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Señores Profesores:

He aquí mi tesfSt Ella es el fruta de mi modesta labor de

más de un añc.A1 presentarle a vuestra consideración,permitáseme

decirlo,lo hago sumida en un indefinible esthc de ánimo,donde la

alegría se amalgamaa una cierta pena.A1egría,p9rque la vida profg

sienal que vislumbro en el horizonte de mi vida implica un mundo

nuevoy libre,.....y la libertad fué siempre causa de recóñdita a;

legría.De pena,porque se cierrn ese período de vida estudiantil ,

henchido de caros afectos para mí;

Sólo mereste pediros,Señeres Profesores,disculpas por la

modestia de este trnbnjo,sin pretensirnes,y apeler a vuestra rece;

nocidn benevolencin,para su aceptacién.

A1 concluir estas líneas no quiero dejar de mencienar a

mis padres quienes,de una u otra manera,siempre mehicieron llegar

la expresión de aliento y esperanza que mepermitió finiquitar mi

¿”tam/mami?

Buenos Aires, Diciembre de 1948.

carrera;



El presente irabnjo, cuyo tema fué sugerido por el
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nisterio de Hacienda de la Nación.
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I" introducción....¿.._-.....____..-.._.__.

Desde el año 1884, en que J. Ilinsky (15) utilizó el l-ni

troso-2-naftol comoprecipitante del cobalto, hasta nuestros días,

innumerables han sido los trabajos realizados a efectos de lograr

nuevas aplicaciones de reactivos orgánicos en el análisis inorgáni

00- Abonaronestas investigaciones las características sobresalieg

tes que los reactivos de naturaleza orgánica, convenientemente ele

gidos, ofrecen al químico analista: gran sehsibilidad, mayorespe­

cificidad y exactitud en los resultados.
Estas características, unidas a la variedad de c0mpuestos

que la química orgánica pone a disposición de la química analítica

han hallado aplicación no solamente en los trabajos de investiga­

ción delicada sino también en la labor corriente de los laborato­

rios de contralor.
En el curso de más de cincuenta años transcurridos desde

el empleodel primer reactivo orgánico en tareas analíticas, amplia

ha sido 1a experiencia acumulada y muydiversos y numerosos los

reactivos empleados. Comoresultado de esta experiencia ha sido pg

sible agrupar a la gran cantidad de reactivos utilizados, ya sea

teniendo en cuenta el tipo de reacción obtenida (formación de com­

plejos, de compuestos de adición, precipitados, desprendimiento de

gases, cambios de coloración, etc.) o también, tomando en conside­

ración e1 grupo funcional activo que permite 1a aplicacion del reag

tivo en el análisis. De esta manera se introduce una cierta siste­

matización en el estudio de esta parte de la química.

Asi el l-nitroso-2-naftol, ya mencionado,puede ser incluí



do en el grupo dc reictzuns “ue formen con diversos metales comple­

jos internos coloreados, provocando de esta manera la aparición de

compuestoscoloreados. solubles o no, utilizados para la investigan

ción y determinacion cuantitatira, gravimétrica o colorimetrica, de
I . .. .aquellos. ComoeJempJo poflemos manolonar el compuesto que da el pa­

O

ladio con el reactivo señsfiaúou cuya formule H
fiunPWQ

. .\ . I 'estructural podemos expresJ: ¿e se 1nrma 51- Il ¡
fl//)\A:O

guiente: l H ¡/-'\\//\’/
El paladio se halla unido al nitrógeno direg

tamente y comporte un par de electrones (unión coordinada) con el

oxígeno que formara parte del «OHdel reactivo.

En el otro aspecto, el l-nitrosom2—naftol se halla compren

dido en el grupo de las oximido cetonas, compuestos caracterizados

por poseer en su molécula el grupo funcional —C(OH)-C(NO)-. La

reactividad de este grupo es debida a la existencia de compuestos

isómeros tautoméricos en equilibrio, que poseen en su molécula el

grupo verdaderamente activo: -CO-C(:NOH)—, formado por la unión

de un grupo carbonilo enolizable y un grupo -C(:NOH)- .

Entre las oximido cetonas utilizadas, o que pueden tener

aplicación,en el análisis mineral encontramos compuestosdonde el

grupo funcional activo se halla formandoparte de cadenas hidrocar

bonadasalifáticas, mientras que en otros integra estructuras cí­

clicas de compuestos eromáticos, Tanto en uno comoen otro caso,

el grupo funcional considerado conserva su reactividad. Así pode­

mos mencionar comorepresentantes de las oximido cetonas de Ppli­

cación en el análisis mineral, a los compuestossiguientes (6, 23,



27, 32, 37 ):

CH3-C0-C(:NOH)-CO.O—C2H)

CH3—co—C(:N0H)—co-CH3

CH(:NOH)-CO-CH(:NOH)

CH2(NO)—CO-CH3-CO—CH3

CGHS-CO—C(:NOH)H

C6H5—co—c(:N0H)a05H5

C6H4(N0)0H

06H2(N0)2(0H)2

C10H6(N0)(0H)

ClOH5(NO)(0H)(803H)

c10H4(No)(0H)(803H)2

"iloH'j (NOHOH) 2(SO3H)2

010H2(N0)2(0H)2(SO3H)2

ester isonitroso acetil acético
isonitroso acetil acetona

di isonitroso acetona

nitroso acetil acetona

isonitroso ncetofenone

¡,¿bencil oxima

o-nitroso fenol

2-4-dinitroso-resorcinol

¿l-nitroso-Z-naftol
L2-nitroso-1-naftol

ác.1anitroso-2-naftol-4{b -6)sulf6nico

ác.1-nitroso-2-naftol-3-6ndisulf6nico

ác.2-nitroso-l-B-dinaftol-3-6­
disulfónico

ác.2-7-dinitroso-l-8-dinaftol-3-6­
disulfónico

En las soluciones de los compuestos mencionedos debemos

suponer el equilibrio

-C-OH

-C-N0

-C:O
———-—)
é_——— -C:N-OH

desplazado hpcia 1a derecha en medio débilmente ácido,neutro o amo­

niacal(6).

De los reactivos cuya nómina9ntecede,el l-nitroso-Z-naf­

tol es el que ha recibido preferente etención,siendo numerosísimas

las investigeciones con él praCticadas.En las obras especializadas



se halla abundante referenciv bibliográfica,que por lo extensa no

reproduciremos en este trabajo.scbre las aplicaciones de este com­

puesto en la investigación y en la determinación cuantitativa de

cobelto,especia1mente,titanio,circonio,níque1,nluminio,hierro,galio¡

urnnio,cobre y pnlsdio.lür el contrario,el 2-nitrosoél-naftol,isó­

mero del anterior ya utilizado por H.Enriquez y J.Ilinsky(1885)(13)

ha sido objeto de menor consideración,aun cuando se lo ha aplicado

a ln investigación analítica de cobalto,circonio,titanio,hierro y

cobre(1,4;5,9,16,20,35)­

Los resultados de los trabajos realizados por J.Belluci

(l919)(2)en el análisis de cobalto,inüican que con este elemento

el 2-nitrosou1mnflftol es 17 veces más sensible que el l-nitrosoé24

nPft01.Conclusiones en igunl sentido acusrn trabajos realizados en

los últimos eños(l7)comparando técnicas más depuradas y de mayor

sensibilidad.

Estos resultados y la gran sensibilidad revelada por el

l-nítroso-Zmneftol en la investigación de hierro y cobre(16,20)¡nos

decidió a aplicar,en un estudio comperetivo,e1 1-nitrosoJ2énaftol

y el 2-nitroso-l-naftol en la investigación y determinácidn cuantiJ

tativn de peoueñns concentraciones de paladio.

II)Investiggción analítica del paladio-en general

A)Análisis cualitatlgg

En general,los reectivos inorgánicos carecen de la sensié

bilidad necesaria para ser de utilidad práctica en la investigación

de muypequeñes condentraciones de paladio.Por el contrario,los



reactivos Orgániccs perritew descubrir pequcñísimas cantidades del

metal aludidor

De la bibliografía disponible sobre los reactivos de natu­

raleza orgánica utilizados en la investigación de paladio,hemos ex­

traído aquéllos que anusan mayor sensibilidad,y hemosindicado con

Mcuando se lo utilize e: reacciones sobre portaobjetos para su ob"

servación con microscopio;:on G cuando se lo emplea en reacciones

de gotas y con C o P cuando le presencia de paladio es indicada por

aparición de color o de precipitado en la solución en examen.

