la deeeoaponen
con cierta faeilidalonn esta descomposiciónse deposita azufre.

Cuandola temperatura oabiente ae eleva.eete fenómenoee hace aaa notable

lo es conveniente agregar pequeñas eantidad e de tiaol o otro conservador

de naturaleza fenóliea,perqne pearía dar nn color 1nterterente_en lee de­
terainaeionee.

Solución a. tioeionate a. alen10.(a c ¡(I H4);
Lo solución de tioeianato du aannio,qoe noeotroe utilizenoe,ee de concen­
tración 2!.Comola anterior,tiene la desventaja de no conservarse por an­
donan.
¡e aconsejable preparar poca cantidad por ve2.de estas eelueionee,por lee
razones antedichos y ademas porque ee naaa en peqoefiae eantidadee.

Solución alcalina de alta-nitroeo-betonartol. ¡a exactamenteigual a la
deeoripta en el case del doeaáe totoeeloriaetrieo del Ce.
Se conserva muybien,y por eonsignient‘,se puede preparar en eantidafiee

mayoreo cue lae anterioree.
solución de citrato de enenie.Ea la nieaa que enanos para el deeaae del
ión 60;;
Solución de enoníacezne la elena que usamos en el donada del ión GJÏ'
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Solución¡W de umd‘romonoe esta colaciónc portar detambiguo.
¡nro de “(madonna eonoentreolónee de 0.01¡Jn conservacionte
ente colación eo difícil,pnecto que el (sm/bre2 . co nn excelente nene
deeuuvo de los ¡impulsan ¡pocacalm-cen»los 2 o 3 a!" ,3.
ee observen nace pequeñosricm. que lea loo ¡iconos de Ice conceda-c c
nm himnos menea de 1a propiedadde queeche eoboenc eo ¿een-rth

e: el ¡eno tiene m eeuu 0.1 ¡Je lodo quepeeenoe1o contain! teori­
ce «Hogan; + ae. y nero-oe o entre: ¿e 150¡1.o asumen-os cc ¡Io­
code caca“caudal” 1anum de¿cidosulfúriconcceecflepero
obtenerun acido: 0,1 n. y por nn conocn oceano. mplctma el en­
rece.
Canocon en).no ec tuo ¡rumano-os procedere ec oceano.

Ion ¡{todos one se proponenpero el doom del hierro con loa naciente“

¡meternth conotez03.”? precipitaciónconmaine.
nan-W161: ConoMorro¡atún-o '
¡asumida concéntimo
n cie convenientede me once ee el pri-er “¡camco- ee el. queacco­
trccb me.
In ¡ar-cuando: 4.1 Morrotándem“!!! .1 nou-¡xao oe malo ee rccnn
entom encanto e 1o¡ruinth del ¡1131:1104usandoel ¡1.o peo
apuntaron-c en este ccoono ee mento quele colaciónediten pro­
m «1 puto Wanna e que.1 marcan.“ri-teonoes si...thu­
eente eicpneetoyor un acoso Cc“cinema-¡e no foma solucion colo:­
m cuandoee lo 1m conunacant!“ necesariode nm conecte.
Lee“me precaucionesindicados mpeeto c1 alt-1m úebencer concue­
relle en este moscada» “una hidróxidode necio recien ¿ocultado
y lo close de vidrio miereeletente a los (Icono anuooun precipita­
do oe ¡de bien voluimeogm filtro ordinario de 9 onto. de “¡cetro pne­
ce servir perocn precipitadode 0.2 ¡de una“. “nico.
Proeedhintoüednce conpacto de dobleme 10¡1. de Lccancion

ngqg: eecomoenvocedeprecipitadoele 250c1.



l'or ¿iluoi‘n coauna continúan“: e unvolunende 50-100nl.

Agreganosz nl. de eelneión de ¡1202;!al y enlentenoe pare eziler le pero
eidn ¿e tiene quepodría montura al estadoferro-eoliano ¡canino ee­
lentenooMeta deetrneoidnfielexeeeede metido de hidrógeno.qu­
do le solución n unos 10',“ procede e precipita! el bien-6316.0fírrieo.
por agregadode hidróxido de mnie 6 Luneta ligero nemJeJanee que

el precipitado ee deposito y luego lo leva-ea por deeentmien 2 e a mee
conuna caliente-transforme el preeipitndo del filtro ocn acude¿e me
varilla de vidriomrevitn de nn cepillo de medula ver,enel filtro.”
lo lam een colisión enliente de nitrato de mionl a! hasta queno de
mi. reunión de ión 01" . lo le de). lavar con solución de cloruro de n­

noniae.perqneel n ela oneee fer-ariadna volátil el eeleinarle.
Caleinmoe despacio y con cuidado“: nn erieol chica-fl de poreelnnn o ple­

tinotzn nueetroem eo neoeste últim).: tinelnente le reune eene‘re¿os.
cálculo:

mimidmm a. rech320.01143.
“Junin-afin.” de¡mea e0.01753.
reeter de moles de ¡rezo3en Fe 2 0,6994.
¡n lo nl.“ selneión ¡teni-rd de re¿(304)3tnenoer

0.01141 o.sm=o.oizzg u re.
ln no unen-ee:

0.0122I 3:0.18303 de re.
i ¡antii-deen“ eelneiin¡WM hierroareynr-ee860.1. ¿eun»
lneldndehierro e ¡oonaaa ¡latir de ella meno. le.- ee-lneieneee
m ppm. e. re y e l ram. dete.
DOW“ del 168terrenondiente 01eli’e-nitrno-betnnnftel
Gondieienee‘ptlm me lu nedieionee.

longitud «12.2923.. la longitud de onda n6- eonveniente pero nuestro trote.­
Jo má aquella en que existe el ¡(sino de sensibilidad 1 el ninino de in­
terfereneie por parte ¿el reeetivo.

