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C
I- PARTE

1° IITORTAICIA HIGIEIICA DEL CIlc
¡l Znse es un veneno en ol sentido estricto de la palabra (l);

la ingestión de alguna de sus sales producenefectos irritantes,pero
esta es una prepiedad de gran número de sustancias químicas que no son
consideradas comovenenosas. .

Ia importancia biológica del Zn ha sido ampliamente estudiada en
los ultimos años; es esencial para los vegetales y no cabe duda ahora
de que lo es tambien para los animales, ya que se lo ba reconocido
como componente de algunas enzimas y hormonas animales (a) (3) (4) (5)
(6) (7)! se ha estudiado su erecto sobre algunas de estas enzimae'(8).

Hegsted. IcKibbin y Drnker. en una detallada revision blbliografioa
sobre las propiedades biológicas,higiónicas y medicinales del Zn (9)
consideran que aunque el significado exacto de la funoién del Zn "in
vivo" no es aún totalmente oonooido.no parece improbable que esta tesi
da en un gran numero de acciones catalitioas producidas por muybajas
concentraciones de este elemento en los distintos tejidos.lorgan y
Raslings (10) en un estudio sobre la contaminacion de alimentos por
metales, llegan a la conclusion de que pequeñas concentraciones de Zn
tienen un importante erecto beneficioso sobre la nutricion.

El contenido de Zn de los materiales naturales y mas precisamente
de los organismos animales,a11mentes y bebidas, ha sido bien estudiado
(11) (12) (13) demostrandose que por su extensa distribución univessal
no es probable que se plantee la deficiencia de Zn comoun problema de
nutrición.

El caso inverso, es decir el Zn considerado comopresunto elemento
tóxico a través de eu ingestión en alimentos y ¡ebilas que lo conten
gan en cantidades normales,tambián ha sido extensamente considerado.
Se ba experimentado con animales para conocer los efectos de una in
gestion prolongada de Zn. ya que por el uso de cañerías galvanizadas
para el transporte del agua. o de utensillos de cocina galvanizados,
es comúnla contaminación de alimentos o bebidas por este elemento.

La bibliografía es muyextensa al respecto y un resumen de estas
experiencias figura en el trabajo de Hegsted IoKibbin y Drinker ya
citado (2).

Lo interesante son las comprobacionesrealisadaezlos niveles de
ingestion .a los cuales el Zn puede producir efectos tóxicos son para
todos los animales estudiados, mas elevados que los que se pueden eb
tener con alimentos y aguas de composición normal. Cuando los alimen+
tos se conservan en recipientes galvanisadosgsi su pH es baje pueden
solubilisar el Zn formandocompuestos simples que irritan el estóma
go y causan vomites;este no es el case de aguas naturales o mejor aún
oloradas comose vera.

En el año 1925 una publicación del "Public Health Service" de EEUU
de Norte America aconsejó un limite de 5 partes por millón de Zn en
aguas de bebidas; este limite resultó excesivo e innecesariamente bajo.
Drinker y rairhall en un estudio de las relaciones del Zn con la higie
ne (14) consideran que esta cifra es exoedida con toda probabilidad
si el agua tiene un pH relativamente bajo (002 disuelto) y está en con
tacto con laton, si se trata de agua de lluvia recogida sobre Zn o de
aguas procedentes de terrenos ricos en compuestos de este elemento.

La bibliografía menciona numerosos casos de provisiones de agua para
el consumodoméstico cuyo contenido enZn; por alguna de las razones
mencionadas, sobrepasa este límite y han sido utilizadas durante muth
años sin producir ningún transtorno.



Es interesante 1a observación de Barton y Weigle (15) sobre presug.
tas intoxicaciones provocadas por aguas conteniendo Zn. que en realidad 1
podrían atribuirse a la presencia de otros metales comoCd As que
frecuentemente acompañanal Zn usado para galvanisar y pcdr en haber
contaminado el agua.

Cuandoel Zn proveniente de recipientes galvanizado! contaninanun
agua. que es el caso mas frecuente, se encuentra comooxido, hidroxidc
y carbonato; de manors que cuando su concentracion alcanza e 30 n/l,
el coazn produce una apariencia lechosa y un gusto estringente: esta
circunstanciaohace que el consumosea resistido lucho antes que se alos:oe el nivel toxico.
P siblemente teniendc.en cuenta todas estas observaciones es que el
l mite de concentracion para el Zn en aguas de bebidas ha sido elevado

"Pub 1 a. th 3er ice" 15 1 16a (1943) , ,
.n gtc valgroee 2 nue e: mantiene 28:3. mente y en'la ultima edicion
(1946) se establece que la concentración de Zn en aguas de bebida no
“debería” exceder de 15 ng/l. siendo conveniente no sobrepasar ese va
lor mientras existen otras fuentes de provisión las adecuadas según
Juicio del especialista antorieadc.

Al contrario de lo que sucede en el case de letales tóxicos (As.r.Pb)
el hecho de superar el limite no obliga a rechazar una provisión. Todo
lo antes dicho habla de la conveniencia de contar con un nitcdo de aní
lisie rápido y al alcance de cualquier laboratorio, aún de aquellosde
modesto instrunental y que permita la valoración de pequeñas cantidades
de este elementc;n5tcdo que pueda por sus caracteristicas ser incorpora
do a analisis do rutina.

g; REVISIOI D3 ¡BIODOS PARA LA DETERHIIACIOI DE PEQUEÑAS CANTIDADES. .
EI problema que ee plbntca es el de le determinación de pecueñae can

tidades de Zn; el anílisis cuantitativo de este elemento en aguas requie
re, para eer útil. un nítodo cuya sensibilidad alcance a pocas partes
por millón, a fin de evitar largos procesos de concentración. ‘

La bibliografía es extensa sobre mítcdoe en general. para la determi- í
nación de pequeñas cantidades de Zn; los procedimientos sen gravinítriccsinetelcnítrecce. oclerinítriccs,espectrogririoos. polarogríficos.lc se
menciona ningún metodovolunétrioc satisfactorio para la determinación
de bajas concentraciones dc Zn (16).

En nuestro caso se debe tener en cuenta que esas pequeñas concentra
ciones de Zn se encuentran en presencia de,oonparatiVamsnte grandes
concentraciones de otros cationes: Ca?Igjla3I‘etc. y concentraciones sis
bajas dezreï‘MnÏCuïFb;‘etc. de manera que el m odo debe reunir ciertas
condiciones minimasde especificidad para evitar largas separaciones.
l’ La determinación raviníttica del Zn:

Se puede hacer ocn ¡cido antranïlicc.La sensibilidad es de l en
1.000.000 (17). Este procedimiento tiene el inconveniente de presentar
varias interferencias, algunas de ellas muyimportantes en nuestro caso
comolos iones eiguientes:K*,Ia*.lB",Iq5 ,01'.so¿'(1e).2' Determinación nefelcmítrioa de :