Tipo Límite der D.l .rReactivo de identificación 1,u?1°n Bibl.
rea’c X 11mltecion v

antranílico,ácido H 0,015 —- (30)

dimetiÏemino-bencilidenron
danina G 0,003 1:12.500.000 (14)

p-dimetilamino-estiri17@—
naftotiazol c 1 1 5.000.000 (19)

hidroxi-5-mercaptobenzoic1ácido C -- 1:2.000.000 (11)

5-meti1-8-hidroxiquinoleía
na P -— 121.000.000 (12)

mercapto-benzotiazol C -- 1:1.000.000 (10)

p-nitroso-difenilamina C 0,005 -- (36)

p-nítroso-dimetilanilina c — 1:5.ooo.ooo (25)

p-rosanilina G 0,01 1:750.ooo (33)

Debemosmencionar,además,otro tipo de reacciones que com­

prende aquéllas en las que 1a presencia de paladio es denunciada

por 1a acción catalítica que provoca este metal.Así por ejemp10,1a



reduccidn del fosfcmoïihñitn pi: óxido de carbono catalizada por cl

paladio permite descubrir hasta O,C25K Pd en concentración de

1:4.000.000 (7). Fa Feigl y E. Frankel (8) utilizando la reducción

de sales de níquel con hipofosfito de sodio, inducida por 1a preseg

cía de paladio, logran revelar 0,0015 U de paladio en una concentra

ción límite de 1w6.soo,oootooo;

En lo que respecta al empleo de las oximido cetonas, exceB

ción hecha del lnnitrnso-2mnaftol que trataremos con más detalle

más adelante, S.C.Ogburn (24) en un estudio practicado sobre los mg

tales del grupo del platino, en el cual se ensayaron 33 reactivos

inorgánicos y 90 orgánicos, expresa que 1a nitroso-R-sal y el o-ni

trosofenol en solución alcohólica o en ácido acético, no dan reac­

ción con el paladio; el dinitrosoresorcinol lo separa cuantitativa

mente de soluciones conteniendo hidróxido amónico, en forma de prg

cipitado rojo pardo.

al Análisis cuantitativa

En 1a determinación gravimétrica del metal que nos ocupa,

los reactivos orgánicos pueden ser utilizados de acuerdo con los

siguientes tipos de técnicas: a) separar el paladio de sus solucig

nes y luego, por calcinación reductora en corriente de hidrógeno,

determinerlo al estado metálico; y b) precipitarlo en forma de cog

puesto órganometálico de composición conocida y constante, suscep

tible de ser secado convenientemente y pesado comotal.

Se citan en la bibliografía especial, para la determinación

cuantitativa del paladio, los siguientes reactivos orgánicos:



l)dimetilglioxima es el reactivo que podríamosconsiderar clá­

sico para la determinación de paladio,mediante la aplicación de cual­

quiera de las dos técnicas indicadas anteriormente.Precipita el pa­

ladío de sus soluciones ácidas en forma de un voluminoso precipitado

amarillo que puede calcinarse a paladio metálico o secarse aJJO°C y

pesarse comotal respondiendo a la fórmula:(C4H7N202)2Pd (23,39)

2)et11eno(23)

3)ácido fórmicozambosreactivos precipitan a1 paladio directa­

mente al estado metálico(38).

4)6-nitroquinoleína:precipita al paladio de sus soluciones

neutras, a ebullición,en forma de precipitado floculoso,que luego de

filtrado y secado,se calcina y pesa comopaladio metálico,(23).

5)p-nitróuo-dimetilanilina y p-nitroso-difenilamina(28):son u­

tilizados para la determinación colorimétrica de trazas de paladio.

Los compuestos formados cumplen la ley de Lambert-Beer.

6)l-nitreso-2-naftolzdel empleode este reactivo damosamplias

referencias másabajo.

111)Investiggción analítica de paladio por medig de

l-nitrosg—2-naftol y 2-nitroso-lnaftol.

1)W.Schmidt(l913)(29)1nformaque el l-nitroso-Z-naftol precipi­

ta al paladio de sus soluciones débilmente ácidas en forma de un pre­

cipitado voluminoso de color pardo rojizo y de la siguiente composi­

ción:(ClOH5N02)2Pd,que puede ser lavado con agua y que por calcina­

ción puede ser reducido cuantitativamente a paladio metálico.La reac­

ción es muysensible y permite descubrir 13 de Pd/ml,obteniendo re­



sultados satisfactorios con soluciones que contenían 0,02 g de pa­

ladio junto con cantidades apreciables de sodio y gran exceso de

platino;

2)W.Wundery V,Trüringer(l9l3)(34)utilizan una solución ca­

liente de l-nibroso-anaftol en ¿cido acético al 50 %para preci­

pitar el paladio de soluciones ¿oídas hirvientes,obteniendo de esm

ta maneraun precipitado yoga,flotante,voluminoso.Filtran en ca­

liente,secan,incineran5calcinan cuidadosamente,reducenen corrien­

te de hidrógen05enfrían en atmosfera de anhídrido carbónico y pen

san.Encontraron que si 1a cantidad de paladio es mayor de 0,05 g ,

la filtración es dificultosa debido a lo voluminosodel precipitado.

3)I.Belluci y ACChicicininüíg)(3)precipitan el paladio y lo

separan de cobre y hierro por medio del reactivo mencionado.

4)F.Krauss y H.Deneke(1925)(18)1ndican que la precipitación

del paladio con l-nitroso-Z-naftol pnede dar buenos resultados,pe—

ro que el precipitado es demasiado voluminoso.

5)S.C.Ogburn(jr)(1926)(24)expresa que el 1-nitroso-2-naftol

precipita cuantitativamente el paladio de las soluciones puras de

su cloruro,_y que el reactivo precipita además,por ebullición, y

sólo cualitativamente,a1 platino,en forma de precipitado rojo par­

do;y por ebullición,y después de 24 horas de reposo,a los demás

elementos del grupo del platino.

6)W.Singleton(l927)(31)aconseja el empleodel l-nitroso-Z­

naftol para ensayos colorimétricos de paladio.

7)C.Mayr(1934)(21)informaque el, lnsitrc-Z-naftol puede

reemplazar al reactivo considerado,en la precipitación de cobalto



y paladio,pero posteriormente el mismoC.Mayry W,Prodinger(1939)

(22)1ndican que el l-nitro-Z-naftol perfectamente puro no precipi­

ta al cobalto ni al paladio,sino que debido al proceso de prepara?

ción de dicho compuesto,se forma siempre una cantidad de 1-nitroso­

2-naftol,que es el verdadero precipitante.

8)W.Pollard(l942)(26)aconseja reemplazar la dimetilglioxima

por l-nitroson2-neftol para precipitar el palndio cuandola concen­

tración del mismoestá comprendida entre 1 y 1003';pero luego efec­

túa la determinación cuantitativa por la coloración del paladio en

ácido nítrico hirviente.

9)La "Tabla de reactivos para el análisis mineral',publicada

por 1a Comisión Internacional de Nuevos Reactivos y Reacciones Anad

líticns de 1a Unión Internacional de Química(32),consigna que con

soluciones saturadas de 1-nitroso-2-naftol en ácido acético a1 50 fl

el limite de identificación en ensayos practicados sobre 5 ml de so­

lución es de 1,8 Í y 1a concentración límite de 122.700.000.

10)Nohemosencontrado referencias bibliográficas respecto a1

empleodel 2-nitroso-l-naftol en la investigación analítica del

paladio,y precisamente por este razón hemosestudiado detenidamente

la reacción a que aludimos.(ver Nota al pié)

Los estudios realizados y los resultados obtenidos se con­

signan en el presente trabajo,en los capitulos siguientes a los cua­

les remitimos en especiala

Nota: Revisado el "Chemical Abstrats" años 1907 a la fecha.



Ll_3reparación de solugigggg¿
A) Soluciones de cloruro paladioso.

1) Obtencidn del cloruro paladioso: Se obtuvo esta sal a par­

tir de nitrato paladioso, que en una cápsula de porcelana se humedg

ció con ácido nítrico,pera evitar la formación de sales básicas, y

luego se llevó a sequedad varias veces en presencia de ácido clor­

hídrico. Se disolvió en agua destilada, se filtró la solución y se

llevó a sequedad.

2) Preparación y valoración de la solución patrón de cloruro

paladioso; Se peseron aproximadpmente 0,15 g de la sal obtenida y

se disolvieron en 500 ml de ácido clorhídrico aproximadamente 0,15N.

Esta solución fué valorada de la siguiente manera: 50 m1 de solución

de cloruro paladioso, aproximadamente0,15 N en ácido clorhídrico,

se calentarou a baño maría y se precipitó el paladio agregando 5 ml

de solución al 1%de dimetil glioxima en alcohol de 95°. Se obtuvo

un precipitado de color amarillo intenso que se mantuvoen digestión

sobre baño maría durante 30 minutos y luego se dejó en reposo duran

te 24 horas. Se filtrá por crisol de vidrio Pirex con placa filtran
te, se lnvó con agua ecidulada con ácido clorhídrico y se desecó en

estufa a1;0°, por perfcdos de media hora, hasta obtener peso cons­

tante (39).

Se efectuaron dos determinaciones que acusaron los siguieg

tes resultados: 372 y_176 É de Pd/ml; promedio 174 Ü de Pd/ml.

3) Preparación de las soluciones de cloruro paladioso utiliza



-11.­

das: Salvo las contadas oportunidades en que fué necesario emplear

soluciones de mayor concentración, que se prepararon y valoraron en

forma semejante a la expuesta en el apartado anterior, las solucio­

nes de cloruro paladioso utilizadas se obtuvieron por dilución con­

veniente de la solución patrón con ácido clorhídrico 0,15 N, en a­

gua destilada, bidestilada en recipientes de vidrio.

B Soluciqus de 1-nitrogp—2-naftol.y gg 2-niflwsgzlzgggtgl¿

l) Solución de l-nitroso-Z-naftol: Se preparó una solución al

1%oenalcohol etílico de 95°, redestilado, a partir de 1-nitroso-2­

neftol, puro pro-enálisis,(B.D.H.).

2) Solución de 2-nitroso-l-naftol: Se utilizó el reactivo que

había sido sintetizado siguiendo la técnica de Feigl,modificada,(17)

con el cual se preparó una solución nl 11° en alcohol etílico de

95°, redestilado.

C) Otras soluciones:

Todas las soluciones acuosas citadas en el texto fueron

preparadas disolviendo drogas pro-análisis en agua bidestilada en

las condiciones anteriormente indicadas.

II) Enggyoscualitativos¿

Los ensayos se practicaron simultáneemente con ambos reac­

tivos en estudio, sobre 1 ml de solución de cloruro paladíoso, en

tHbOSde Vidrio Pirex(l3xlOO mm).Palarelamente se realizaron siempre

ensayos en blanco, sobre igual volumen de ClH eprox.0,15N en agua

bidestiladn. Se indican a continueción los ensayos realizados,1os

resultados obtenidos y las conclusiones de ¿llos deducidns:



A-l) nclu: cr ensayadazcloruro paladioso de concentración

igual a 0,..2. T .?d,"n=l..