Pere ello mlimnoe nedioionee con solucionen conteniendouna «num de­
teninede de rmtivo.(en nuestro eeeo 0.01!) en función de loe diferentee
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filtros.Repetimos las medicionescon los distintos filtros,pero usandoes­
ta vez,ademésdel reactivo,0,5 p.p.m.de Fe.Por las curvas de elección del

filtro mas convenientc(curvasI y II),dcducinos que la zona mejor del espec

tro para realizar nuestras mediciones es la comprendida entre 660 mpy 750

mp.

Dado que. esta zona del espectro corresponde al rojo,y comola comparación

de intensidades luminosas se hace más difícil,a medida que aumenta la lon­

gitud de onda.decidimoselejir el filtro B’ 8 (8 72).Este filtro tiene su

centro de permeabilidad para una longitud de onda de 720 mp.
Comosabemos, el ojo humanotiene su máximode sensibilidad para el color

verde,de modoque,en este caso las determinaciones se tornan más difíciles.

‘grden de agregado de reactivos.,7 .
Realizamospreviamente varios ensayos de orientación,para encontrar la téc­
nica más conteniente.lealizamos todos esos ensayos en una ampolla de decan
tación de 150 ml.

La tecnica que aconsejamos es la siguiente:

A (2) ml. de solución de ¡02(804)3e una concentración de (x) partes por mi

llón.que tienen una acidez cn Hgso4,de Ol 1.,se le agregan 3 gotas de sclu

ción de SCN(NH4)¡deconcentración 2H.3e añaden 7,5 ml.dc acetato de etilo

y se agita para que el rtiinana o férrico ¿a de 0010? rodooflea 01*!!140
por el disolvente.
A continuación se deja reposar para que se separen bien las dos fases .

Luego se agregan qffie la solución de tiosulfato de sodio (32Q9ng.5 320).
al 50! y se agita enérgicamentepara facilitar la acción rcductora del tic­
sulfatc.Sc conoce el fin de la reducción por la decoloración que sufre la
fase acetato de etilo.Ahcra estamos en condiciones de seguir el agregado

de los reactivos.lñadimcs l ml. de solución alcalina al 0:15 de alfla-nitrc­

so-betanaftol;y luego los m1. de agua destilada necesarios para llevar el
volumen de la fase acuosa a lO n1.De esta forma disminuimos la concentra­

ción del hierro-lo veces.Por fin se añade l ml.de solucicn 3 I. de amonia­

co y 1 ml.de solución de citrato de amonio al 0,6 g.pcr ml. y agitamos fuer:

tementc.Dejamosreposar hasta la completa separación de las dos fases.
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le. tm metete ee nee ¡rescata de un her-eee «lor verde esmeralda.
We queente“lor.” perfectamenteestablecomopue ¡emitir le
refinación de las lmtureaüás sin.“ conservavarios díu.pero posee
pooo.vnríe n un eeler ¡sI-rán veraneo.“ ee debidoe le encantó: queee­
tre partedelemplean{mmm-bowl el mearal rán-leo-nl­
troao-beWhl-fi eeconserveel eoapledetmmbetemftol.“
colación de acetato de etile con presencia de me el.“ eolnelin le
sgozmúngo al 503%y ee agita de tlam en fluye.“ eolor tordo ee coa­
eern duranteamada “orales indicadame el egresadode lee tenen”.
ee ln.aún eonvenlentepor la. razones “¿dentada solución de Hogar”
tiene.“ ¿unos m eeuu 0.1¡"queeemontante perele term“:
¡el re (861),.
AhoraMagma Wien» ¡a pequenadere el eelerdel noel.­
mto fin-leo no en peroeytlble.n1alquien el m «traido por le fue
metetefiebldoe queel von-en de Gm..- ny ¿una respectoa le
ermth de Fe(368);“manolo poden: un! nene!vell-en mm que
las nubesnie eonvenlenteenecesitan epoxi-aduana eee von-en para
ser llenas...
¡l reductorquenamesen, eno W. el ngoñflgo,a1 53.21.13.h
ventajaqueen eeenedlo¿aldom queemm." ¿mugen rhlduenh
dando por denenpoelelón del 11284203thno ee eonoee libre).30¿.ene ee­
tún conoreducía: enlraleog ¡sufre (3) queee depuis en le fue eeuu­
“.31 agita-oe la. eolaeldneen acetato de etlle el mm), ee dlenelve
«¿3; ¡metetede “110.21 uootmh un“. se eee-bmrfipllaaenteeen

fl.1 tloelenato potásleofionm .1 00.91.30tloolmto flnloo-yetáeloo.

“¡ileso al rmlelenuro ¡“60100.Duendes.
n complejoeallno ee inseluile en acetato de etlloueluente el ¡“MME
ee soluble en este.“ nodoqueel color rojo de le fue acetato ee una.
e la reunión del tleelnnete fin-1nd no a le de la ¡el eagle}.

[recac!fin
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Al agregar la solución alcalina a1 0.1%de alfa-nitroso-betanaftcl no se

produce ninguna reaccicn apreciable,puest9 que en medio ácido no se gene­
ra el complejoferroso-nitroso-betanaftol.dl alcalinizar se observa que
el líquido adquiere un color verdoso sucio,que al regular el p H del me­

dio a casi nentralinan por el agregado del citrato de amonio se transfor——

ma en un color verde más límpido y estable.Este color pasa en gran proper­
ción al acetato de etilo al que colores de verde esmeralda.

Si se modifica el orden de agregado del amoniacoy citrato de amonio.in­

virtifindolo,no se obtiene el complejo.

El color es perfectamente reproducible y lo mismoacontece con las leetu

ras de las extinciones.Esta es una de las condiciones fundamentales para

una buena Iotoeolorimetría .1 veces se tropieza con un inconveniente,gne

consiste en que si agitamos demasiado al hacer la extracción del complejo

ferroso-nitroso-betanaftol,parte del azufre se divide y pasa en suspen­
eión al acetato de etilo.

ll separar por decantación 1a fase acetato de etilo,qneda en suspension
en ella el azufre,que influye apreciablemente en las determinaciones.
En cuanto a los demasdetalles a tenerse en cuenta para el dosage del

ión Fe++,vale todo lo dicho con anterioridad en el dosage fotocolorime­
trico del CJ?