Ccnc ferrocianuro de K y Zn ,es el método aconsejado por los "Standard
letheds cf the examination of Water an d Sesage'en su última edic15n(19)
para la determinacion de Zn en aguas. El procedimiento es large y engo
rroso. ya que requiere la evaporacián a sequedad de un litro de agua.
cxtraaoidn clorhídrica, agregado de Ion ciprioo ,preoipitación ocn sul
fhídrice regulando el pHpara separar les culturas de Cny Zn. filtrado



y lavadodel precipitado. redieoluci5n, nueva precipiteoiín, filtrado. y
lavado, redieoluciín del precipitado y por ultimo reprecipitacion con
aulfhidrico regulando el pH para separar el Cu del Zn, que queda en el
filtrado. Este se lleva a sequedad, ee redieuelve y recién así se obtie
nela solucion sobre la cual se realizará la nefelometría. Ia valoracion
nefelomfitrica se hace agregando ferrccianuro de potasio y preparando
simultaneamente una serie de patrones. lo es necesario recalcar que la
aplicacion de un mítodo así. además de demandar mucho tiempo puede tener
muchoerror debido alos errores que se pueden ir sumandoa lo largo de
numerosas Operaciones.

un metodo turbidimétrico rápido para 1a determinacion de Zn en aguas
de consumoha sido propuesto por Atkins (20) y perfeccionado por Riehl
(21). Ia preoipitaoiín del Zn se hace con dietiltiocarbomato sodico,
comparandola turbiedad producida con una serie de patrones preparados
simultáneamente. Fl procedimiento es directo pero interfieren el Pb,Cu,
y Fe. La interferencia del Cu puede salvarse, no as! la del Pb que reac
ciona en la misma forma gue el Zn.3° Determinación colorimetrica del Zn:

a) Determinaoion con resoreinol:(22) '
Este metodo se basa en la obtencion de una coloracion azul (23)pcr el

agregado de una pequeña cantidad de solucion alcohólica c etírea de re
eorcinol a una solución amoniacal de Zn.
Procedimiento: La mueetra utilizada en el análisis deberí contener de
0.005 a 3 mg de Zn. A esta solución eo agrega hidrogido de amonio 68
hasta que el precipitado formado ae redieuelva. se diluye a 100 cc. y ee‘
agrega 2cc de solución de resorcinol al 5%(en alcohol o ¡ter etílico).
El color azul de la solución obtenida ae compara con el de patrones pre
parados de idéntica manera con cantidades conocida. de Zn.
La sensibilidad de la reaccion es de 1 en 100.000. Los eeroree observa-.
doe para concentraciones de Zn entre 0,1 a 3,2 mg por lOOocvarían entre
0.06 y 6.6 73 .

F} golor asul de la solución es ligeramente alterado por exposicion ala r .
Poe lo tanto si la comparación no es hecha de inmediato, la solución
debe ser protegida por una capa de aceite mineral. Si en cambiodeutili
zar una solución amoniacal de Zn, el agregado de reeorcincl se hace a
una solucián clorhidrica de Zn, la coloración obtenida no ee azul sino
roJa.Presenta 1a ventaja de no alterarse por exposición al aire.Cuando
la reacción ee hace en medio amoniacal. molestan el Ca(prcduce coloración
verde con el reecrcinol),e1 Ni (coloración azul) y el Co (coloración rojd
Por lo tanto es necesario eliminar estas interferencia.

b) Determinacioncon urcbilina l bstercobilina:
La urobilina y eetercobilina dan ocn el Zn, una fuerte fluorescencia

verde on una colación alcohólica, d‘bilmente alcalina (24).
Se puede determinar, en esas condiciones lfd de Zn, utilizando una lun
ultravioleta de gran intenaidad.
Con concentraciones mayores nue lO U . 1a fluorescencia es demasiado
intensa para permitir su determinación. Entre l le'Ü la seguridad que
da el metodo ee del 10%. Se requiere para este metodo alcohol altamente
purificado.
Cu,Co,Ni,Co,lg,Ra y K interfieren si ee encuentran en cantidad semejante
al Zn. Debenser separados. La naturaleza del color desarrollado, sólo



psrmite el use de series de patrones. ’
c)Determiggoi6n con acido rostcmolihdotgggsticc:
¡a B-hidroriqninclina precipita el Zn.El precipitado bien lavado se

disuelve y es estimado por su reducción con el reactivo de Felin (35).
El A1y Bi deben estar ausentes.

d) Determinacion con cloruro e t o o: ' ‘
Es o ro me odo irec o. . es precipitado ocn acido 5-nitroquinál-1

dico y el precipitado reducido con cloruro estancsc.dande una solución
anaranjada que es le que se oompara.(36)

e) Determinacián ocn dibetanartilcarbazona:
Se usa este reactivo combinadocon dietiltiooarbamato. La dibetanar

tilticoarbazona tiene la Ventaja de que mantiene su eficiencia de extrac
ci‘n sobre en ámbito de pH machomás amplio que el de la diticcna,siende
las recuperaciones del Znno afectadas por comparativamente grandes can
tidades de oarbamatc, le que asegura la eliminación de interferencias
sin riesgos de pe'rdidad de Zn.

f) Determ ción oonditieena: ’
De es me o os color ricos. los que han sido mas ampliamente desap

rrollados. sen los que se basan en el empleode Lliliscna. E. .¡tg un
reactivo de escasa especificidad pero de muyalta sensibilidad para
algunos cationes, eligiendo convenientementelas condiciones cperatcrias
(27). rischer ha introdueide este reactivo. en numerosasaplicaciones.
entre ellas en la determinacion del Zn.
Ia ditizcna se puede emplear disuelta en clorotormo o tetraclcrure de
carbono. dando una solucián de color verde intenso afin con pcecs miligra
mos1 (terms kate); e bien en solucion acuosa alcalina, de inerte soler
rojo-anaranjade(termn encl).lmmleada en la primera torma.el agregarle
una solucion acuosa de en cat en,se produce un sistema de dos fases;
en la segunda forma, generalmente se agrega tambián,el selvente inmisoi
ble,de modoque resultan igualmente las dos reses. El agregado de una
solución de algún oatiín que reaccione,prodnoirá<nler e precipitado en
una o on las dos reses según sea el catiín, sn concentracion y el pHdel
sistema resultante.Debe indicarse que a suficientemente baje.le.diti—
zona (keto) predominaen el solvente organice y si la cantidad de catiín
agregado deja algo de reactite sin combinar, podra producirse en ese
selvente un color mixto, resultante del verde de la ditizona y del color
del ditisonato formado.
¡ara el caso del Zn se puede operar a pH bajo, segín Fischer (28) y (29)
cbteniendose un color rojo o mixto en el solvente;o a pHalto (30) pre
tendiéndose con ello aumentar 1a especificidad, lo que ha sido Justamen
te criticado (29).
Fischer y Le0pcldi (29), para darle carácter especifico a la reaccion del
Zn,operan en ehbudo de decantaoion en presencia de barrer de acetato;
agregan solución de tiosultato (complejante ) y de ditizona y previa agi
tacion obserVan1a aclaracion del tetracloruro de carbono;1uego con el
empleo del ácido sulfhidrioo y snlfuro de amonioestablecen la presencia
de otros posibles ditizonatos y entonces sd es necesario repiten el ensa
yo conglejando iones extraños con cianuro. Esa tecnica permite investigar1 a 2 de Zn en preseneia de 5.000 a 10.000 U de otros cationes. El me.
todo que se estudiará en el presente trabajo es fundamentalmenteel erp
puesto por Fischer y Leopoldi (29).
En otros trabajos (31) el áietiltiocarbamato de sodio ha sido usado como
complejante, en medio amoniacal y despues de la eliminación del Cn y
habiendo inioamente pe usñas cantidades de Cd presentes. En el metodo
propuesto por Vanessi 27),despn6s de preparar la maestra, se procede
independientemente de la copposición que se analizan sin ninguna separa