Renctivo 1 nitroso-2-naftol 2-nitroso-l-naftol

o erpción 1 ml de solución de cloruro paladioso más
P " 0,1 ml de solución de reactivo.

¡color amarillo = ensa- color amarillo = ensayo
Observación ¡yo en blnnco,sin reac- en blanco , sin reac ­

ción aparente. ción aparente.
. r .., “. se c1 e a a o a a e aOperHCIón cl nto b n mari ,(otr s rie fuegodirecto);se observó en frlo.

Observación
color amarillo 3 ensa­
yo-en blanco,sin reac­
ción aparente.

color amarillo Z ensa­
yo en blanco,sin reac­
ción aparente.

Operación

dosw-om4flcomo'o

A
¡.1

V

mmdzmdl-‘OCO

(nOQcmNH'I-‘H-d'c

Benceno

Eolueno

Xileno

Eter de
petróleo

Alcohol
amílico

Eter
etílico
Acetato
de etilo

Tetraclo
ruro de

carbono

Cloroformo!

U

É

l

l

se extrajo con l ml de solvente orgánico no
miscible con agua(l);se adicionaron 2 gotas
de NeOHaprox.3N;se observó la fase orgánica.

._..--. ._...._._._ ..____..
incoloro . incoloro

2

incoloro incoloro

incoloro incoloro

incoloro incoloro

incoloro incoloro

incoloro incoloro

incoloro incoloro

incoloro incoloro

incoloro incoloro



A-2) súarczíu ondayadazcloruro paladioso de concentración
-%igual a l ú Se Pfl/ml.

___lReactivo lunítroson2mnaftol 2-nitroso-l-noftol

1 ml de solución oe cloruro paladioso más
20,1 ml de solucion de reactivoOperación

color amari lo = ensa- color amarillo = ensa­
Observación yo en blanco;sin reac- yo en blanco;sin reac­

cion aparente. ción aparente.

.r se calentó a baño maría(otra serie a fuego
Oper201on . \ r gdirect0¡;se observo en frio.

color amarillo Z ensam color amarillo = ensa­
Observación yo en blanco,sin reac- yo en blanco,sin reací

[aparente cion aparente.
e extrajo con l ml de solvente orgánico nos

miscible con agua(l); se adicionaron 2 gotas
d

Í

Operación i
e NaOHaprox.3N;se observó la fase orgánica:

(1)%enceno anaranjado pálido violáceo muy claro

É Tolueno anaranjado pálido violáceo muyclaro
1

Z gileno anaranjado pálido violaceo muyclaro
0 n. .
b tener ¿33°12ïïél’12íáï?
s e petroleo inteïfnse) 'e s "
T Alcohol . .
V u amílico amarillo claro amarillo claro
a t
9 i Eter anaranjado muy violáceo muy
(15letíiico p¿lido(l) pálieo(2)1

n ZAcetPto .' inc l ra ¿e etilo 1ncoloro o o o
d

g Cloroformo anaranjado pálido violáceo muy claro
Tetraclo­

ruro de anaranjado pálido violáceo muyclaro
carbono

(1)Muypequeño precipitado en la interfase.

(2)Muypequeño precipitado en la interfase.



A-3) un Utmdhensayadaícloruro paladioso de concentración

igual a 5 É fe Pd/m1¡

Reactivo l-nitrosoHZ-naftol 2-nitroso-l-naftol

.v 1 ml de solución de cloruro paladioso más
OperBCIon 0,1 m1 de solución de reactivo

Observac,ón precipitado fino, precipitado fino,' ' ‘ pardo rojizo pardo violáceo

o erpción se calentó a baño maría,(otra serie a fuegop directo);se observó en frío:

Observnc¿ón precipitado franco, precipitado franco' ' pardo rojizo pardo violáceo

se extrajo con 1 ml de solvente orgánico no
Operación miSciblc con el agua(l);se adicionaron 2 go­

tas de NaOHaprox.3N;se observó el solventeL

Sou-hamdwmmo'o

(1 Benceno anaranjado violeta amatista

S Tolueno anaran'ado violeta amatistaJ
o
1
V Xileno anaranjado violeta amatista
e

l n Emer det ' .
e petroleo incoloro(1) Violaceo(2)
s

Alcohol , .
u amilico amarillo(l) amar1110(2)

t Iker anar n'ado muyi ., _
1 etílico pálido (1) Violáceo claro(2)
i

Acetatoz
a ¿e etilo incoloro(l) incoloro(2)
d

° Cloroformo anaranjado violeta amatista
s

Tetraclo­
ruro de anaranjado violeta amatista
carbono

(l)Precipitado rojizo en la interfase.

(2)Precipitado violáceo en la interfase.

- 14 _



¿Junyada,eloruro prïeáioso de concentración
n In _ _ a J ,_iguKL2LiC.,ue.:leo

Reactivo lmnitrosoWanaftol 2-nitroso-l-naftol

,3 l m1 de solución Ge cloruro peladioso más
0perecron , 1 _ 4 .z .JF- mi re solu01on de reactivo

. nreci itedo tordo ' reci itado ardoObservec¿ón - .. p "‘ l P. ¡p p
rajlzo | Violeceo

l

.-’ - u 1’ ' .. se salen o e nano mar1a(otra serie a fue o
Oper901ón . 1 r , gdirecto\;se ooservc en frio:

Observeción
precipitado abundante, l precipitado abundan­
grueso í

l
I

tejgrueso
porfa ro izo pardo violáceoU

se extrajo con l ml oe solvente orgánico no
Operrción miscible con agua(l);se adicionaron 2 gotas

de NBOHaprox,3N;se observó la fase orgánica:

(1)Benceno anaranjado intenso violeta intenso

Ï Tolueno anaranjado intenso violeta intensol
Z Xileno anaranjaño intenso violeta intenso

0' n
b t Eter de . í .incoloro l Violáceo
s e petróleo ( ) i (2)
e s
T Alcohol .11f amri_ 1 ax
v u amilico 1 o ( ) morillo (2)
a t
C iEter . . .
i 1 etílico anaranjado pálido(l) Violáceo (2)
6 i
n z Aceteto i . la de etilo ncoloro ( ) incoloro (2)

d

g Cloroformoanaranjado intenso violeta intenso
Tetreclon .
ruro oe anaranjado intenso violeta intenso

í carbono
|

(1)Precipiteño rojizo en le

(2)Precipitndo viol'TF
C110Sa o

interfese y en la fase acuosa.

en la interfase y en le fase a»



Cuando se halïo Txesenie en pequeñas concentraciones, el

ión paladioso reacciona con ambosreactivos lentamente en frío,au«

mentando notablemente la Velocidad de reacción pcr calentamiento ,

ya sea a baño maría o a fuego d rccto.Ccn l-nitroson2-naftol se

observa un precipitado pardo rojizo y con 2-nitroso-l-naftol un

precipitado pardo violáceoJPara concentraciones de 1 X de Pd/ml y

menores no se observa ¡recipi*ado y la coloración es igual a la

del ensayo en blanco.

Amboscompuestos se disuelven fácilmente en benceno,tolue­

no,xileno,cloroforno y tetracloruro de carbono;su solubilidad es

escasa en éter etílico y afin menoren éter de petr61e0:acetato

de etilo y alcohol amílico.

El exceso de reactivo se disuelve fácilmente en los sol ­

ventes empleados,excepcíón hacha del éter de petróleo, quedando

incolora la fase acuosa.

Alcalinizando débilmente el medio,el exceso de reactivo se

solubiliza nuevamente en 1a fase acuosa,quedando los solventes con

1a coloración característica de los nitrosonnaftolatos de paladio.

La intensidad de la coloración depende de la concentración de pa­

ladio original y de la cantidad disuelta por los distintos solven­

tes.E1 l-nitroso-Q-naftolato de paladio da a sus soluciones en los

solventes emploados,unacoloración anaranjada y el 2-nitroso-l-naf­

tolato un color violeta amatista.Este compuesto,el 2unitroso-l—nafm

tolato de peladiofparece ser disuelto más fácilmente por los sol

ventes orgánicos aludidos que su isómero.



Bwl) 5J.;J'5n angayaaa cloruro paladioso de concentración

igmlex
‘Í

l _: I I á
5 J LU PL» IT'... pl

Reactivo 1-nitroso-2-naftol 2-nitroso-l-naftol

Operacion

1 mi de soluci5n de cloruro paladioso más 1 m1
de solución indicada en (1),más 0,1 m1 de so­
lución de reactivo;se calentó a baño maría y ,
en frio:se extrajo con l ml de tolueno.Se trasf
vaso ei tolueno de los tubos donde se agregó
ácido a otros tubos,donde se adicionó 1 m1 de

nou-homdflmmcro

SOsH'OCl-‘OUJ

WQÑ’OQCDHUQQ’

T

N03H iñN

agua bidostilada.Se agregaron 2 gotas de NaOH
aprox.3N.Se agitó y se observó la fase to­
luénica.

NaOH30% anaranjado claro violáceo

““"“W"’”“'"“sharan¿aao violáeeo
NaOH3N (algo más intenqo (algo más intenso

que el anterior) que el anterior)
anaranjado violáoeo

NaOH0,3N (algo s intenso (algo más intenso
que el anterior) que el anterior)

anaranjado
NaOH0,15N. (algo mas intenso violeta amatista

que el anterior)
Agua bi- anaranjado violeta amatista
destilada (igual al anterior) (igual a1 anterior)
“ha” anaranjado violeta amatista
01H 1,5“ (algo más débil (algo más débilque el anterior) que el anterior)
"’ anaranjado Vldïéta amatista
c1H 3 N (algo más débil (algo más débilque ei anterior que el anterior)

anaranjado violáceo
01H 4N (más débi1_qu el (más débil que elanterior anterior)

ClH 6 N anaranjado muy claro violéceo muy claro

01H 12N incoloro incoloro

7.4,.