Condiciones óptimas para las mediciones

Longitud de onda

3325;;SíESS-ESZ-cnrva"(1),gue representa el fi de transmisión de luz por

parte de una solución de 0,01! de alfa-nitroso-betanaftol,en función de
los distintos filtros.
La curva(II) reyresenta el fi de trasmisión de luz por parte de una solu­

ción de 0.019 de alfa-nitroso-betanaftol,más 0,5 p.p.m. de ión F1*+.
Se deduce que la yona de máximasensibilidad para el doeaje ,sera la que

corresponde al filtro,cuyo centro de permeabilidad es de 690 no.

El oJo es menossensible para apreciar diferencias de intensidades den­

tro del color roJo,así que las determinaciones no serán tan precisas,co­
no en los casos en que se trabaja con filtro verde.
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posan ¿.1 16a ro“ mediante .1 aHu-nitroao-bctannftol,haoicnd.c uso
del Fotínctro dc Pulrrioh.

Dctcrminnoioncs cn ruso acetato dc ctilo

Las condiciones en que opcrsnoe .scn los mismas que cc indicaron cn c1

mismodostc.pcrc usando c1 rotónctro de Holligc.

Condiciones 6ptiucs para las mediciones

Longitud do onda.

ae construyo 1a curva I , que rcprccenta c1 fi dc trasmisión dc luu,por
una solución al 0,01 fi dc alta-nitroco-bctanaftoi.uóe 0.5 p.p.m. do

16a Fc++cn función a. los distintos filtros.
Sc observo quo lu zona dc máximasensibilidad y mínima interferencia

por parto dc los rcastivos,oorrespondc a unn longitud do onda de 720 un.
Vale decir,guc usaremos cl filtro s 72 cuyo contro do perncabiiidad

corresponde a 720 su.
Comooc cbscria.1u zona dc máximasensibilidad obtenida por medio dc

los dos fotSmetroa,cs muy próximsQPoaiblcncntc oca 1a misma.dsdo quo
el sistcnn dc filtros del fotómctro dc 3011130solo abarca hasta una

longitud dc onda dc 690 un.
La curva I representa el porcentaje de trasmisión de luz por parte de
una solución aI 0,01%de a11a-nitroso-betanaftol,en función de los dis­
tintos filtros.
Límites de cumplimiento de la ley de Beer.

Los límites de cumplimiento de esta ley se encuentran entre 0 p.p.m.
y 0,8 p.p.m. de ión Fo*+.
La menor cantidad de ión Fe++ que podemos dosar por dicho procedimien­

to es de 0,003 p.p.m.

De ello se deduce que estamos ante un buen método de dosaje del ión
ferroso,cuando dicho ión se encuentra en cantidades pequeñas.
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Cuïvas de elección del filtro más conveniente,cn el do­
__—-_—_.—_.._..__._____ .. _.... — —-——-—--—--—_-.-__.._._..._.__—

. .; ++ . nsaJc del 10h Fe ,medlantc c7 alfa-nitroso-ketïn?9tol.

5;c 6/0 660 ;20 Záofyu

Tabla de valores en la página signiente.
ESCALA

Graenadaszlñ mm.::lO%de trasmisión.
*Abcisas : 15 mm.=dis ancia entre los centros de 31a­

veïad de los filtros.
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m1. dovalor“

Curva I

0 popa. a. 16a terreno
E fl

1.000 10.00
0.381 4.1.59
0.128 14,47
0.078 64.
0.0“ 89.95
0.081 93.11
0.036 92.26
0.03 92.90
0.020 95.50

6m. II

3 n
1.022 9.55
0.464 32.32
0.154 10.15
0.101 19.25
0.015 «.14
0,139 72.70
0.201 62,95
0.239 2;.61
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DoeegefotooolorimétrioodeliónFe“medianteelelfa-nitroao-betanaftol,ueandoelfotómetmde

Determinaoioneeenfaseacetatodeetilo.

Filtromásconveniente:S72(720mn.)
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Dosaje del ión FÉ+mediante el beta-nitroso-alfanaftol.Determinaciones

en fase acetato de etilo.Fotómetro de Pulfrich.

Los detalles de técnica son los mismos que indicamos en el dosaje del
ión ferroso medianteel alfa-nitroso-betanartol.
Condiciones óptimas para las mediciones.

Longitud de onda.

Construimos la curva I,que representa el porcentaje de trasmisión de

luz.por una solución al 0,01 fi de beta-nitroso-alfanartol,en función
de los distintos filtros.
La curVa II,representa el porcentaje de la trasmisión de luz por una

solución a1 0,01%de beta-nitroso-alfanaftol,más 0,5 p.p.m. de ión FÉH'
en función de los distintos filtros.
La zona de máxima separación de las dos curvas está en la zona de 720­

750mu.

Pero dado que la separación de dicha zona no presenta gran diferencia

con la que existe en-los 530 mF,y teniendo en cuenta que la sensibili­
dad del ojo humanoes superior en esta zona,decidimos elejir el fil­
tro S 53.

Limites de cumplimiento de laley de Beer.

Los límites de cumplimiento de esta ley,son los mismos que los indicaé

dos en este dosaje,pero usando el fotómetro de Pulrrich.
Lo mismo sucede con la menor cantidad dosable de ión Fe++.



Curvas de elección mel filtro mín conveniente,en c1 dosaje del
ión Fe++,medianteel bcta-nitroso-alfanaftol.Determinacioncs

“'Eñ'f553:563ïáf6'dé'éfïïaïüéáñdñ"EI'fófóñéffñ’aí‘PüIïíïEñï"”’

Tabla de valores en la pájina siguiente.
ÏWÏ‘F‘; A¿JQ‘JAIAA

Oráén das; 15 mm.=101 de traswísión.'Á"'Ïsag.tg 15 mm.::dlstancía entre los centros de 3ra?""”’ veáadde los filtros.