ción previa por precipitación y se puede identificar el Zn en una rela
cián mayor de concentraciones respecto de cationes que tambien reaccio
nan con la ditizona. Dicho métodose funda en 1a extraccion del tiocia
n8‘° de Zn, mediante el ¡ter etílico y luego en la cianuraoicn del erp
trato etáreo, lo que da una solucion casi pura del ion Zn . Si esta se
vierte en una solución de ditizona quo contenga sulfito'y formaldehido
(para eliminar el cianuro presente en el éter )producira color rojo en
el tetracloruro de carbono en presencia de Zn; color estable frente al
sulfuro sódico. El ditizonato de Zn pasa en alta proporcion al tetra
cloruro, dentro de pH 4 a lo ; de modo que el pH alto con que se opera
en este metodo , permite una alta sensibilidad,por observacion del color
en ese solvente, máximeque no pasando ditizona libre, no puede formarse
el color mixto. ' '
Existen varios métodos para la determinacion de Zn ademas de los nombra
doi y que pueden ser aplicados a aguas y que tienen comobase 1a forma
ción de complejos de ditizcna (32) ,(33),(34); pero en general resultan
procedimientos largos debido a las Operaciones pretias de extraccion.
El complejo que el Zn forma con la ditizona, el uno de los pocos compues
tos coloreadas del Zn, susceptibles de aplicaciones analíticas. Esta
reacción ya fue propuesta para la determinación de pecueñas cantidades
de Zn, en 1925 por Hellmut Fischer (35) .Las soluciones verdes de ditizc
na en tetracloruro de carbono, cloroformo, sulfurc de carbono y otros
solventes orgánicos adecuados so colorean de rojo purpura por agitación
con una solución acuosa aproximadamente neutra de iones Sn. Usando la
tecnica desoripta en los articulos precedentes se tenía una reacción
sumamentesensible pero no suficientemente especifica e
G, Rinaokeriï W. Schitf (36) recomendaron mas tarde el reconocimiento delZn con la di iscna en soluciones acuosas alcalinas.
El ditizonatc de Zn se disuelve en tales soluciones dando coloración
roja. Fl reconocimiento hecho de esta manera, seguia siendo tan poco es
pecífico comoel anterior (interferian el Cd, Cu,Hg,Ni,Co,Ag,Auy Pd)
(37). Fischer y Leopoldi, pudieron aumentar la especificidad de la pri
mitiva reacción de extraccion (38)11evando el ps del medio hasta 4, me
diante un buffer a, acetato.
Comose demostrará en lo que sigue, con trabajos ulteriores se ha podido
simplificar el reconocimiento del Zn, en presencia dc otros elementos.
de manera tal que se puede usar en forma casi específica.
Para aumentar la especificidad se edpptó con éxito considerable, el
metodo de compleJar los iones interferentes. Asi se lograron eliminar
completamentereacciones paralelas de elementos que interfieran,por su
transformacion en complejos muyestables, de cianuros, tiocianatos y
yoduros (38).
Eristia el problema de encontrar un agregado adecuado para el caso del
Zn, que dá, con los metales interferentee, compuestos tan poco disociados
comopara no dar iones_capaces de reaccionar con la ditizona, pero sin
reducir la concentracion de iones Zn.
Después de diversos ensayos se comprobó que el agregado que mejor cumplía
estas condiciones era el tiosultato, El tiosulfato forma con muchosme- 1
tales pesados una serie de complejos bastante estables. De varios ensayos
resultó que nc es posible un snmascaramiento con tiosulfato en solución
neutra o alcalina, en tanto que las soluciones díbilmente acidas se pres
tan bien para este fin. El grado de acidez debe ser sin embargo pequeño
porque comoes sabido el tiosulfato en solución perfectamente ácida se
descomponedando azufre. Se comprobó ue en las condiciones descriptas
por Fischer y Leopoldi, en un medio debilmentc ácido (pH 4 a 5) dado por
un buffer do acetato, esta reacción de descomposición se produce en forma
debilmente
La estabilidad de los complejos del tiosalfato, depende naturalmente de
1a naturaleza del metal en consideración , En las condiciones del ensayo



pueden enmascararse con tiosulrato los siguientes metales pesados:A3,Pb.
Bi,Cd,Cu,Mg y Au. Los más facilmente complejables y de complejos más
estables son la Ag y el Pb. Los combleáos de los otros'metales pesados ï
ya citados requieren para su formación una concentracion de tiosultato
mayor que las usadas para el Pb y la Ag en las mismas condiciones. Una
parte de este exceso se consume en el caso de algunos metales de los
nombrados para su reduccion a una valencia inferior (caso del Cu ,H3,Au)
Debe tenerse en cuenta, que el Zn tambien da un complejo con el tioeulj
fatc {bastante dábil);por le tanto el exceso de este reactivo producira
disminución de la sensibilidad de reaccion en la determinacicn del Zn.
usando tiosulfato comooompleJante se logra el reconocimiento inmediato \
del Z? en presencia de todos los demáslslemgntos salvo Co,Pd.ySn .Como ‘el Sn I puede oxidarse facilmente a Sn y este no reacciona con la
ditizona, quedansole dos interferencias.
La coloraoion rojo-violaoea de los ditizonatos de Zn,Co y Pd ,que en las
condiciones del ensayo descripto poseen bastante sensibilidad, pueden
ser diferenciadas por su comportamiento frente al sulfuro de amonio.E1
color del ditizonate de Zn, desaparece al cabo de poco tiempo de contac
te con sulfuro de amonio;e1 color del ditizonatc de Co es estable mienhn
trae que el Pd precipita en forma de copos oscuros enla eoluciín verde
de ditizona.
La influencia interferente del Co y del Pd, que ya en pequeña concentra
oián hacen imposible el reconocimiento del Zn puede sin embargo ser
disminuida c eliminada con oompleJantes apropiados. Comees sabido, los
metales del grupo del de y del Pt dan comple es cianuradoe muyestables.
Dichos complejos son estables aún en medio debilmente ácido; cosa que no
sucede con los cianuros complejos de otros metales, entre ellos el dol
Zn. El reconocimiento del Zn es por lo tanto factible en presencia.de
Co y Pd. por agregado de un exceso de cianuro. De esta manera tambien es
posible la identificación del Zn en presencia de cantidades muchomayores
de Ni, que cuando se usa solamente el tiosulfsto.
Por lo tanto el empleode tiosulfato y cianuro permite hacer la identifi
cación específica del Zn. la cual no se ve interferida por ningún otro Í
elemento.usandoestos auxiliares se consigue eliminar todas las influen
cias molestas y convertir la reacción del Zn en un proceso digno de con
fianza; sensible por la naturaleza mismade los compuestos metálicos de
la ditizons y especifica dadas las condiciones de trabajo.Fischer y
LeOpoldi (29) hacen una enumeracion detallada de métodos basados en-el
empleo de la ditizona para 1a determinacicú Zn :entse ellos el método del
"color mezcla" y el metodo del "mono-color" o método del "color unitario"
y un método volumétrico.
a)Dbterminaciég,volggétrigg: '
Se asa en la "Titulacion extractiva " de una'solucicn de Zn con una so
lucion de ditizcna en tetracloruro. La solucion do Zn a un pH definido
(aproximadamente neutro) y en presencia de aniones oomplejantes (cuando
es necesario)cclocada en una ampolla de decantación se trata conpequeñas
cantidades de la solución de ditizona, agitando vigorosamente.La capa de
tetracñoruro se separa mientras siga mostrando el color púrpura del di
tizcnato de Zn.La extraccion se continúa hasta que el tono violáceo viro
a verdoso lo que indicará presencia de ditizona en exceso.
La cantidad de solución de ditizona consumida,da el contenido de Zn.
La solucion de ditizcna utilizada ha sido titulada ocn una solución de
Zn de título conocido y en idénticas condiciones.
Una segunda titulación usando cantidades más pequeñas ge ditizona alrede
dor del punto de viraje final, permite una determinacion mas exacta de
dicho punto. La desventaja de esta titulacion directa del Zn es que su
aplicacion esta limitada a una zona de pH muyestrecha. pues de acuerde
con este, varian las cantidades de ditizona necesarias para una misma
cantidad de Zn. Muchas veces, y lo que es más importante, cuando existen
otros metales conjuntamente con el Zn no se puede trabajar(Por la razón
apuntada) en la zona de pH más conveniente y se hace necesario.entonces