SO4H2 N anaranjado claro violáceo

SO4H218N incoloro incoloro

N03H N anaranjado claro violáceo

incoloro incoloro



B_1) 5- 3:33y35alctoruro peladioso de concentración

igual a 5 o Fo Palmï,

Reactivo l-nitroso-2unaftol í 2-nitroso-l-naftol
l m1 de soluqión de cloruro paladioso más 0,1
m1 de solución de reactivo;se calentó a baño
mariay, en frio, se añadió 1 ml de solución

o Gracián indicada en (l)g se agit6.Se calentó suavemen­
p te y una vez frio se extrajo con 1 m1 de to­

1ueno.Se trasvasó el tolueno de los tubos don­
de se agregó ácido a otros tubos;donde se adi­
cionó 1 m1 de agua bidestilada.

l !

(1)«NaOH30% anaranjado claro violáceo

anaranjado violáceo
NaOH3N (algo mas intenso (algo mas intenso

que el anterior) que el anterior)
anaranjado violáoeo

NaOH0,3N (algo mas intenso (algo más intenso
que el anterior) que el anterior)

anaranjído
S NaOH0,15“ (algo mas intenso violeta amatista
o que el anterior)
1 Ahua bi_ anaranjado violeta amatista

0 u destilada (igual al anterior y (igual al anterior y
b 9 ' ” a1 obtenido en B-l) al obtenido en B-l)
s 1
e 6 anaranjado violeta amatista
r ’ n 01H 1’5N (igual al anterior) (igual al anterior)
v a“
a a anaranjado violeta amatista
c g ClH 3N (igual al anterior) (igual al anterior)

É ' r anaranjado violáEeoe 01H 4N (mas débil que el (mas débil que el
n S anterior) anterior)

'—_ l

Z ClH 6N anaranjado muy claro E violáceo muy claro

01H 12N incoloro incoloro

Í

SO4H9N : anaranjado claro violáceo

9'

SOAH?18N? incoloro i incoloro

p—m«n—————+-.
N03H N g anaranjado claro violéceo

N03H15N í __incolozo_.-Wurv% incoloro

-18...



.‘_..___..'¡._—.__._-.._ _._ ._._..­

(l) Coloraciár de i aLensidad algo may”? que

._.l.. ._._. —_ .

B-3) Solución eniavadazcloruru ynl“djnso fio concentración

igual a 5 Ó da Pd/ml

F
I

Reactivo l lmnitrosom2-naftol 2nnitroso—1—naftol

1 m1 de solución de cloruro paladioso más 0,1
m] de solucion de reactivo;se calentó a baño
maría y,en friopse extrajo con l m1de tolue­
no,Se adiciona 1 m1 de solución indicada enLl)

. . . r .vv0perac16n y se agitucSe trasvaso el tolueno de los tubos
a los que se agregó ácido,a otros tubos¡se ana
dió 1 mi de agua bidestilaea y 2 gotas de NaOH
aprnrpjü.8e agitó y,separ5das las dos capas,se
cbservó la fase toluénicao

. T -_' |—'

l NaOH30% anaranjado c1aro(1) ‘ violáceo(l). r“
anaranjado víoláceo

NaOH3N (algo más intsnso (algo más intenso
. quo ei anterior)(1) que el anterior)(l)

anaranjado ïïóïáceo
i I NaOHo¡3N (alga más intenso (algo más intensol l qps el ante'igrlgl) que el anterior)(l)
' anaranjado

l NaOH0,15“l (algo mas intenso violeta amatistag. i que el anterior)

° A ua bi anaranjado violeta amatista
1 dgstiJada (igual al anterior y (igual al anterior y

g u ' ‘ al obtenido en Bai) al obtenido en B-l)! c

S 1 l anaranjado violeta ametista
e 6 01H 1'5N (igual al anterior) (igual al anterior)
An . _n

V anaranjaon violeta amatistw
a a 01H 3N (igual al anterior) (igual al anterior)
C 5 a

t r gc“ anaranjado violíceo0 e g ¿H 4“ (mas débil que el (más débil que el
n g ! anteriorï(l) anterior)(l)

a l '
d ¡01H ¿N anaranjado muy c1aro(1) violáceo muy claro(l)

l

a í

' . .
¡01H 12N inccloro INCOLOTO
Í

so¿y2 N anaranjado claro(1) violácec\l)i
l

l . .

saÁHQ1¿5 i incoloro incoloro
!

s - , .no13 n . 3L2ranjado clavoíl) ; Violáceo(l)
l l ' I

_._.——_ ....._.i_—-——. —_. l -_.—..T
I l — '

i no.4i lun: Í incolero i incoloro I
l . l

19 obtenida en 3-1)"

k0



Cuandocl necio cs ve reacción ieutra ,la intensidad de 1a

coloracion desarrollada en la fase toluénica es la mismasiguiendo

cualquiera de las técnicas indicadase

Si el medio es de reacción ácida la intensidad de la colo­

ración producida disminuye g;r-.2n11,=a.'_‘_:n;-,ntecon el aumento de la acidez.

En medios débilmente ácidos la coloración es igual a la obtenida en

medio neutro y con ácidos aoncentrddos no se observa coloración,

Cuandola reacción se desarrolla en medios débilmente áci­

dos o neutrc,el agregado posterior de ácido hasta concentración a­

proximadamente1,5N no altera la intensidad de las coloraciones ob­

tenidas.Estn disminuye gradualmente para mayores concentraciones de

ácidos,observándose que a igualdad de concentración de ácido la co­

loración es algo más intensa si la extracción con tolueno se efec­

tua antes que el agregado de ácido.

En medio alcalino la intensidad de la coloración producida

disminuye con el aumento de la concentración de álcali.Sin embargo,

aun para concentraciones de 15% de NaOH(3,75 N) la coloración es

de considerable intensidadnTambién en medio alcalino se observa que

la coloración es algo más intensa cuando el alcali es agregado des­

pués de efectuada la extracción toluénicao

En medios neutro o débilmente ácido la reacción del -l—n1­

troson2-naftol y del 2-nitrosom1-naftol con el ión paladioso se ma­

nifiesta con mayor intensidad que en medios de mayor acidez o alca­

linos.Formados los complejos,se mantienen estables frente a concen­

traciones aaidus hasta 1,5N,y son parcialmente destruidos a medida

que aumenta la can entración ácida o alcalina del medio.Disueltos en

tolueno es mayor su estabilidad a los ,cidos Ya los álcalise



uso de concentraciónC 3 Scïuaion eranyada;cloruru nwïvnï

igual a É ¿Ide Pd/nln

Reactivo ¿«nítrosonz-neftol 2-nitroso-l-naftol

1 ml de solución de cloruro paladioso más l ml
de solución indicada en (1),más 0,1 m1 de so­

0 i, lución de reactivo,se Calentó a baño maría y,perac on ¡en frío¡se extrajo con l ml de tolueno.Se adi­
acionaron 2 gotas de NaOflaprox.3N;se agitó ylse observó la fase toluénica:

(1) Acetato ï
de sodio anaranjado violeta amatista

10 7a i

i

vs Citrato
o trisódico anaranjado violeta amatista
1 10 %
u

o c Fluoruro
b i de sodio anaranjado violeta amatista
s 6 satur.
e n
r Te-¿"trato
v a sodico po-. anaranjado violeta amatista

tá ° 10%!a g SlCO l
c r

É 2 anaranjado violetaamatista
_n . .1 I. I .1n a 10 % algo mas débil algo mas debi

d
a Cianuro

potásico incoloro incoloro
5 %

--- anaranjado violeta amatista

La intensidad de la coloración desarrollada en presencia

de acetato de sodio,citrato trisódico,fluoruro sódico y tartrato

sódico potásicoes igual a la obtenida en el ensayo de comparación;

en presencia de fosfato trisódico la coloración es más débil.

Cuando se adiciona cianuro de potasio, no

loración.

se obtiene co­



u ) u -.Lu"or. (¡kw-norma ¡\e'1'1-’.3csode cancen‘cració'n

-guel .—.,;-'. de re, ."fl

.22?)
1 ml de solución.de cloruro paladioso más 1 ml

Operación de solqción de NH3aproxoO,15N;se agitó y se
observo;

' Observación incoloro

13-2) r

Reactivo lunítroso-anaftol i 2-nitroso-l-naftol
1 m1 de solución de cloruro paladioso más 1 m1
de solución de NH3aprox.0,15N,más 1 m1 de so­

Operación lución de reactiyo,se calentó a baño maría y
se extrajo¡en frio,con 1 m1de tolueno.Se agi­
tó y se observó la fase toluénica.

Observación anaranjado claro violáceo

13-3)

Reactivo 1-nitroso-2-naftol Aï' 2-nitroso-l-naftol
1 m1 de solución de cloruro paladioso más 1 m1

' de rolución de reactivo,se calentó a baño ma­
Oper&Ciom rïa y,en frío,se agregó l m1 de solución aprox4

0,15N de NH3.Se extrajo con 1 m1 de tolueno y
se Observó 1a fase orgánica.