Tabla a. valores

Gm!
Op.p.m.:de ión ferroso

0.880
0.427

pr
10.59

60.26

32,23
75,3%
12.44
69,10
67,61

zlía
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DosaJe del ión Fe++mediante el ¡Ira-nitroso-betanaftol.Determina­

ciones en fase acetato de etilo,usando el fotómetro de Hellóge.

Los detalles de técnica son los mismos que los de este mismodosa­

Je,pero usando el fotómetro de Pulfrich.

Condiciones óptimas para las mediciones

Longitud de onda.

Se construye la curva I,que representa el porcentaje de trasmisión
de la 1uz,por parte de una solución al 0,01%de reactivo,en función
de los diferentes filtrosi
La curva II,representa el porcentaje de trasmisión de la luz,por
parte de una solución al 0,01% de reactivo,más 0,5 p.p.m. de ión Fe++
en función de los distintos filtros.

Se observa que la zona de máximasensibilidad y minima interferench

por parte de los reactivos,c9rresponde a una longitud de onda de

690 mr.
La no coincidencia de la zona de máximaabsorción,entre las deter­

minaciones realizadas con los fotómetros de Pulfrich y Hellige,res—

pectivamente,se debe a que,en el caso del fotómetro de Hellige,el

último filtro de que disponemos hacia la mayor longitud de onda es

aquél cuyo centro de gravedad corresponde a 690 mr.

Por otra parte 1a diferencia de 30 mr que se observa entre los má­
ximos de absorción está dentro del error permitido.

Ademáses muy interesante observar comparativamente las curvas de

elección del filtro más conveniente usando ambosfotómetros;por una

parte,ambas curva! guardan mucha semejanza hasta la zona de 690 mr.
Por otra parte,aunque la separación de las curvas ,usando el fotó­



JH

metro de Hellige,pareciera que sigue en aumento más allá de 690 mr,
no sucede tal cosa,como lo demuestra claramente ,la curva obtenida
usando el fotómetro de Pulfrich.

Esto confirma lo que dinimos anteriormente.aoerca de la mejor dis­

tribución y mayor amplitud abarcada por los filtros en el fotómetro

de Pulfrich,con respecto a los de Hellige.
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CurVasde elección del filtro más conveniente en el dosaje del ión
Fe++ ,mediante el alfa-nitroso-betanaftol.Fotómetro de Hellige.

Curva IzCon 0 popamode Fe++ Curva II:COn 0,5 p.p.m.de Fe++

m: E fiT :5 E fiT4 0 0,855 14,66 4 0,844 14,62
470 0,420 58,02 47° °»465 54'20
500 0,090 81,28 500 0,140 72.44
550 0,060 87,10 550 0,100 79,45
550 0,050 89,15 550 0,095 80,72
570 0,040 91,20 570 0,105 78.52
660 0,024 94,68 660 0.215 60,95
690 0,020 95,50 690 0,255 55,59

ESCALA

Ordenadaszlñ mm.=10%de trasmisión.
Abcisas: 15 mm.= distancia entre los centros de gravedad de los filtrOS.
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Límites de cumplimiento dc la Icy dc Beer.

La Icy de Bccr se cumple en este caeo,cntre los límites de 0 p.p.m. y

0.a p.p.n. de ión Fe“.
En cuanto a la menor cantidad determinablc de ión Fc++ es de 0,003 p.p.m.
Ea una cantidad muy poqueña.comparada con las menores cantidades do­

tcrminablca del 16n Ic”"+ cn los métodos dc doancs vistos.
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DosaJe del ión Fe++mediante el beta-nitroso-alfanaftol;Determinaciones

en fase acetato de etilo.Fotómetro de Hellige.
4

Los detalles de técnica son los mismos que indicamos en el dosaJe
del ión Fe++medianteel hlIa-nitroso-betanaftol.

Condiciones óptimas para las mediciones.‘bngitud de onda.

Se construye la curva I,que representa el porcentaje de trasmisión
de la luz,por una solución al 0,01%de reactivo,en función de los
distintos filtros.

La curva II,representa el porcentaje de trasmisión de la luz,por par
te de una solución al 0,01% de rdactivo,más 0,5 p.p.m. de ión Fe++,
en función de los distintos filtros.

Se observa que la zona de máximasensibilidad y mínima interferencia

por parte de los reactivos ,corresponde a una longitud de onda de

530 mr.
Vale decir,que usaremos el filtro,cuyo centro de gravedad corresponé

de a los 550 mr.
Comopodemos observar,la zona de mayor sensibilidad es la misma que

la obtenida usando el fotómetrod de Pulfrich.

Límites de cumplimiento de la ley de Beer.

Esta ley ,se cumple entre los limites de 0 p.p.m. y 0,02 p.p.m. de

ión Fe++.

La menor cantidad determinable de ión Fer+es de 0,003 p.p.m. Como

es fácil observar,este métodode dosaje,permite determinar cantida­

des muy pequeñas de ión Fe++,o dicho en otras palabras,es un método

muy sensible para la determinación del ión Fe++ .
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Curvas de elección del filtro más conveniente,en el dosaje del ión Fe++
—_ .— _ ——_v-—

mediante el beta-nitroso-alfanaftol.Determinaciones en fase acetato de

Tabla de valores en la página siguiente



me
450,

470

500

530

550

570

660

690

450

470

500

530

550

570

660

690

Tabla de valores

CurVa I

Con O p.p.m. de ión Fe+1h

Curva II

Con 0,5 p.p.m.de ión Fév+

0,860

0,500

0,218

0,155

0,170

0,110

0,148

0,180

961'

20,99
58,51

70,80
88,72

90,99

92,05
89,74

87,50

15,80
51,82

80,55

89,98

72,45

77,85

71,12

89,18

J/qxí
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Desviaciohes a 1a ley de Beer . Se conocen muchos compuestos,que disueltes
en un medio,no cumplen la ley de Beer,es decir,que la extinción no aumenta

proporcionalmente a1 aumentar la oonoentración.0 en otros términos,qae el

logaritmo del porcentaje dc la le; trasmitida no aumentaproporcionalmen­
te al aumentar la concentración.
Indudablemente queúla estructura de los iones coloreadas o de las molécu­

las coloreadas,dc los no-electrolíticos,nc varía con el aumentode 1a con­
centración,es seguro que la ley de Beer será válida en un amplio margen
de concentraciones.