una aislación previa del Zn, lo’que complica el metodo.d)“¿todosdel“MMM”
Scn los n53 satisfactorios para determinar pequeñas cantidades de Zn.E1
primero emplea el color mezcla del ditizonato de Zn y del erceso de di
tizona y el segundoutiliza el color de 1a solución (oloroformica o en
tetrecloruro) del ditizonato únicamente.
Ia elecoián de uno u otro dependerá de las caracteristicas de 1a muestra
a analizar. Si sólo existiesen trazas de otros metales capaces de reac—
cionar con la ditizcna,lo que requeriría menorcantidad de ticsulfatc
para el enmascaramiento, el m‘todo del "color mezcla" podria aplicarsecen
ventaja dado su mayor simplicidad. Si en cambio existiesen en la muestra.
altas concentraciones de metales extraños, ¡stes requeririan el agregado
de muchotiosulfeto para lograr el enmascaramientc total. Ya hemos dicho
que altas concentraciones de tiosulfato reducen la sensibilidad (le hemos
comprobadoen 1a parte práctica)de1 método delcclor mezcla.ror le tante
deberá usarse en este caso el metododel color unitario.
Sintáticamente diremos en que censistezla muestra que contiene Zn y que
debe ser ligeramente ácida, se lleva con acetato de sodio hasta pH entre
5 y 5,5 .Se agrega la cantidad de tiosulfato necesaria para eomplejar
les iones interfelentes , variando dicha cantidad con la naturaleza del
ien a complejar.As{ para cada mgde catiSn interferente la cantidad de
tiesulfato (8203Ia2.5H20)necesarie es:

CIOOIIOOOOOOOOOOOOOO
w HSOeeeeso-eoeeeeeseo
n Bisooseeeeeoooeooelo
n A6eee.eeeeeeeeeeeeee 50'
n PbeeeeeeeeeeeeeeeeOe - _

Preparada as la muestra se extrae con 2 6 3 m1de solución de ditizona
el 0.005%. Se agita vigorosamente durante un minuto. se separa el tetrs
cleruro y se lata 1a capa acuosa con 0,5 a 1 m1de tetraelcrure.Se repi
te 1a extracción hasta que 1a última porción de ditizona no cambie su
color verde después de una vigorosa agitación. Se reunen todos los extrae
tos de tetraelcrtrc y se lavan 2 6 3 veces con 5 m1 de una solución de
lavado cue contiene tiosulfato y acetato. Posteriormente se lava con agua!
y luego 2 ó 3 veces con 5 m1 de sulrurc de sodio. La ultima porción de
sulfuro de sodio usada para el lavado debe permanecer inoolora.
El ticsulfato tiene por objeto 1P descomposiciónde los ditizonatos de los
metales interferentes que puedan estar presentes en 1a muestra;y el enl
furo de sodio descomponee1 exceso de ditizcna libre dejando en el tetta
cloruro solamente el ditizonato de zn.
La solución de ditizonato de Zn. de diluye a un volumen definido con tetre
cloruro y la muestra está preparada para la determinacion por comparación.
con patrones o para leer su trasmisión en un fctcoolorímetrc. e
Interesentes resultados han sido obtenidos por Fischer y Leopoldi(29)
por la aplicación de esta método en muestras conteniendo cantidades bas
tante elevadae de ge,Pb,Ag,Cu,Bi,li,A1,Co,Cd e introduciendo pequeñas
modificaciones segun los casos (39).
Este método aunoue practico presenta dos dificultades que son causas de
error: w
1’ Debe controlarse muybien 1a alcalinidad de 1a solución de lavado,puee
si es demasiado alta, algo del ditizoneto metálico puede descomponesse
o si no es suficientemente alta,algo de ditizona libre puede quedar en el
solvente crgínico.Por eso se sustituyó el 53403 que era usado antesapor
el SNaaque disninuye los peligros.
2° Otra cansa de error es que el lavado alcalino puede transformar algo

de la forma cetónicn del ditizonatc en la forma enólioa de distinto color.40 o l \

El método del "color mezcla"se aplica a 1a determinación de Zn en rocas,
muestras biclogioas,aguas etc. y es usado con preferencia al métododel

:azsg



color unitario siempre que por la naturaleza de la muestra ello sea posi
ble; es deoir cuandono hay grandes cantidades de metales que interfieren.
Siendo este ,nuestro caso, aplicaremos el método del ooler mixto a le
determinación de Zn en aguas. En los casos en que la presencia de otros
elementos en cantidades mayores que las comunes y permitidas por el mótode
original, interfieren en la determinación, se estudiarán las modificacio
nes necesarias para eliminar dicha interferencia.
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APLICACIQ!_2FL ÍETODO DEL COLOR MIXTO A LA UETEÉEIIACIOH DE EEQÜEBAS

CANTIDADES UE Zn

1° Estggio del reactivo: a) Generalidades
b) Purificación de la droga; corrección yccnserb

vación de las soluciones. (Parte teórica y

práctica.
a)Generslidedee:Ih.ditizona :su uso comoreactivo analítico.

A pesar de la falta de especificidad de la ditizona, se puede aprove
char su alta sensibilidad en la determinación de Varios cationes. yn que

eligienac convenientementelas condiciones operatoriae ss posible eliminar

la interferencia de muchosmetales.

La ditizona c difeniltiocarbazona Gang-NN-CS-flH-NH-C5H5,fuá preparada

por primera vez por E. Fischer, el cual observó que la reacción entre este

reactivo y los metales pesados daba compuestosde colores brillantes;no

obstante no se aplicó en Analítica hasta 1925 en que Hellmut Fischer

demostrósubgran valor para la identificacion y determinación cuantitativa
de trazas de varios metales pesados; posteriormente se desarrolló una

extensa literatura concerniente a su usc(4l).

Aun cuando la ditizona es empleeUBprincipalmente en 1a determinacion

de trazas de Ph. también es útil para dorar pequeñas cantidades de otros

metales (¿2)y (43) y se la puede emplear para aislar trazas de metales

(ej. Go ) que finalmente son dcsadcs con otro reactivo.
La ditiscna es un sélido violeta-negruzoo, que se prepara tratando

fcnilhidracina con sulfurc de carbono(41); soluble en la mayoria de los

solventes orgánicos, se emplea generalmente disuelta en clororormc e

tetracloruro de carbono solución de color verde, afin intenso para pocos

mgá;o en solución aguosa elcalina,también de fuerte color pero amarillo
naranjado(formacióndel ditizonato del motel alcalinc).