Observación anaranjaïo rojizo violeta intenso

(1) Las coloraciones son aparentemente de igual intensi­

dad a las obtenidas en ensayos de comparación, en los cuales

se agregó amoniaco.

no



¿"'41

Reactiva flunitrLSGJZHnaftol E 2mnitrosoul—naftol
I

l ml de sqlución de cloruro paladioso más l ml
dz Silución de reactivo,se calentó a baño ma“;
ïa_y en frío:seextrajo con 1 ml de tolueno.Se

Operación eliminó el exceso de reactivo agitando con dos
catas de Haüfi,aprox.3N y luego se agregó solu­
cíén.de NH3,segfin concentraciones y volúmenes
indicados en (l),

o (1) 0:5 m1 anaranjado rojizo É violeta intenso
b _._.__-._..-_L ‘

S NH3
e aproxg 1,0 ml anaranjado rojizo violeta intenso
r ,15 N - ———-——­
v P
a 1,5 ml anaranjado rojizo violeta intenso
c

É NH cono 3 ' 0° incaloro incoloro
n 1 ml

El agregado de exceso de amoniaco decolora las solucio­

nes de cloruro paladioso, debido a la formación del complejo :

Pd(NH3)4C12soluble e incoloro.

En presencia de amoniaco los reactivos en ensayo reac­

cionan con el ión paladioso, pero las coloraciones son de me­

nor intensidad que las observadas en los ensayos de comparación.

Por el contrario, si se efectúa la reacción en ausencia de a­

moniaco, el agregado posterior de este compuesto en concentra —

ciones moderadas, ya sea antes o después de la extracción tolué­

nica, no altera aparentemente la coloración obtenida.Las solu ­

ciones toluénicas son decoloradas por acción del amoniaco con ­

centradoe

-23..



E ) Soluciones ensayadeszcloruro paledioso de concentración

igual a 350.. 17K: 35 “5'de Pd/xplr

E-I.)

o eranjóh i 1 m1 de soluciSn de cloruro paledioso más l ml
p '“' “ j Ce solución concentrada de reactivo indicado(l)

(1)Reectivo ioduzo potásicoisulfuro sódico cianuro mercúrico
_..-.___— _.._precipitado pa:¡

0 350 ¡do casi negro í rojo oscuro Opalescente
g 3 .. .. (blanco)b !1mqu;flo IOJIZO

s Conca?­e trací n iprecipitada par
r 175 Édonegrusco Pnaïzzquo incoloro
v de la gliq.rojo antran1 “ J
a -—_—*—- 5

c solución 3 di 88 Élíquido rojizo Par ° incoloroó E Claro
n ‘ l ï

35 ¡líquldo pardo incoloro incolororosado
I i _- ­

E-2)

Reactivo l-nitroso-2nnaftol [ 2-nitroso-1-naftol
' i n] 44"Ewïgdï3n de cloruro paledioso de conceg
‘ tración igual a 35 f de Pd/m1,más 0,5 ml de so­

lución de reactivo,se calentó a baño maría y ,
Operación en frío,se agregó 1 m1 de solución concentrada

de ioduro potásico,se agit6,se extrajo con 1 m1
de tolueno y se eliminó el exceso de reactivo a
gitando con 2 gotas de NaOH,aprox.3N.Se observo
la capa toluénica:

Observación anaranjado rojizo violeta intenso

L_______m____"_.u_“__

(1)Las coloraciones obtenidas son aparentemente iguales a
las obtenldns en ensayos de comporacion,en los cuales no se agre ­
go íoduro potásico.

- 24 ­



"'-c'eirfmï'r' ­

Reactivo ln.itrasox2uneftol í 2mnitroso-l-naftol
L ._.

l m1 de solución de cloruro pplPdioso,de con­
centración igurl a 35 Z de Pd/ml,m¿s 0,5 ml
de soluci5n de reactivo,se calentó a baño ma­
ría y,en frio se extrajo con l ml de tolueno.

Operaclon Se eliminó el exceso de reactivo agitando con
2 gotas ác NaOHaprox.3N,luego se agregó 1 ml
de solución concentradr de ioduro potásico,se
agitó y observó la fase toluénicaa

. anaranjado rojizo violeta intenso
ObservaCión (1)

(l)Las coloraciones obtenidps son aparentemente iguales
e les observadas en ensayos de compareción,en los cuales no se
agregó ioduro potásico.

Los reactivos estudiados se manifiestnn muchomás sen­

sibles que el ioduro de potasio,su1furo de sodio y cianuro mer­

CúriCO-Deéstos,e1 más sensible en lrs condiciones en que se ope

r6 ‘Cs el ioduro potásico¡que da reacción aparente con solucio­

nes de concentración igual a 35‘X de Pd/ml.

El agregado de solución concentrada de ioduro potásico,

antes o después de la extracción toluénica,no afecta la colora­

ción debida a los compuestos de peladio con l-nitroso-Z-naftol

y 2-nitroso-1-neftol.
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1
F) Senasl'bz‘.'_‘.i.ü-—‘=:us la reacción

Í) Operando sobre l ml de solucion.

ra) l ml de solución de cloruro paladioso (') más 0,1 ml de solu­
010n de reactivo, se calentó a baño maría y, en frío, se extrajo con
l ml de tolueno.Sc añadieron 2 gotas de NaCHaprox. 3 N, se agitó y
se observP la fase tolueniCn, (ver nota al pié)

b) se procedió como en a) pero se extrajo con 0,5 ml de tolueno
(') Las concentraciones de las Joluciones de cloruro paladioso for­

maban ia escala Siguiente: 1,0 - 0,5 - 0,4 - 0,3 —0,2 y 0,1%
de Pd/ml.

Reactivo í l-nitroso-2-nsftol 2-nitroso-l-naftol
F7

Volumende tolueno'
utilizado en la l m1 0,5 ml l ml 0,5 m1

_ extracción
Liiite de identifi o o 2 4

cación (KPd) ’3 ’ 0’ 0’3
Concentración limite. 123.300000 [1:5.000000 1:2.500000 123.300000

l

2) Operando sobre 5 m1 de solución.

fa) 5 m1 de solución de cloruro paladioso (") más 0,3 ml se solu­
cion de reactivo, se calentó a baño maría y, en frío, se extrajo con
l ml de tolueno.Se añadieron 2 gotas de NaOHaprox. 3 N, se agitó y
se observó la fase toluénica. (ver nota al pié)

b) se procedió comoen a) pero se extrajo con 0,5 ml de tolueno.
(") Las soluciones de cloruro paladioso ensayadas contenían : 1,0 ­

0,5 - 0,4 - 0,3 - 0,2 y 0,1 b de Pd/S ml.

Reactívo l l-nitroso-2-naftol 2-nitroso-l-naftol

Volumen de tolueno _ .2
utilizado en la l ml 0,5 m1 1 m1 0,5 ml

extracción
Limite de identifL_

cación (É Pd)

C°n°entïzci°n 11m1 1:12.500000 1:12.500000 1:8.300000 128.300000

0,4 0,4 0,4 0,4

Nota: Las observaciones se efectuaron por comparación con un ensa­
yo en blanco practicado simualtáneamente, sobre l o 5 m1 de
acido clorhídrico aproximrdpmente 0,15 N, preparado en agua
destilada, bidestilada en recipientes de vidrio.
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G ) Inter erenxzar

Gal)

Soluciones utilizadnï Concentración

l) Cloruro paladioso 100 Pd/ml
2) Sulfato de cobro 100 Cu/ml
3) Acetato de níquel lOO Ni/ml
4)eSu1fato ferroso amónico(sal de Mohr) 100 Fe/ml
5) Cloruro férrico 100 Fe/ml
6) Sulfato de cobalto 100 Co/ml
7) loruro de circonllo 100 Zr/ml
8) Cloruro crómico 100 Cr/ml
9) Sulfato de titanio 100 Ti/ml

Todas les soluciones eran aproxc0,15N en ClHo

Técnicas seguidas:

a) 1 ml de solución más l ml de solución de reactivo.Se ca­
lentó a baño maría y se extrajosen frío,con l ml de tolueno.Se a­
gregaron '2 gotas de NaOH,aprox.3N,eliminando el exceso de reacti
vo;se observó la fase toluénica, ' '

b) 1 ml de solución más 1 ml de ácido clorhídrico 3N,se agi­
tó y luego se agregó l ml de solución de reactivo.8e calentó a bs
ño maría y se extrajo,en frío,ccn 1 ml de tolueno que se trpsvaso
a otro tubo donde se agregó l m1 de agua bidestileda.Se eliminó
el exceso de reactivo agitando con 2 gotas de NaOH,aprox.3Ny se
observó ln fase toluénicn,

c) l m1 de solución más l ml de solución de reectivo,se calen
tó n baño mería y se añadió l ml de ácido clorhídrico 3N.Se agitá,
se dejó en reposo 15 minutos y se extrajo con 1 ml de tolueno que
setrssvasó a otro tubo donde se agregó 1 m1 de agua bidestilada.
Se eliminó el exceso de reactivo agitando con 2 gotas de NaOH,a­
prox 3N.Se observó la fase toluénica.

Resultpdos:

Las obserVRcíones efectuades se detallan en el cuadro de la
página siguiente.
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Resultados

Reactivo lmnínrosowïwnaftol l 2mnitrosonl-naftol

, . I ¡Tecnlca' _
a anaranjado 9 Violeta amatista
. ua a.’ad - e r 'nten 'ioleta.a atisa menor

Pd t a; r 14 Sïdgcno _1 a V ln enSldáa l
l c anaranjado ( = P) violeta amatista (= a)
F .

{ a rojo rojo
Co b rojo (mas claro) rojo (más claro)

J c rojo rojo

p pardo anaranjado claro rojizo anaranjado

S Cu incoloro incoloro
o c incoloro incoloro
1 .
u a anaranjado rosado
9 Ni b incoloro incoloro
1
5 c anaranjado débil rosado
n m._

a verde oliva ¡ verde
2 . ' .