Este es el caso de las soluciones de permanganatos,crcmatcs,picratos y n­
na gran serie de colorantes crgánicos.Estas sales son en general electró­

litos fuertes y la absorción de la luz en ellas está regida erclusivamen­
te por la concentración y por la actividad de los iones.
Grandescantidades de electrólitos puedenmodificar el espectro de absor­

ción cualitativamente,por e3..desp1azando el máximode absorción a otra

longitud de onda,o bien pueden modificarlo cuantitativamente cambiandoel

coeficiente de extinción.En los casos que nasotros hemosestudiado.la mod

dificación es siempre de orden cuantitativo.Eso se demuestra repitiendo

las curvas de elección de filtrc,para una concentración que no satisface
la ley de Beer.Se observa que la zona de máximasensibilidad y mínima in­

terferencia por parte del reactivo es la mismaque anteriormente,solo que
se modifican los valores de extinción del compuestopara los distintos
filtros.
¡ste efecto de los electrólitos se puedeinterpretar.admitiendo que ellos
provocan una deformaciónfisica en la estructura de la molécula oolcreada
con el consiguiente cambio de la absorción de la luz.
Si la disociación de las moléculas coloreadas cambia con 1a concentración

entonces el compuesto no sigue la ley de Beer.

Lc mismoocurre cuando el electrólito reacciona químicamente con el com­

puesto coloreado.
Otro efecto que puede,nc permitir la aplicación de 1a ley de Beer es la
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disociación del compuestocoloreado q Si un compuestocoloreado'l se tran­

forma en otro B,de color diferents,1n ley de Beer solo es válida para la
condición de equilibrio,si la ecuación es reversible :

A 2:: B

Aplicando lo ley de acción de masas:

[Is]=
[A]

y la relación entre la concentración de [A] y [B],permunece constante,
aún cuando se modifique la concentración.

Si el compuesto A,se transforma en varios otros compuestos ,B y c ,en q­
quilibrio con la forma A.entonces la ley de Becr,no es válida porque:

A==EB+-C

de donde por le aplieeoión de la ley de los masas tenemos:

{31.[01 K
[A] ‘

Este es el caso del ácido pícrico.Ln forma no disociada del ácido pícrioo

es incolcra,pero los iones picretos tienen color amarillo intenso y los
'hidrcgenicnes incoloros.

Si llamamosg lo concentración y m’el grado de disociación del ácido pí­
crico,tendremos que los iones picrntos tendrán una concentración Cr.c.

Comoel grado de disociación aumenta cuando la concentración disminuye .

es lógico que la intensidad relativa del color y por lo tanto la absor­
ción aumente,cunndodtsminuye ln concentración del ácido en la solución.

Comola concentración de hidrogeniones (pH) del medio modifica la diso­

ciación del ácido pícrico y de otros ácidos,resulta que el color de la so­
lución cambiará si se modifica le reacción del medio.Esto puede generali­

zarse para el caso de tener en solución aniones coloreadas de ácidos de:
biles o cationes coloreadas de bases débiles.

Para ciertos amioneso cationes coloreqdos,la influencia de la reacción
solo se hace sentir dentro de ciertos límites .

Tel es el cnso de los iones oromato.El color de las soluciones de cromato

es independiente del pfi,si'6sta,está por encimadel pH:6 .
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A pl inferiores a 6 (acidez franca).debe considerarse la posibilidad de

transformación de los iones cromatos amarillos ,en iones btcromatcs ana­
ranJados.

Otro fenómeno que puedcinwalidar la aplicación de la ley de Beer,es la

hidrólisis de una sal o complejocoloreado.isi,pcr eJemplo,las solucione­
acuosas diluídas de cloruro fórrico se hidrolizan fuertemente:

FÉ“+ 5 c1“ + :5 nao ==Fe(OH)-5+ acl' + 311+.

dando aumentowdela concentración de hidrogeniones y formación de hidró­

xido f6rrico.que permaneceen solución eoloidal.Este es el caso que se

nos presenta en el estudio de la interferencia del ión Crk++enel donas.
fotocolorim‘trico del ión Co++.En este caso se produce una solución oo­

lcidal de hidróxido crónicc(cr(OH)3)o
Este fenómenode hidrólisis aumenta rápidamente con lu tcmperatura,que e­

Jerce una influencia notable sobre el color de la solución.

Estos fenómenosde hidrólisis pueden inhibirse total o parcialmente.modi­

ficendo la reacción del medio,de manera que el equilibrio se deeplaee en
el sentido de la síntesis del compuesto.

Finalmente debemosconsiderar comoposible causa de la no aplicabilidad

de la ley de Beer,la formación de complejos.
Se ha demostrado que ciertas sales simples,coloreadae,tienen tendencia a
formar complejos internos de color diferente al de la sal simple.

Per eJemplo,un compuesto A forma un complejo (1)¿ .y ambos teenen color
diferente:

n A2: mn
Aplicando la ley de aCoión de masas:

[03.3 K
P]

La formación de complejos moleculares tiene lugar más fácilmente en so­
luciones concentradas y se puede evitar,por lo tanto por dilución.Pcai­

blemente sea este el fenómeno que acontece en el caso del dosage foto­

colorimótrico del ión ch'en fase acuosa y en fase acetato de etilo.
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Tal ceso también se nos presenta en las soluciones acuosas de sales de Go

que,en soluciones concentradas son azules.