Para determinar un ión en presencia de otros iones que tambien reaccio

nan con la ditizcna.es necesario controlar las condiciones que permiten



eliminar las interferencias, razón por la cual deben tenerse en cuenta

los siguientes factores que afectan la reacción:

l) Concentración del reactivo

2)Vclunen relativo de 1a solución de reactivo con el volumen de 1a solne

ción de la sal del metal.

3) Tiempo de agitación.

4) Valencia del metal.

5)La presencia en la solución de sustancias complejantes.
6) La acidez de la solución acuosa.

En general los métodoeempleadospara aumentar la selectividad de la

reacción son:

l Regulación del pHde la solución a eer extraída.U

z) Agregadode complejantes para eliminar metales que interfieren.

3) Oxideción c reducción de los metales que interfieren.

Los metales del grupo de la ditizcna tienen diferentes pH óptimos de

extracción; por lo tanto el pHregula el orden según el cual son extraídos

Generalmente cuanto más noble ee un metal más bajo ee su pH de extracción

óptima.

Losmetales An,“,Pd,A5,Hg,3nn.Cn.Bi,Zn,CÓJIinJl y ca reaccionan

dando ditizonatoe en forma más o menos consecutiva a medida que el pHde

1a solución paca de ácido fuerte. a ácido dábil,-nentro. amoniacal hasta

alcalina de ¡son 5%. pero hay numerosas eo-ertraeciones.

Según el medio en que son extraídos es posible clasificar los metales

que reaccionan ocn la ditizona en 4 grupos.(3egún H. Fischer)(Ver cuadro)

Aunqueel pH es el factor fundamental que rige la ertaeción de nn dote;

minado metal, hay sin embargootros factores que tienen influencia y que

pueden usarse para separar metales que reaccionan al mismopH.

Es interesante y de gran utilidad. la diferente estabilidad que presen

tan los ditizonatoe frente a los ácidos y álcalis, o frente a lee agentes

complejantee.

En la parte experimental de este trabajo ccrresnondiatn .1 estudio de
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las posibles interferencias del métodoestudiado, se verá en forma prac

tica,Uomohan sido utilizados todos estos recursos para lograr la absolu
ta selectividad de la reacción estudiada.

GRUPO REACCION DEL DITIZONITOS Y COLORACION DE SUS SOLUCIONES EN

MEDIO TETRACLORURO DE CARBONO
i l

1° goluoion 'Pd An. Hg Ag Cuacida floculos marron amarillo amarillo violeta
violetas claro anaranjado

‘ 2° Solución SnII T1 Ph Bi
oianurada violeta rojo roJo- anaranjado
debilmente anaranjadoalcalina

3° Acidez de'b11 zn Co Ni co-ext raeeion
- con buffer rohc violeta oscuro de Pb

h acetato
4° Solucion eg Ni, ce

e NaOH5% en marron marron rojopresencia de oscuro debiltartrato

> b) Purificacion de la droga; correción z conservación de las soluciones.

Un hecho que puede ser causa de mültiplesinconvenientescuando no se
trabaja con las debidas precauciones y cuidados necesarios,es la facilidad

con que se alteran las soluciones de ditizona.

Bajo acción dábilmente oxidante, la ditizona ya sufre modificaciones
dando lugar a la formación de varios productos de oxidación,entre los que

T prodcminala difeniltiocarbodiazona.N: N-C HS=c/ 65
\n:n-c6115

Este compuestoes insoluble en soluciones aouosas ácidas y básicas,pero

se disuelve en cloroformo y tctraoloruro de carbono dando una solución

amarillenta.Este producto no reacciona con los metales.

La difeniltiooarbodiazona se encuentra muchasveces en la ditizona co- i

marcial y la purificación del reactivo se basa en la insoluhilidad de sus
a III

productosde oxidaoion en amoniaco.hl Fe cxida la ditizona, eSpecialmen-‘

te en solución básica (en presencia de tartrato o citrato ).Esta oxidaciór
IIIpor el Fe en muypronunciada en solución oianurada,donde también se mar

nifiesta una pequeña acción debida al Cu.
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Couooc obaorva on ol crítico I' l ,a la longitud do onda adoptada (635

a); cono condición inicialHa absorción do 1a lua qua mnirioota la ¡liti
aona cin purificar ca distinto do la obaorvaca cn a): comolc banco cona

t.t.d° cupori-untalmontc dopondode la clnac do ditiaona ntiliaada. colo

consecuencia do laa diatintaa inpuroaoa quo contiancn lau ditiaonoc contra

ciclo-.Cono lógica consecuencia ac imponoon la mayor parto dc loa canoa

la:

Purificación de lc gitiaonazac basa on ol hecho da quo loa productoc de

cxidooicn no con oolublcc cn aolucionco aloalinoa.

Indio src-o do ditiaona ao diauolvo on 50 al. do olorororno y co filtra a

travía do una placa tiltranto para olininar algun material inaclublo oi

lc hubicra.La aoluoiín ac agita cn un cmbuuodo docantaoiiu con 4 6 5 pcru

oicnoa cuco-ivan (c/u do 50 al más c nunca )dc amoniaco diluílc (l parto

an 100 dc agua bidoutilada).

Loc outraotoc aouococ con separados do la capa clororórnioa y filtruloa

a travoa do algodón,parn eliminar ocnplatcuoutc laa cotas dc cloroforno

quo pudieran habor quodadoJa aoluoión amoniacal co ucidirioa con cm

para prccipitar la ditiaona. la cual cc extra. ocn z 6 3 poroionoa ¡o

clorofcrao (15-80 nl o/u ).Ion cztncotca clorotóruicoa gcunidoa cc lavan

coa vcooa con igual volumenac agua biooatilada.ba ooluoión olorotoruiaa

oc introduce on un vano do prcoipitaooa y oo ovaporu a 50 -c aproailada

ncnto.So completo ol ccoalo,guardíndclu on un docnoadol.

un acncillo ensayo quo permito controlar la purcaa acl ronotivo quo oo

utiliza cc ol cigaionto:

una porción do aolución lo ditiaona cn tctraoloruro dc carbonoíal 0,01%

poco/volumen)ac agita con amoniaco diluido con agua bidoatilcla (l en

100).8i la copa lo totracloraro co cartonc doapuía ac la agitación prcaonp

ta una coloración aaarillonta. poro ¿El dábil.la citizona puedecor atiliaada cin provia purificación.

anagrvaoiín oo lag agluciggga do ditigggg.

tanto lao aoluoicnoc do ditiaona cn oloroforlo comolao obtaniáaa lino;

vi‘ndola en totnoloruro ao carbono. aa ¿coco-poncu rípiflanunto con i'cr



Ineión de eno productoe de orideoión,onnndo son erpneotee o le lne fuerte,

o eon gnordedee o temperaturee reletivnnente Hltne.
ranbiün henoe comprobadoprácticamente que ln onlidnd del vidrio de

loe frneooe,en que ee guardan lo. eolnoionee tiene import-¡oie en lo een
eerveoión de eaten.

loeotroe lee eoneervíbenoeen helndern.en ¡otros de vidrio Eire: y pino

tndo erteriornonte de negro. De eete nnnern. eoluoionee de ditirono de

ooneentreeiín de nlgnnoe ¡3%. ee han ooneervedo perfectamente per eepneie

de 8 6 3 neeee, ein evidenoior ningún indicio de deeoonpoeieiilo

La prernrnoión de eolnoioneo eetnblee de ditieonn erige odeníe el neo
de oloroforno o tetrnelornro de carbono libre de ¡net-noise oxidantee.