É Fe+ b 1ncoloro ‘ 1ncoloro
s z c -verdoso muy débil incoloro
e !

y p pardo rojizo

É Fe+3 b incoloro incoloro
a c pardo claro incoloro

a amarillo Parduzco muy rosado intensoi Cfl.0
Cr b incoloro incoloro

c incoloro incoloro

a incoloro incoloro
T1 b incoloro incoloro

g c incoloro incoloro
i¡ P incoloro incoloro

gr í b incoloro incoloro
Í c incoloro incoloro

L L
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Soluciones evplcadas Concentración

l) Cloruro paladioao y
sulfato de cobalto

0

I

L

É 2 y Pd y 2o, 200 o 2000 í Co/ml
I

l2) Cloruro paladioso y
sulfato de cobre 2 ñ Pd y 2o, 2oo o 2000 i Cu/ml

3) Cloruro paladioso y l .
acetato de níquel 2 É Pd y 20’ 200 ° 2000 É Nl/ml

4) Cloruro paladícso y
sulfato amónico ferroso ¡‘J i Pd y 20, 200 o 2000 Í Fe/ml

5) Cloruro paladioso y .
cloruro férrico 5 2 i Pd y 2o, 200 o 2000 É Fe/ml

6) Cloruro paladioso y
cloruro crómico 2 É Pd y 2o, 200 o 2000 6 Cr/ml

7) Cloruro paladioso y
cloruro de circonílo 2 6 Pd y 2o, 200 o 2000 5 Zr/ml

8) Cloruro paladioso y
sulfato de titanio 2 É Pd y 205 200 ° 2000 É Ti/ml

Todas las soluciones eran aproximadamente 0,15N en ClH.

Técnica- seguida :

Un m1 de solución más 0,1 ml de solución de reactivo ,se
calentó a baño maría y se añadió l ml de acido clorhídrico 3N. Se
agitó, se dejó en reposo 15 minutos y se extrajo con 1 m1 de to­
lueno que se trasvasó a otro tubo donde se agregó l m1 de agua bi
destilada,Se eliminó el exceso de reactivo agitando con dos gotas
de NaOH3N,y se observó la fase toluénicao

Paralelamente se realizaron ensayos de comparación sobre
l ml de solución conteniendo,solamente, 2'5 de Pd o 20,200 o 2000
í /ml de los otros iones cuya acción interferente se investiga.

Resultados:

Las observaciones efectuadas se detallan en el cuadro de
la pagina siguientes
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Resultndos
l ï

Reactivo ¿ l=n;trcso-2nn?ftol g Eunitroso«l—naftol =
4+_ _ ___.._._. I
' aun' Ends c n . - n

20 Í É h2i3221205ad: Vl01áce0 roleo
C ¿ ' rojo débilmente an9rag rojo débilmente violácem
° 200 ” ¿sdo(semejnmte Co solo) (semeante Co solo) i

2000 í ?°3° rojo í
__.____.__. 4___ -I

2o ‘6 l ;
¿narnnjado violáceo I

Cu 200 fi igual qae lePdio igual que paladio l
' solo solo l

S 2000 ‘S ! 3

o V__. __ I í
1 2C É nnnrrnjpdo z Pd solo ¡violáceo I Pd solo ¡
u :

¡ .

9 Ni 200 í anaranjado = Pd solo fvioláceo algo rojizo l
É annrnn'ado.distinto Violáceo ro'izg distinto
Ó 2000 Á de Pd solocfácil de di ¡de Pd solo,¿001; de difg
n ” feranciar de Niggplo “ L rencíar de N1 solo

20 ü ararqnjado = Pd solo i
e , .

Fl. .rr. 1 . ll
n :F62 20g 6 0:: ZSÍZÉÏOmÍÏ1Seb1 E violáceo
S ' ‘ ‘ ' ‘ ’ 5 igual que Pd solo
a 2000 ‘É verde ;
Y r

a 20 É nnaranjrdo = Pd solo i
d ¿ violáceo
a FeF32oo í pardo -¡ igual que ppladio
1 ! solo

2 a 2000_Ó pardo intenso E

Pd 20 6
anarpnjado E vioJáceo

9 Cr 200 á igual quo paladio l iguPl que paladioa solo ¡ ' solo
S 2000 5. i

201-31 l

I anaranjado j vicláceo
¡Ti 200 5 iguvl que paladio í igual que paladio
' solo ; solo
I 2000 a? ¡
¡ ï'
n 2o 5 l

É anaranjado E violáceo
¡Zr 200 í igual que palpdio i igual que pnlndio
l A], solo I solo
¡ 2000 ‘
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soluciones nnjlíznuas ! Concentración

1) ‘Clorurn férr".cc 200 ‘5 y 2000 ‘o’Fe/ml

2) Cloruro palalioso y
l cloruro. ¿5mm 2 {aI’d/ml y 200 o 2000 ‘6Fe/ml

Reactivo empleado:

lmnitrosc—2nnaftcl

Técnicp aplicada:

l ml de solución más 1 ml de solución saturada de fluoruro sé
ico,más 0,1 ml de solución de reactivo se calentó a baño maría y

se adicionó 2 ml de ácido clorhídrico 3N.Se dejó en reposo durante
15 minutos,se extrajo con l ml de tolueno que se trasvasó a otro
tubo donde se agregó 1 m1 de agua bidestiladacSe eliminó el exceso
de reactivo agitando con 2 gotas de NaOH,aprox.3Noseobservó la fg
se toluénica.

Paralelamente se realizó un ensayo de comparación sobre 1 ml
de solución conteniendo 2 de Pd,

Resultados:

Reactivo l-nitrosom2—neftol

Catlf’nes ?re?Ïntes FeÜ 2 z; de Pd más Fe4'3en la soluczon

2 o .'. l . lConcentración o ¿“ocloro anaranJado
del ián/ Fe+3 "——» igual que paladio

¡Fe 6 l mJ' 2000 'lncoloro 501°
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En medio deoílmcnte ¿nido(0,15N en ClH),aplicando la técni

co enseyeda,se aneTVU que ambos reactivos producen compuestos c019

reados solubles en tolueno con palediozcobalto,cobre,hierro(ferroso

y férrico)y cromo;y niquel;y que no se los obtiene con titanio y

círconio.

Cuendo el medio es de mayor acidez(l,5N en ClH)se observó

la formación de compuestos de tal características con paladio y co­

balto.Pero en estas condiciones,como ya se indicó en B-l),las colo­

raciones obtenidas con el paledio son de menor intensidad que ope­

rando en medio débilmente ácido.

Ensqyendo le reación en medio débilmente ¿cido(0,lSN en

ClH)y elevando luego la ecidez hasta 1,5N en C1H,el l-nitroso-2-na:

tol produce compuestos coloreedos extraíbles con tolueno,con pala­

dio y cobelto;con menorintensidad con el hierro(ferroso y férrico)

y débilmente con níquelgmientres que el 2-nitroso-l-nnftol sol.

los forme'con el peledio y cobalto y muydébilmente con el níquel.

En este ceso si hfi.n}scrwrr ¿ue les coloraciones producidas con el

paladio,son de iguel intensidad que las obtenidas en medio débilmeg
te ácido.

Aplicando esta técnica es posible evitar en le investigan

ción de palndio con 2-nitroso-l-neftol le interferencie de cobre ,

hierro(ferr030 y férrico) y cromoy ¿hai totalmente le de níquel,

pero con l-nitroso-Panaftol sigue interfiriendo el hierro(ferroso

y férrico)cuando se nella presente en cantidades moderadasnLainteg

ferencia del hierro férrico puede ser evitodn efectuando la reac —

cion en presencin de fluoruro sódico,



A ) Solución ens

igual a 2 Í

0- íïkïínfititfiti"
eyafla: cioruro paladioso de concentración

Pdfnl.

e Reactivo Z-nitrosom2-naftol 2-nitroso-l-naftol
Volumen de solución 1 m1 1 m1utilizado

Volumen de ClH 0,15N¡ __ I 4 m1 ¡ 9 m1 __ l 4 m1 ¿9 m1
agregado J l

Se calentó a baño maría y, en frío, se extrajo
non 1 m1 de tolusno.Sc Taasvasó el tolueno a g

4 trxs tubos donde se adicionó 1 m1 de agua bi ­
Opera°"6n destilada y se eliminó el exceso de reactivo

agitendo con 2 gotas de NaOH,aprox.3N y se obTservo la fase toluénica
. I , ,Observacion anaranjado | Violeta amatista

l

Las aclaraciones obtenidas en los tres tubos fueron de la

mismaintensidad,para cada reactivoaApreciada visualmente¡1a extrag

ción puede considerarse cuantitativa y,dentro de los límites expe ­

rimentados,independiente del volumende la solucion acuosa.

B ) Soluciones ensayadaszcloruro paladioso de concentración

igual a 0,5 - 1 m 2 — 3 —4 y 5 ï'Pd/mlo

Reactivo 1 niiroso-2mneftol 2-nitroso-1-naftol
Concentración de la 1 i ' i I ' Ï '..¡ .'... .‘ 051.2l3n4-s o,_.¿u2¡).4|5
soiu01ón ( í Pd/ml; ’ g y ¡ I E | l ! ll.‘ 'Ll

2 m1 de solución de cloruro paladioso más 0,2
m1 de SOÏHCIÓRde reactivo,s. calentó a baño

Operación maria ï¡en frio,se extrajo con 2 ml de tolueno_
elnminandc el exceso de reactivo por agitación
:con 4 gotas de NaOH,apïox,3N.Se observó:

Observ.ción

Las intensi 1 n(¿a u es de

.1
4.0faciï aprec; ción la

ani-.1 jade violeta amatisfa
-—..__

intenszdnú "‘=ï' . ’-"TT——”__-_T"creeiente inten51aad crec1ente

¿es eolcrecíones aumentangradualmehte,siendo de

d3feren01a entre dos tubos contiguos,



a"?
tot.._ ...'_' -. .,

C ) Solución ensayaln:cloruro paladioso de concentración

igual a 2 5 Pd/mlc

lmnitrosou2—naftol
Reactivos utilizados:

2-nitroso-l-naftol

Operación:
1 ml de solución de cloruro paladioso más 0,1 ml de solu­

ción de reactivo,se calentó a baño maría y,en frío,se extrajo con
l ml de tolueno.Se eliminó el exceso de reactivo agitando con 2 gg
tas de NaOH,aprox.3NrSerepitió el ensayo a las 24 y a las 48 horas.
Se compararon los resultados

Resultados:
Las intensidades de las coloraciones obtenidas,apreciadas

visualmente,son las mismasluego de transcurridas 48 horas.