Por eJemplo el Co 012.6 320 en soluciones concentradas tiene color azul

debido a la formación del auto complejoíbc OquCQQuepor dilución pasa a
color rosado por la presencia del cloruro de cobalto,(00 012).
Emisten numeroso ejemplos de este tipo de oolorimetrís.0unndo el ión com­

plejo es inooloro,se puede emplear comomedio para evitar la interferencia
de ese ión en la determinación de otro.AsI el ión f6rrioo,forma complejos

incoloros,confluoruros,fosfatos,tartratos,citratos.etc.,y se puedenuser
para evitar su interferencia en la determinación de otro 16n,pcr ejemplo
cobalto.comosulfocianuro,y comocobáltieo-nitroso-betanartol.
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Causasde error en los ¡{todoo tomen-leon

In fomente tieneme mm demer que1aeolnrietría y penite
heces-aoufieaeionen en canoaen que.1a colon-envía een-íaalveolntm
ment)...
he una" de me: en lee “todo. fotonetrieonauedenoetdoguee al 8Me me:
10-M. deudosel colorqueeeamm memas deerrormás
e le colornetrfey a 1atomb.
ae deben"inestabilidady Meneame qneentre el colar eene! ti.­
neq ¡a dificultadqueenete m cien-taemanos.“ producir01­
¡Ireel cole:-eenlas una: enuteríetleee.uentree queotros.” repe­
aneenrum.m mame neufleeeioneeunle absorción.
8°.-“ enInuuu delemm Cela sus observada-hlos amet“
ne nen entes de "¡em fiameete nenas puedeefectuara een ¡ran n'e­
eietóny denacio ¡.1“peer um. h actitud puedenegar e le
“una delui-eta.
m lee apunto: queam entu-de «peer "neuquen 10oeoleríeetnd
inexactitudeetidahporhd‘eindennínetrode unan“.
sum en le lenta-nde h «timida. ¡e exactituden le.una. deeste
valor debeeur la: ¿vendan endetip ¿e unete cute unauna det-IIS­
nundan“ .eonunespesorhace." han he lecturaseenel sin. Gemi“.
31mor error Milito en la. lectura ¿e lo «tinción.ch por le ¡{todo
idem me por el rotoele'at'rieomnede“animarse del ordende 0,006;
peropuedener. een¡“tante mama.“ 0.001a 0.002,” etertee
region” del ¡meto deeeuu.
Cuandohe actuacion“ aunun Meme ¡su pequeñosJeexactitud ¡1-1­
me mmmmnete exactitud¿em tunel: de1a“¡nomaddelete.­
nior ¡una igualar ha ateneldndee luminosasy tanbien,“ le sensibilidad
¿elojoe lee¿“tintes camu.“ yehaceseñalenMenea“.
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¡studio crítico cooperation entre los rotóhetroe
visuales y los retónetroe rotoelietrieoe

Entre los fotJmotroo visuales hemostenido 1a oportunidad de experi­
montar con los siguientes:

l'nFotínetro de Pulrrieh,oonetreído por Carl 7eiee.Jeno(Alenanie).
2’-Peonotáaetro Bellige,eonatreído por Bellis. y Oo..Fribnrgo.I.nr.
(Alemania).

El Iotómetro fotoeléotrioo a dos oílnlee fotooléotriooe,oon el que he­

mos operado ee z

l‘-El rotónetro de Aninbo,tipo F.oonatrníid‘por le AmericanInstrument

Compen1.3111erSyring,norylend.

los fundamentos en que ee belen cada une de estes eperatoe.:e han ei­

do deeoriptoa y no ero-noe necesario volver e insistir sobre eee pon­
to.El estudio crítico lo realizaremos oonparetivanente,considerando o

los diversos rotónetroe,beio los conectes siguientes:

1'-Gonstru6016n-.ln lee retó-otros viannlee,oono ya ee puede inferir.

de ;;-;;í;;;;;;ivo.todo lo poroiJn complicadaen lo construcción de
estos aparntea,seáá la destinada o on)aanar.en ¡artetlos defectos lo
que adolece el oJo humano. Adoníe.ee debe disponer de un ocular para
la obeervaeión,oon lo que se introduce otro tentar de complicación en
su construcción.

Los fotánetros totoel‘otrieoe.no ¡rescatan esta oonplioaoián.pneeto

que las lecturas ee realizan directamente.ye eoehenln eeoeln de un Ii­
lienporímetre o en la escala del dial de una roeistenoia.Poro on oe.­
bio;intorvienen en eu construcción dos células rotoeléoiriooe,ota re­
quieren stan cuidado en su Ianeio.
Dolos dos fotómetroe visuales que estemos considerando.el Pan-totG-e­

tro de Hellige,oa muchomin sencillo on cuanto a au oonstrucoiín.ono
el de Pulrrioh.Esto oe debido a que el fotómetro de Belligo.ee ¡lee al
un sistema muchomás sencillo para establecer la igualdad de ilumina!

oiJn de loa dee eenioenpoe.



Este factor que complica grandemente la constitución del fotómetro de
Pulrrich,es cl sistema a diafragma metálico de Aubert-Fóster.

_E::E::Ï:‘De los Iotómetro en consideración el más sencillo en cuanto a
la construcción,es el Pan-Fotómetrode Hslligc.(visual),siguiéndole el

\ Fotómstro rotoeléctrico de Amincoy por fin el Fotómetro visual de Pul­
frich.