Clifford (44) recomiendoel prooodiniente deBiddle (45) porn ln purifi

oeoián del tetrnolornro de carbono o el oloroforno.Eete prooedinientolpnec‘

de aer nando yn eee porn lo recuperacion del solvente orzínioo ya utilizo

do,o bien para eeter eegnro de en parese.

Se prooede de ln eigniente mnnern: el tetrnolornro eeperedo de ln oopn

eonoeo.ee lavado hnetn deeolornoión oon 5-10í de en volumen de 504K: ooneá

oinl.8e nenirnliee lo poeible noidee enlfírion que pudiern quedar on el

tetrnolornro oon oel en eroeeo. So destila. en preeenoin de un poco de onl

Lo puririoeoion del olorororno ee efectua de id‘ntion nonern, agregen

do comopreeervetivo, eloohol en le proporción do l-l,5¿ de en volumen.

B. rieeñer y Leopoldi (46) aconsejan para le mejor oonaarvnoión de lee

aolneionea de ditieonn gnorderlns bajo una onpe de eolnoión de 303 0.1 l
o bien bajo una oolueión díbilmante ácida de clorhidrato de hidrorileninn.

nemoe eneeyndo enhoe prooedinientoe oboervendo que:.

l)l='1egreso“) de clorhidrato de hidroxileminn impurii’ion h solución de

ditieone poeiblenente por los oationee que pernoen eri-tir comoinynreene

del reactivomniomnto ao lo puedeutilizar realismo una purificación

previo por agitnoión con una eoluoión de ditizonn.ue esta manera. ei.

puede enr usado comoestabilizador do las eolooionee de ditizona.

2)Uonndo eoluoión de 308 hemos obtenido mejores renultadoe que oon el



Olsrhidrsto a. hidrorilsmins .Utilissnds s1 nítoúo fotosítriss y sidissds
1o transmisión ds ls solución, hemosoonststsds que ¡sto no sufría oltsrs

sión hssts un plazo de 5 mosca. sin smbsrgoa las horas ds cubrir ls sols

eión ds ditissns son la solución ds 303 srpsrimsntsbs ls solución un osnbis

sn su transsisión,osss si algún oonpnsstosrdstents sn slls. ss hubisss rs

duoido. Camsls msgnitnd do osa cambio no sra sionprs s1 mis-s y asus nds

másno poda-os ossgsrsr ans la ditisona sis-s no so dsdssss.hssss prsfsrids

oonsorvsr las soluciones ds ditissna o ts-psratnrs y lsgsr osnvsnisnts,pors

sin ningnns olsss ds estsbilissdor.

Apoyassts decisión si hsoho ds que siguiendo ssts procedinisnts adopta

do psrs ls sonsorvaoión. ss logran rssultodss un: sstistsotsrios osss ys
lo hsnss masionsdo (8 6 3 nssos).

Conotsubiín lo nsnoionarssos lis sdslsnts s1 sonpsrnos ds1 nstsrisl,

diremos. comonos ls hs demostrado Is srysrionois s ls lsrgs do ssts sstsp

dio. qss sn trabajos con ditirsns os ds isportansia tundsmonSsils limpisss
dsl nstsrial stilissds (trascos.pipotss.snbsdosds dsonntssión,sts.).

Los frescos Pyrs: en aus se stostísn lss rssooionss,dsbsn sonxorvssss

llsnoo ds un dis psra otro nos ¡033 10%y antes ds sads dstsr-insoiís.1svsn
dos cos agus oorrionts;sgitsdos son ditisons para oli-ias: los sstionss

pssiblssonts rstsnidss yor lso parados y snjnsgados nssvsnsnts osa ¡sus
oorrissts y rinslnsnts biasstilsds.

El uso ds ¡sus bidostilsds s dsstilsds sobre vidrio, sn ssmbis ds le dog
tilads sn dsstilsdor conin.ss inprssoindibls dssds 91lonsnto quossts

¡Itins osntisns cationes varios que das reacción positivs son is ditissss.
Issa ostisnss provisnsn dol oostssto con supsrfisiss mstílioss.

E" “1‘. 9"" 6' 0-" ‘RMJOJOmsssstndisdo 1. posibilidsd ds 1. m.
sitnoiós ds1 ¡sus bidsotilads por s1 agua esgrigntg,
Csrrossi ds s solneisnss ds diti ong.

En ls literatura consultada, bonos snoontrndo anahis Vas-s Isnsionsdo

si hsshs ds ssr posible ls rsgsnsraoión do is ditisonn,s partir do sus pro

dustos de oridsoiín,nsdinnto sl omploods nn reductor (clorhidrato ds hi
drozilanina,psr sJ.).



Poro todo elio.a610 aa posible cuandc.oono producto do anidaoián.oo ha

formadodironiltiooarbodisaonozpuoa si 1o oxidación ha nido nie intcncn.

ya 1a roccoión ca irrcvcraiblo.

Por otra parto banca conwrcbodoquo la nayor parta dc los productos da

oxidación quo acompañann la ditiaona oomaroiai, portcnooon a In categoría
do lo. rovoraiblcc.BaJo 1a acción do un rcductor rcgonoran ditiaona.

Esto nos hiso pcnoar on lo posibilidad do utilizar dirootanonto una
ditiaona ooaaroial. aunquc asturiano on porto oxidado y on oi nonanto nio
no do ofootnar 1a roccoión do 1a actor-inaoión do Zn, tratarlo con nn ro
dnotor para oiiminar 1a interfhronoia debida a loa productoa dc oxidaoiñn

prlaontoapízino cuandoaa aplica c1 nc'todofotonítrioc.

Utiliannoa una ditiaona oomoroial con bastante cantidad dc productoa

dc oridooión.Pnririconoc una parto dc ollazproparanoa cai doa aclaoionoa:

a)oon ditiaona purificada.
b)oon ditiaona sin purificar.

Hondoofootnado onornc cantidad do ancayoa.tratando da corrosir In

solución do ditiaona sin purificar.utiiilandc nanoroaoaredactorco(clcr

hidrato do hidrozilcnina.tioglioolato.oclfato dc hidaoinn.ln1!ito dc aodic
coluoián do 50;) obtaniondoiroaultadoe varios quo no noa han par-itido

sacar concluaicnoa dofinitivaa;

idoaia si tratar ln aoluoiin do ditiaona porificada.ocn cntca rcdncto
roa. nd... nothlo modificación on dicha solución.lc qua pareoo indicar

¡no 1o rodaociin protondida, no ac ¡nada controlar y odcmía pnada actuar

chrc.1a niama ditiacna,dando ¡asar a productos gnc ya no nnnifioatan an

propicdld da combinación con loa cationaa gnc comunmenteroocoionan con

1o ditiaona.?odo aiio y 1a mayor seguridad ono aignifioa cn cnaca do ocn

tar con una ditiaono inpnrn.proocdcr a an purificación cn la torna dcocrin
tc.noa indicó 1a oonvonianoia do obnndonnr cata oricntnoión dc noo-trol

onoayoo.Pcrotra parto.ol proc-ao do purificación,no proacnta ninguna di

ficultod y oa concilio y rápido.



ruénen fetooelorinitrieo : ¡Neneralidaáee
NDeeeripeión del eepeotrofeteoolerirnetre

¡Neneggidgeez
El enílieie quinieo fotenítrioo, del eunl el eolorim‘trioo el un esse

particular,eetí basado en la medidade le cantidad de las nbeorbida per

una solución eelereedn (eolorinetrh.eepeetrerotenetrinl¡per ¡ne suenen-
eián (turbidimetria);o por le mt una ee luz reflejada per ene suspeneiü

(nefelonettíe).Fn eolerimetrh ee empleegeneralmenteln blenee natural

e artificial.efeetnindoee lan detarninaoinnee een un cpm-ratoeimple deno

minadoeelerínetro .