D ) Solución ensayadazcloruro paladioso de concentración

igual a 2 ñ Pd/ml.

Operación:
l ml de solución de cloruro paladioso más 0,1 m1 de solu­

ción de reactivo,se calentó a baño maría y,en frío,se extrajo con
l ml de tolueno.Se eliminó el exceso de reactivo agitando con 2 gg
tas de NaOH,aprox,3N.Seseparó la fase toluénica y se midió la ex­
tinción acusada para distintas longitudes de onda,utilizando un f9
tómetro de Pulfrich»Zeiss(Facvde Ciencias Médicas),equipado con un
Juego de ll filtros.En la cubeta de compensacién se colocó la fase
toluénica resultante del ensayo en blanco respectivoo

Resultados:

!Centro de máxima _Extinciéy megjqii 5
:iltro! transparencia ¿mnitrosc—2unaftolato_QQHÏtrosoul—naftolato

, m¿t _ de pnlaüio E de paladio
s 43 434 } 3‘35 , 0:22
s 45 ¡ 450 ¡ 0:22 ¡ oézi
s.:¡ g 463 ; OSLC A 0,20
s 50 l 404 g 0,;3 0,26 ¡

' S 53 i 530 i (.1i _ 0,33
! 31513 ¿ 55:3 0:08 , 0,355
l s 57 i 772 . o_075 . 0,32

. 51 g ‘19 : —- n 9,37
i 5.; 66 g ¿(361 ' - ' (LU
g s 72 ; ¡20 ! - . ,i

¡ S 75 g ¡50 v ; —­

— 54
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Las fases toluenices de los ensayos en blanco no acusaron

extinción con espectc al tolueno puro.

El l-nitrosou2mnaf+olato de paladio acusa un máximode eg

tinción para el filtro S 43,y el 2-nitroso-1-naftolato de paladio

presenta un máximopara el filtro S 55(Curras I,a y b).

Para realizar el estudio fotométrico de las soluciones tg

luénicas de los nitroso-nnftolatos de paladio,se dispuso de un fo­

toelectrocolorímetro de

K1et-Summerson.Es éste

,w un fotómetro disconti­

nuo,tipo potenciométri\ _ >

"L

l

' i 15“qul' z

| co,equipedo con dos cé

lulas fotovoltaicas.

Los fundamentos de este

aparato son los siguientes (40)2Doscélulas fotovoltaicas iguales

( c , c')reciben a través-de un filtro (f)y de dos lentes gemelas

( 1 , 1')dos haces luminosos paralelos de igual intensidad proceden

tes de un foco luminoso(L)cUno de los dos haces intercepta la solu;

ción cuya_absorción se desea conocer y, por lo tanto,la intensidad

luminosa que en este caso llegará a las célulps fotovoltaicas see

ri distinta,provocpndo un desequilibrio en el circuito potenciomé­

trico del aparato, Este desequilibrio es compensndcvariando una de

las resistencias( r r')intercaladas en el Circuito,variación que

serï proporcional a le extinción ie la solución ensayada v que se

sense en ha esosla Jogaritmíúa del fctómetrocEL {otoelectrocolorímg

tro cnplendo su las enseycs siguientes.estnba equipado con tres fi;

tsztK°42(wioleta}¿N°bíyrerduÏ y H‘ZQÍrojogr



E ) Solución erseyada' cloruro paladioso de concentración
r: 7. —>

.v m_=. ,iqunï a 'Ï ‘

Operación:
6 mi cn solución de cloruro peladioso más 0,3 m1 de solu­

ción de reactivo, ne calentó a baño maría y, en frío,se extrajo con
6 ml de tolueno. Se trasvasó el tolueno a otro tubo donde se adicig
nó 1 m1 de agua biflestileda y se eliminó el exceso de reactivo agi­
tando con 2 gotas de NaOH,aprox.3N.Se separó la fase toluénica y
se midió le extinción ncusadn para distintas longitudes de onda,ut
lizando un fotoelectrocolorímetro’KletnSummerson, cuyo cero se fijo
para tolueno pUTD.

Resultados:

-Egginqiióng.e_gicie_
Filtro 1-nitroso-2mnaftolato 2-nitrosonl-naftolato

de paledio de paladio

42 150 22,5
54 61 92,5
79 1,2 6,5

La fase toluénica de los ensayos en blanco no acusaron ex­

tinción con respecto el tolueno puroo

E1 1-nitroso-2-naftoleto de paladio acusa un máximode ex­

tinción para el filtro 42 , y el 2-nitroso-1-naftolato de paladio

presente un máximopnrp el filtro 54(Curvas I,c y d).

F ) Solución ensayedazcloruro paladioso de concentreción

igual a 12 É Pd/ml.

Operación:
15 m1 de solución de cloruro peledioso más 1 m1 de solu­

ción de reactivo,se calentó e baño maría y, en frío,se extrajo con
15 m1 de tolueno.Se trasvasó el tolueno a otro tubo donde se adicig
naron 2 m1 de agua bidestilade y se eliminó el exceso de reactivo
agitand0 con 2 gotas de NaOH,aprox.3N.Lasolución toluénica obteni­
da se distribuyó en una serie de tubos de ensayo y se diluyó con tg
lueno en la forma siguiente:

|4 ¡ ¡

’ Solución l I
É toluéníca m1: ¡ 6 . 4 2 1 0,5 i
ï-"._ 4 | - 4
; Toluen: m1: I í 2 5 5,5 i
‘.____ l l _l_ z36.



I. Curvas de HbSüIClÓNde] lanitrosoumnaftolpto de paladio

(aac) y del 2vnitroso_1onaftolato de palpdio (b-d),

AE:­
0,4-200

f "W

, ;\

0,3 15m | x .\
| 1

\\| l' \\
/' \

0,2 100 * e

. - \

1 1\N\\
——' n 1 n I 1 '*\\\\‘*"- \r | /\
390 430 470 510 550 590 630 670 710 750 790 830

--—Fotómetro de Pulfrich-Zeiss E1: extinción leída
Fotómetro de K1et-Summerson : longitud de onda en m

II. Curvas de la relación entre la concentración y la extinción.
a,-b, d: 2-nitroso-1mnaftolato de paladio

b: l-nitroso-2mnpftolpto de paladio
E
+1

400

300

200

100

o -__—+ L I | . .u I
l 2 3 4 b 6 7

É : extinción leída C; ccncanïracnón
0')­ .0

1
r3 ¡.JH­ ¡.1 N

\
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Se agitó para homogeneizar y se midieron les extinciones
de las soluciones obtenides,utilizando el fotoelectrocolorimetro de
Klet-Summerson,fijándose el cero del aparato para tolueno puro.Se
repitieron les lecturas a los 45 dies.

Resultados: _Al efectuarse la extracción toluénica del l-nitroso-2­

naftolato de paledio se observo la presencia de películas colorea­

das en la interfase,lo cual indice que la disolución en el tolueno

no es cuantitativaeEn este caso le concentración de palpdio en la

solución toluénica resulta ser una magnitud desconocida( C ), pero

en las cinco soluciones cuya extinción se midi6,las concentraciones

estarán en la relación siguientezc/lz, 0/6, 0/3, 0/1,5 y C.

Las lecturns efectuadas fueron las siguientes:

r Extinción medidaSolucion concentreción Obs.
c/12 C/6 0/3 c/1,5 c

l-nitroson2-naftolato 36,2 72,2 141,5 276 406 —
de Palm” 6 31 61,5 "1'26 245 360 (1)

Ï-nitroso-l-na ftolato 53 100, 5 203 412 630 (2)de peladio 50 96 191 385 600 (1)

1)Lecturas efectxflns 45 dies después
(2) 0:12 í Pd/ml,

Los valores obtenidos en ambos casos,trasportedos a un gré

fico:extinción-concentracién(Curvas II,e y b),se hallan prácticameg

te sobre una línea recta.Es decirzles soluciones de l-nitroso-2-na:

toleto y de 2-nitroso-1-neftolato de palpdio cumplenla ley de Lam­

bert-Beer.

Se observa que le intensidad de las coloraciones disminuye

algo con el transcurso del tiempo y que este disminución es mayor

para las concentraciones mayores.