2'iEangic: Dentro de este punto. ocn-ideraremoe los diversos aspectos,
que encierra elfimanejo de cada uno de estos aparatos,como ser:
e) Determinación del O del aparato.

b) Lecturas de ertincicnes o trasparencias.
o) rancio y limpieza de las cubetas.

d) Detalles generales.

a) Determinación del 0 del aparato. En el caso de operar con el Pan-Fotó­

metro de Hellige,para determinar el O,debemceproceder en la siguiente
forma:

Teniendo los dos diargagmaa en que se apoyan las cubetas,completamente

libres,ss gira el tambor de ebonita.ubicado en 1a parto anterior del apa­

rato.hasta obtener igualdad de iluminación en los dos semicírculos.Lue­
go,se afloja el tornillo quemantiene fiJos al tamborde ebonita y al

tambor graduado,y se hace girar a este último hasta llevarlo a 0,sin que
varie la igualdad de iluminaeiín de amboscampos;seagiista dicho torni­

llo y de esta forma quedan nuevamentefijos los dos tambores.

Otra manera de determinar el 0 del aparaïc,sería colocar sobre ambosdia­

tragmas,cubetas conteniendo el disolvente que nos interesa.
Los resultados obtenidos con ambosmétodos concuerdan.

En el caso del Fotómetro de Pulrrich,para establecer el 0,se procede asi:
¡es dos tambores de medida se abren completamente,es decir, se hacen coinr

cidir con sl índice de referencia en la división 100.8e interpone un fil­

tro,que puede ser cualquiera que permita una buena visibilidad.General­

mente se utiliza uno de los filtros verde,pues es mayor1a sensibilidad

del ojo para ese color.Si los dos camposdel ocular del fotómetrc,de igual



color,»¡rescataigualWM Innata,“ ¡etnia Quesada.
In desigualdad¿o ¿Imán u corrige. de 1a¡entre alguien“:
s. desplazanmanto hacia.al uta-¡or o lateral-.1“ matan. a.
ln 10mm¿o h ¡input ¡luto igualarla ¡amm-a de los dosmm.
81la “¡alguna 001101Mi! m 10.: no nopuedeigual-r pr 01.6­
bto anterior.” consignamamar 1a ditumiqutroduoindo unv1­
drzodmcnlawtxmmuhunodmulm que“
I‘I lu.
“han. comprobar01w igualdad¿ouma... 01m3m­
ola-ont. 01tubo! dola IIGRIMDOIWIO n nm divisiónemm
rumorojo-¡loz50o ¡0.: u ¡un anima 01tam do1adoom ha
ta igual-r nba. en)... Sehacen.do esta romania! lootw,ol ¡no ,
¡odio de la anulan no ¿no ¿fluir en ¡(a del ¡p.00 60.12.4100si. 01
mi»! de 1a 12mm. ¡”6 colocadoun la dins“: 50 (60p do trono­
pnrmin}.1u natura ¡tatuado! con01tutor dola am Men os­
tar “premium una. 49.6y 50.5.En“ha Maim- wdo uns!“­
rmo quela animan os“moratoria.
81¡dl encotarana abusan. m pum cita-onzaa Hannah
¡Ita o. puedeencauzar durante1a ohmzfin.miondo dos lectura.
unanotrecada“hamburüanh ¡mutual de las “tu cncmue­
m la substanciae.mutu- y c1 enano cn blancomorenaza!“ .
En011'on mmm» doMano." «tablon..1 oen1a¡una
h foma
Wa a].cual en la 6111:1611100.: ¡ira-u 01 tornillo de una“
con” y fino.on todocngiro han 1a daoohn.íhogo.m ¡no dc ln tu
boaan¡llamarnos el tornillo¿oM m han 1.1.sz­
h y minos la “num 6-1manto ¿al “hand-otro.Acontun­
ot‘naolvaos un tornillo c un61m; 30310163.:pormanolo”;
cad-nmode los filtran,“ el No.” dc los mas 1m:nom.fl mn­
nínttropario “fundan hasta011do mm a ¡m1 haciael «o
MW ¡1me ol tomillou ¡JuntoMonta condicióndm ¡o
¡mamuvmumwuarum mua-anna
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una lámpara detsrmihans.SOlamsnts un psqtsflo margen ss nooosario.3i sets

sondisi5n no ss oonsorva.ss imposible ¿e obtener un ajuste perfecto del
0 del aparato.

Bonn-In: De todo lo dicho sntsriormente.sobre sl ajuste perfecto del 0

;:;.;;;rcto,sn los fotónstros visuales y rotosléotrioos.ss ¿sanos queen.
tro los primeros el s62 simple ss el de nslligs.

El totónstro fotoslóctrioo ds ¡ninos es ds ajuste sencilloolo obstante.
ninguno ds los otros presunta mayor complicación on cuanto a dicho ajusta
ss refiero.
El retó-otro visual ds leligs,tisns ol defecto.ds quesl hacer girar s1
tasbor de sbonits.pnsds no hsssrlo en fársa solidaria con sl tamborgrs­
duado,dsbido a que el ajuste del tornillo qua aprieta los dos tunborss I.

os perfecto.
Para subsanar esta detssto.soonssissos verificar sl o son bastante tro­
snsnsis. ,
¡n sl enzodel robó-¡tro visual ds Pulfrioh 1 fotósstro fotoslistriso ds
Alinoo.no se presenta son difiqnltsd,dsbido a la construcción de los tan­

borss ds lsstnrs del prissro.y del dial del segundo.
¡llo no obata.psrs quesana vsz qua ss iniois el trabajo diario.no ss ds­

ba vsrifisar sl perfecto ¿Justo del 0.a pesar de que en estos aparatoa.di
sho punto ss conserva fijo.dnrante cierto tisspo.
b)Lsoturn de extinoignss o ds trasparenciss.

h sl tubo!- grsduadodsl tothstro visnsl de leligstasos directamente
las sztinnionss.¡l tot‘sstro visual ds Pulrrish nos ¿é sn sn tumbargrep
dssdo.sfisnisds las s:tinsionss.ls trasparsnois o porosntajs ds lar trss­
lltlúa.