En eapeetrofotornetrhpn cambieJe emplee luz de longitud de ende de
finida ,que ee extiende ande le rogiín infrnreie ¡este h ultravioleta
del eepeetrefiebienle utilizar" por consiguiente.apnretee n‘e eonplieuee
coneeenleeMm.

Cuandoun ha: le las nenoerenítiee de inteneieaa l. ,etnvieen una

espa henogíneede una eoleeión,parte de le le: ee reflejen; (Ir ¡Jerte

ebeorbidn(1.) 1 parte tnenitide (It). Entre lu reapeetivne intensidade
ee “¡ple le siguiente relneiín:

lo: Ir+ I.+ 1‘
Le generalth de las veeee Ir puede ser deeeehneey le relación ente

rier ee "autor-e en :

Io: 1.1- I‘
Innbert investigó en ¡no le relación existente entre 1. intaneided

ineilente (lo) y le tnenitida (It).
Le de be :

INA cantidad de lun noneommátim absorbida per nn cuerpo ee proporcion]

e lo intenciqu de luz incidente .0 eee la relneión entre 1‘ y h I°ee
cantante.

1‘: 1° x n
El tnoter 3 ee llenado coeficiente le trmiaión y de ln tracción de lun
incidente que ee trmitide per una espe de un en de eepeeer.

BH. intensifica de le las tranenitide dininnye en progresión geometria.



a nedids que el espesor de 1a napa atravesada ausenta en prngrasiis

aritnitiea: de acuerdo son esta ley:

1‘: I, . {1
siendo 1 si espesor de 1a capa.

Si I es la intensidad de ia las ineidente que atraviesa una

capa infinitamente delgada ¡1. 1. disminución ds intensidad a1 a.

1a las incidente es properoisnal a I y dl i

dI =-k.I.dl (a)
k, faster de proporcionalidad; La integración de (a) da 1a siguiente

relacióná ( les liaites de integración Para. las dos variables sea:

Io si! 72 all)
it: 1...4"1

Ia constante t,ane1e llenarse “índice de absorción'.rasando a loga
rítnss en base 10 queda:

4343 k,1 _ 1€.
It: 1.10'0’ 10.10' (e)

¡el de Beer:

Beer en 1852 estudió la aplicación de las leyes de Lambertla las

soluciones. en particular la influencia do 1a oonoentraoiín de 1a
sustancia coloreada en la soluoián sobre la Inn trasnitida e absor

'bids. Bstableoió que exista entre 1a trasniniín y 1a concentración,

la sisma relación que Ianbert ya había hallado ente 1a trasmisión y

e1 espesor.

late-'tioanente 1a ley de Bum-puedeescribirse:

It : Io.a-°
donde g indica 1a eenoenfiraoiín.

Llamando¡I a la disnimmión de intensidad producida por una

sonoentaoión infinitamente 130011037..de , podemos eseribir en form

semejante a (a)

¡Iz-szJo (b)
siendo I 1a intensidad do lun incidente sobre e]. eloaento infini

tísino de yolnmen que dont ieno dc .
Integrando (b) multa:

It: 10.31"



Siendo ¿5 e gg y _Qy_g_ los línites entre los que e: integrí ambos va
, risblee.Psesndo e logaritmos deeiunlos quede:

1‘: 1,. 10'0'45“ ¡1° u)
De ls oenbinsoi‘n de (o) y (d) results:

Itzlo. 104-”
que constituye la eeusoión fundomontslde le oolorinetrís y espectrcfcte

setris, conocido con el nombrede Ley de Ismbert y leer (47)

b) yeeorigoion de; eengotrooolcrímetro utiliesdc.
Pere obtener resultados ezrotos el spsreto empleadodebe cumplir dos

requisitos:
1’)Ls nuestro debe estar iluminado con los de tel puress que le absoroifin,

medias por el dispositivo fotoolíotrico. corresponda sensiblemente con ls

que eo obtendría si se tretsru de uns lus monocrenítios idesl.

2’)Eee los monocromítiosdebe conseguirse con suficiente istensidsd.oeme

para peruitir uns mediciónessete por mediodel eistems tetoeiíetriee

elpleado. .

El aparato usado fuí un Espectrofctónetro universal Celemss Modelo14.

Este spereto puede s'sr usado cone espectrci’otínetre. rotonuoróuetro.

o comorotonerelínetro. Cedoune de estas operaciones requieren diferentes

circuitos corseterieticoe y el instrussnte es ocnvenientenenteconectado

peru un uso deteruinsdo. rotando el interruptor de que viene provisto.El

epsreto opere únicamente con corriente slterneds. con uno tensiín de 115

volts y pera un funcionamientoeetisfhctcrio s une trocueleis entre 25 y

60 ciclos.

uu espectro,fct6netro comosu nombrolo indice.consts en roslidsd de

dos instruncntoszun eepeotrónetro y un fotónetro:e1 priscrc permito pro

ducir lus de un determinado color y cuando ed usedo oomopaste de un

espectrctotóuotro es llenado oosnnnento "nonooromedor'y está oalibrudo

de manerotsl que express al color de ls lus nonoorcnitios que produce,

en t‘ruinos de longitud de cndu.Un fotónetre comoes sabido permite lo

medios do ls intensidad de uns luz y cuando se esoois e un ncnocromsdor



? ïpermite le nedids de ls las producido por el sonoeronedoe.Uenelnente lee

¡ediles foton‘trieee eo bsoen oon un testigo y luego con une ¡nostra colo

reede interpuesto en el bss luminoso. Le relacion entre las ¡adidas de les‘
dos intensidades de le lns energente.ee le medidode le trae-isiín de le

mestre s la longitud de onde le ls ¡»nube .

El nonoorousdor es iluninedo por une linpere.Le lus proveniente de le

líspers de exniteeián entre el doble sistema de lentes del nonooromedoey I

siendo ¡ete un siete-n optico ordinario podria eeuser la ferneoión de une

nítida imagenblanco en el jlslo de ls ranura de eelids del nonoeronedor.

Pero interpuesto entre las doo lentes oondenesdorse hey une redsde dirreg

ción gue tiene por objeto le dispersión de le lue traenitide.ceee resul

todo de le existencia e. este red de difracción. en lugar e. le imgen

bienes entes nenoionsda, eyereoe en el pleno de le renure de salida. un

espectro.