G ) Soluciones ensaiedsszcloruro peladioso de concentración

igual a 1 _ 2 n A p e y 12 5 Pd/ml

Volumen de la solución -' 6 ml

Concentración U'Pd/ml l 2 4 8 12
.r___ . . __-_T_._._Vol.sol.reectivo ml: 0,1 0, 0,3 0,3 0,5

Se calentó a baño maría y se extrajo,en
frio ,con 6 ml de tolueno.Se trasvasó el
tolueno a otros tubos donde se adiciona­

_, ron 2 ml de agua bidestilada y 2 gotas
opera°1°n , de NaOH,eprox.3Npera elim nar el exce­

so de reectivo.Se midi6 la extinción de
las soluciones toluénicas con el fotoeleg
trocolorímetro mencionado,

o S l-nitroso-Q-naftolato 111,5 197 265 368 510 (1)o

b 1 de paledio 95,5 172,5 233 334 305 (2)
S u__
e C 2-nitroso-1-neftolato Sl 98 198 396 600 ­r i
V g de paledio 48 94 188 380 560 (2)

Comoen el ensayo anterior se observa que la disolución

del l-nitroso-2-nnftolato de pelpdio en tolueno no es cuantitativa

notándose le presencia de peliculas coloreadas en la interfase, en

los tubos que contienen soluciones de mayor concentración de pala­

dioLLos valores de las extinciones medidas se consignan comosimple

dato ilustrativo.

Llevndasal gráfico extinción-concentreción,las extincio­

nes medidaspara les soluciones de 2-nítroso-l-nnftolato de pala ­

dio se obtiene prácticemente una línea recta que difiere muypoco

de la obtenids en la experiencia anterior,siendo los valores de ca­

da uno de sus puntos algo menores(Curva II,c).La atenuación de las

coloreciones con el tiempo es mayor que en la experiencia anterior.

(l) Notienen valor las concentraciones indicadas.
(2) Lecturas efectuadas 45 días después.
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H ) Scluci nes enseysdesscloruro paladioso de concentración

iguel a 1 a 2 —4 n 3 y 12 Ü'rd/ml,

Volumen de le solución 6 ml

Concentración Sra/m1 1 _ 2 4 8 12

ol.sol.recctivc ml 0,1 0,1 0,3 0,3 0,5

LJp

0
DOperecién

Le calentó a baño maría,se agreg6 01H
proxglo N en cantidad adecuada para

ulevar les soluciones a 1,5N en ClH.Al
abc de 15 minutos se extrajo con 6 m1
‘e tolueno.Se trasvasó el tolueno a o­
tros tubos donde se adicionaron 2 ml de
agua bidestileda y 2 gotas de NaOH,apr.
En para eliminar el exceso de reactivo.
Se midiá la extinción de las soluciones
toluénicas comoen el ensayo anterior.

l-nitroso-Z-nnftolato 101 182
D o
b 1 . .
B u de paladlo 4; 157

Í Ï 2-nitrodo-l-naftolato 51,5 96

Ñ g de peledio 43 57

266

239

199

144

346

225

400

370

452 (1)

413 (2)

590

380 (2)

l ho tienen valor las concentraciones indicadas.
2 Lecturas efectuadas 45 dias despuéso

Tambiénen este ceso se observa que la disolución del l­

nitroso-anaftolato de peledio en tolueno,no es cuantitativa.

Los valores de las extincicnes medidas para las solucio­

nes de 2-nitroso-l-neftolato de pnlpdio prácticamente coinciden

con los obtenidos aplicando la técnica indicada en G ).Representg

dos gráficamente den una curva que se superpcne a la II,c(d).

Conel transcurso del tiempo,la intensidad de las colorg

ciones disminuye en forma más pronunciada que en los otros casos.
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Comoresumen fe los resultados obtenifios en los ensayos
\

practiceflos en este trabajo,se formula:

A) Funñamentos del gétggg

El l-nitroso-2-naftol y el 2-nitroso-1-naftol(utilizados

en solución e? 0,1% en etanol fle 95°}formsn con el paledio com­

puestos insolubles en agua,que pueden ser extraídos conveniente­

mente por solventes orgánicos no miscibles con agua.tales como

benceno,tolueno,xileno,cloroforuo y tetracloruro de carbono.Se ob­

tienen en este forma soluciones coloreadas:anarenjadas con el 1­

nitroso-2-nnftolato de palacio y violetas amatista con el 2-nitro­

so-l-naftolato de palacio.

Aprovechenóo que ambos reactivos son extraídos de la fase

acuosa por los solventes orgánicos aluásnos cunnóo el medio es neu­

tro o áciño,pero que vuelven a la fase acuosa en medio alcalino ,

mientrns que los nitroso-naftolatos ae pnleñio en tales condiciones

se mantienen disueltos en la fase orgánica;y teniendo en cuenta las

confiiciones de reacción que la experiencia indicó comomás conve ­

nientes,se logró un procedimiento sencillo y muysensible para la

investigación de paladio.

B! Téqglgg

Hemostrabajado en dos escalas:sobre 1 ml de solución, y

sobre 5 m1 de solución ,psrs concentraciones Ge hasta 5 X ce Pd/ml.

La técnica seguida fué 1a siguiente:

n 1 m1 (o 5 m1)6e solución peladios“ óébilmente ácida( 0,15 N en
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Clfi,aproxn)se agrega 0,1 m1(o 9.3 mi} Üe solucián ae reactivo ; se

calienta a baño maría y en frio se extrae con O¿5 m1 de tolueno.

Logradn la sep:“acnón en eos fases,se agregan dos gotas de NaOH ,

aprox.3N,se agita y sc JCD
u.

iD en Toroso.El exceso oe reactivo queda­

rá en la fsse acuosa y ei tolueno adquirirá en presencia Ge pala­

dio,c010r nnaranjafio o violeta según se haya utilizado el 1-nitro­

somQ-nnftolo el anitroso-lmnflftol.

Ql__522212i:25_2k3201293

.1.)___Cvali_te_izï.:59..3.

a)En ausencia ¿e cationes que interfieren

En esta forme se he lograáo¿meñiante 1a comparación con

ensayos en blanco,practicados simultáneamente en iñénticas condi­

ciones,la iñentificación fle palpfio con la siguiente sensibilidad:

Reactivo l-nitroso-2-naftol 2nnitroso—1—naftol

Volumen Pe 1solución * m1 5 m1 +J Ei ¡.1 U1 E¡.4

Límite Be
Iaentificación 0,2 0.-4 0:3 0;6

Concentración . ‘
limite 1+.5200000 1: 12500000 1: 3.300000 1: 8300000

En ambos casos el 1-nitroso-2-1aftol se ha comportaoo co­

momás sensible;pero la coloración oebida al 2-nitroso-1-naftolato

Re palaflio es más característica,

b)En presencia de cationes que interfieren

Aplicanoo la técnica anterior se ha comprobadoque inter­

:ieren,en mayoro menorgraio'sobre,cobalto,níquel,hierro (ferroso
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y férrico) y cromoy que no interfieren titania y circonio.

En presencia de metales Jnterferentes se practicó la técu

nica enteriorrente señaladaimodificada de la manera siguiente:

A 1 m1 {o 5 nl}de solución a investigar,débilmente ácida

i 0,15N en ClHrnprcxo}se agrege 0,1 nl (o 0,3 ml) de solución de

reactivo,se calienta e baño maría y se edicion: ácido clorhídrico

de concentracián convenienïv3en cantidad suficiente para que la so­

lución quede 1,5N ,n ClH.Despues dc agitar,sc deja en reposo un

cuarto de hora y se extrae con l mi de toluenque pasa a otro tubo

la fase toluénicarse agreza 2 ml de agua bidestilada sobre vidrio

y se elimina el exceso de reactivo mediante 2 gotas de NaOH,apro­

ximadamente 3 N.

En esta forma hemos podido observar que utilizando l-ni­

troso-2-naftol se elimina la interferencia de cobre y cromo.El ní­

quel interfiere ligeramente cuando se encuentra en concentraciones

del orden de mg/m1;e1hierrc(ferroso y férrico)interfiere en forma

notable ya para concentraciones del orden de décimas de miligramo

por mililitro;e1 cobalto prácticamente en todos los casos.

La interferencia del hierro(férrico)pudo ser evitada e­

fectuando le reacción en presencia de fluoruro de sodio.

Empleandcel 2mnitrosoul—neftol,se elimina la interferen­

cia de cobre9cromoy hierro(ferroso y f6rrico).El níquel interfieu

re levemente para concentraciones de centenares de gamas por milí­

litro y el cobalto en todos los casos.

Sc ha observado que.si al efectuar 1a reacián se adicio­

¿a mayor cantidad de solucion oe reactivo, las intensidades de las
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interferencias crecen rcteblemnnten

¿zii-¿r9 _
Se ken ensayaóo las reacciones estudiadas con vistas a su

aplicación er uolorinetrías

Les soluciones toluénices ds los nitroso-neftolatos de pg

lndio obtenidos,cumplen la le? de Lambertheer.

La extreccién con tolueno,trabajando sobre 1 m1 de solu ­

ción es aperentemente cuantitativa y mediante la aplicación de las

técnicas descriptes másarriba a soluciones de concentración cono­

cida,del orden de 0,5 a 5 Pd/m1,se logran escalas colorimétricas

de comperación para la determineción,aproximade,de pequeñes con­

centraciones de paledio.Pero,operando sobre 5 ml de solución y en

las condiciones indicedas,no se hn logrado la disolución cuantita­

tiVP del l-nitroso-2-neftoleto de peladio en tolueno.

Efectuada le extrncción del complejopaladio-2-nitroso-l­

nrftol con unn porción única de tolueno,1es extinciones acusadas

por las soluciones toluénices son eSCPSPmentemenores a las medi ­

das pere igual concentración de peladio,en las soluciones obteni ­

dns por dilución;pero aún así,11evndos esos valores a un gráfico

concentración-extinción,se hallan sobre uns recta,señal de que se

cumple la ley de Lambert-Beer.La estabilidad de las soluciones to­

luénicps es muybuena,pero les mediciones electrofotométricas revg

lan que no pueden usarse como soluciones de comparación permanentes,

puesto que ln intensidad de las coloreciones disminuye con el tiem­

pc.También se observa que la atenuación de las coloraciones es ma­

yor en las soluciones obtenides por extracción en medios de mayor

(06MPcidez.
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