In oasbio.sn sl retó-otro rotosláotriso no ininso,lssnos on sl disl,sl por
esntsJe de luz trasnitida.
los tres aparatos snolsoan del sis-o ¿siesta sn sl sentido ds qns sus los
turns preslntsn sis ssnsibiliisa sn cierta región del tamboro doi dial.
sn 109 cuales realizamos las mediciones.

7
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¡l ¡cnc! error abeclntcen la lectura de la extinción.ch ¡en ice rc­
ueou-oa vinculos conopara 1.a totoeiletrieos.“ ¿.1 orden de 0.005.
¡ste mc: absolutocorrespondec unerror de mmm“ de 1%.
un ¡asunto Nación puede:eprccicrcediferenciasen las lectura
de ecuaciones del orden de 0.001 c’0.002Jctec Circa-encinacorresponden
c u error absoluto de 0.20 e 0.4.0buitre-ech en trespnreccinc.
le l‘sicc m en ¡bcn tipos de row-otros .el errer en las lectura nec
¿el [1-0 orden,nd ecc la construcciónde los tutore- y dialcc.ací
cena cl esecr ¡«coach-cn nacion“: en cebcccuece. Para facilitar lc­
careciecieneeporparte ¿cl cie ee muiolenalcree ¿e m ¡ma lupe.
el hace: las internauta ventaja la cido tenida en cuentaen la construc­
ción del Pen-Fctánetrclc Bclliaeamce viene provisto ¡lc una lupa en,
bien ubicaday quefacilita lee lectura.

¡“manejo ecc conectonc menos acces-ningunaeimieimih entre
este: tctónetroe.¿edc eagle-exactitud en las Midas.“ le. cie-a en tc­
dce ellos.
cuando y limpieza de Inge caben:

Los i'cthetrcc vienelce cae caniccrceccaceecn un cine-n ee cubetas yc.­
i'e.lc anunciaban diet-int“ ccpeeorec.cuevandeci- l n. de espesor
c 50n.
m el tctóletrc demmm-n 11.ch c unespem de 150y 850e...
wc líquidos me aca en: poco“comentada-tae cubetas de gran “pe-cr
¡{le eenutilicen“ en el ceecen me c1 {cid-otrode mas esti cr­
chc Cobrebanco ¿pucca
Delu cubetas que¡lc-cc en los retó-otros vienen-.6“ ¡de conveniente.

y fáciles dc liepiur lu del tesi-eta de Eellige.
mantienen la ventanade octu- ¡rcviem de cn tapia de influida. que
cetá construído de ¡cdo cncregale el nivel del unificada el eeycecr
que fui construían la cancun mcec ¿c 11unido.que“. disponible «entre

lu pared” lateral“ de las cubeta-: el cilindrode vidriodel m
deinem.
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¡no mono de 11mm “Mari 1a pagadacantidadde disolvent­
qu pudieraevapora!“ do la capa queestá en “unanimn fotkotro
visualdc funden.“ rasante.“ ya.buon¿“amena "atun enau
mojo.
La. cubetasdel tothom de loliigegremtan all-¿a 1a ventaja de qu
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Filtros: Los filtros del fctómetro de Pnlfrich son de gelatina y a

pesar de que presentan} la desventaja de no ser ten durables,ccmo
los de vidrio coloreado.eon preferibles a éstos porque son más selec­
tivos.

Los filtros del fctómetro de Hellige y los del de Amincoson de vi­
drio coloreado.

Los filtros de los distintos fotómetros abarcan diversas zonas del

espectro y en cuanto a sus centros de grevadad,en algunos son idén­

ticos y en otros diferentes.
En el fotómetro de Pnlfrich abarcan 1a zona del espectro comprendida

entre 430 y 750 mr .La separación de los centros de gravedad,en los
diferentes filtros,está bien distribuida.lo que podemoseomprobar.ob­

serrando 1a tabla I’ 1 (pag.20) en quefiguran las características

sancionadas.

Los filtros del fotómetro de Hellige.abarcan 1a zona del espestro

comprendida entre 450 y 690 mr. La separación entre ios centros de
gravedad de dichos filtros es mayor que en el fotómetrc de Pulfrieh.

y por lo tanto presenta desventajas.Sobre todo entre los filtros cup

yos centros de graxedad corresponden a 570 mr y 660 mr,este inconve­

niente se hace naycr.paesto que queda una región del espectro (de 92/4
sin ser abarcada. ­

Los filtros del fotómetro fotoelictrico de Aminooabarcan una zona

del espectro comprendida entre 420 mr y 650 mr. Sería de más utili­
dad este totósetro ,si pcseyera uno o dos.o más filtros,que aumenta!

ran la extensión del espectro en el sentido de las mayores longitu­
des de onda.
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5253225: De todos los fotómetroa eoneideradoe.en cuanto a 1a distri­
bución de los filtros y zona del espectro abaroada,e1 más conveniento

es el rotómetro visual de Pulrrioh.

La signo en orden decreciente el fotómetro fotoeléotrioo de Aminco.

y por último el fotómetro visual de Hellige.



Sensibilidad do los rotdnotron considerado­

Conoluaiónmo todo lo mtedioho. no infiere que .1 fotócutro sin

aenaibl..do los eapleanon.eool fotónetro visual de Iulfrioh.

La sign. en ordcn ¿o ¡ansibilidan.ol retó-otro iotool‘otrioo de
ininco.tipo r.
En cuanto ll do 301115...: de sensibilidad aproxinudnal anterior.

tiene sobre los otroo.unn ventaig.qno o. au precio de conto.
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REFERENCIAS

En la columna"Logaritmo T " de las tablas de lecturas,los valores subya­

yados son aquellos que cumplen la Ley de Beer.­

En el caso del dosaje fotocolorimétrico del ión Fe++ ,mediante el alfa­

nitroso-betanaftol y el beta-nitroso-alfanaftol,en fase acetato de etilo,

no fué posible representar gráficamente la ley de Beer,dado que esta ley,

se cumple para concentraciones muy pequeñas,que no son posibles de repre­

sentar en porciones limitadas de papel milimetrado.
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