Le layer porte de este espectro luninoeo. es interceptede por les paredes

de le ranura r solamente una pequeña porción le streviees, energiendo del
lodo opuesto ceso un royo nonoeronítieo.

le posición del filamento de ls linpsrs puede ser elternde eoviende el

breeo a. le lilan por ¡odie de en diepeeitivo ¿queuti- rígidementerue

de el diel de las longitudes de ends.El diseño del epersto es tel que ,

ls porción del espectro nue pese e trenes de ls renurs tiene el valor de

le longitud de onde indiesds en el disl.Le posición y curvatura del arce

que el filamento deeoribe ee tel quo le banda luminoee que_psee e treváe

de le renure está siempre en tooo..
Leperu fotonítrien de este instrumentoconsiste en m rotooiiue

eoneetede por nn circuito de oontrol el gslvsnónetro.iluminedo por une

lingern que proyoets 1a imagen de eu indico sobre le eeoale de le cual

esti provisto el inetrunento(eseale del galvsnónetro).
Cuendols eubete conteniendo le muestre es interpuesta en el canino del

royo de lns.ls ebeoroión que ee produce, dieminuye ls intensidad do ls lns

que llege e le fotoc‘luls y provoco un desphzuniento proporcional e diebs



Í;
dlsnlnuoióu,eu la pollolís dal Indios.

El aparato posee una serle ds controles, agnpadas en tor-a tal que

per-atea el aísla» de eomodlda:en l‘s operaciones.bn la parte superior
posee la escala del galvasómstrs y el dial de las longltades de ondaga la

isqulerda. el interruptor selectivo por mediodel anal el aparato se ajus

ta a cada una de sus tunelones:1nssdlatamsnte debajo del anterior apare

een dos perilla- psre suero y micro ajuste.qae sirven para ajustar ls

sensibilidad en instrumento y mntoner .1 indicador ¡.1 galvane'uetro eu
la escala.

El aparato posee ademásun sistema de lectura lndlreetatpsr oposlolfiu)

que pornltd ¡saldos sis preelsas.aea es poroentaje do trasulslín e en
extinciones.

El olleulto elíotrloo simplificado se nuestra en la figura.

El aparato vlsne previsto de tres filtros para trabaaar oeu distintas \

longitudes de ouda:l)de 350 a 403 5p..l)de 460 a 650 ap“: 3)de 660 a

825 SPw e

Uggde; esnggtrgfotogglggíggjgo:

En este aparato las lecturas ue los trasnlsloues o de las extlnoloses

pusden sur hecha de des sonoras distintas:

a) Por lectura directa en 1a escala del galvanómetro.

b) por lectura utlllsando el mitodo de oposicion del galvnnómstro'. i
El primer métodoes rápido,sns resultados reprodueiblea y su segarldadï

11mm. pruoipumntcporla emstltudau zumímann-su u url-1
diente 0,5 a 15 de presi-lia esto metodoes satisfactorio.il segundoue- ‘

todo tiene una exactitud mayor ( 1'0,1%).

56335. 1 :Lsoturas dlreetas en la escala del galvanósetro.
1)Glrar todos las perillss del instrumento cospletamsnte en sentido sou
trarlo a las agujas del reloj.
2)Colooar el flltro correspondiente a la longitud de onda que se utiliza

rí. i

3)Con la perilla oorrwapondlente llevar sl galvanómetre a cero. 1
4)01rar el contacto selector hsola'espeotro' y pernltlr al lnstrunsnto



celestcrse uprorissdonsnte cinco ninutoe entes de hsoer lss lecturse.
¡inclccsr el disl de lss longitudes de onde en el valor deseado .

6)Colccer le escels de lecturse 1ndirestss,en eero.
7)Llenur los cubetss : uuu con le eclucifin de referencia y le otrs con

ls solución nuestra: colocarlas en el soporte del spsrste.cerrer el

soporte hssts introducir ls pre-ere en el hee lunineso.

O)Esess posición llevar le lecture de ls eeeels del selvsnónetre s 100

por medie de le perilla de mooresjuete y llover cuneta-ente s 100 ¡era

nedio de le de nisre sjuste.
O)lstreducir le nuestra n eer nodidn enel nos luminososenccresítiee.

Leer en la escals del gel*nn5metrc ls trasmisión c le extinción correqug
diente.

Puesto que le lecturs 100 í calcio muylentamente despuíe que s1 ine

trsnonto fuí celentedo.pueden efectuarse varias medidassin reajuster

dicho posición.

Hitodg g.Utilizsndo el sistema de lecturs indirecta (por oposicion )
1)|irer todos los perillss del instrumento. completamente en sentido

contrario s lss agujas del reloj.
8)COIoccrel filtro correspondiente s le longitud de ende que se utiliza

3)Ccnle perills correspondiente llover el gelvsnfinetro e cero.

d)Oirar c1 contacte selector hacia "Espectro": pernitir.ul instrumento
calentarse nprozinsdsmente cinco minutes entes de hacer los lectores.

5)Indicer con el diel de los longitudes de cnds,el vsler deesedo.

6)I¡ensr lss cubetss:uns con ls solución de referencia y le etre con ls

solución nuestrsgcolocarlos eu el eoporte del speroto.Ccrrer el soporte
hssta introducir le primers en s1 bss luminoso.

"En ees posición never ls lecturs de ls escnls indirecto (lecturss por ‘
oposición)s 100%.

8)Conle perilla de nscro ¡justo primero y luego le de niorc ajuste.11e

ver el gelvenómetro s cero.

9)Intrsdueir le nue-tre e ser uedids en el haz luminosonoiorosático y

llevar s cero ls lectura en ls esoels del gnIVancmetremoviendols perio‘



11a correspondiente e la 'eeoele matrootnfiete pel-uh tiene e]. efecto de

nodlfioer 1a longitud “una. ao un refieteto lineal,haete que 1a Inten
elded que pan por el galmómetromroveniente ¿e 1a ps1. de 1.5velte.

eee Igual (pero de eeuu“ contrario h le que le atrevieee proveniente
de la feteoilnle .

Ion“: 1a traenieie’a o le extinción oorreeponueate en la escala no
directa.
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3° Eetcdic de ln reección en enlncicnee ¡gree de Zn en función de lee

- ggndicignce ec egpcrincntación.
Parte práctica.

e)Gencrelidelee y tócnice.

b)Obtención de la curva ¡e calzbración cn lea condicionan inicialee adop

tcdce.

c)Inf1ncncie ¡el agregecc cc 1a cclución de_ticeclrntc.

d)Deternicación de 1a concentración óptinc de diticcnn.

e)Etecto de pequeñasvariaciones de 1a concentración de litizcne.

f)Vcrieción de 1a transición an función del pH.

3)Varicoión de in transmisión con el tie-po de egitcción.

h)Vcriación de le traalllión con e1 tiempo.

i)0btención de 1a curva de calibración en lea condiciones óptilce de

experincntcción.

e)Generalidadee z tócnicc.

Angggt013

Sendell (59).Hcrrieon y Paige l40)rcconiendan en tócnieec de eetc tipq

near enhance ie decanteción.El ensayo de eeto material noe permitió comp

proberzel lubricante de ln llave ¡recta 1a ditizcne (colctcc de rosado

le porción de colación dc ditiecnn en ccntectc con la lleve,ceepnóc de

algún tiempo):elininendo cl lubricante. ee producen póreidae c trnvóc de
le lleve.

Pere eclver ectoc inconvenientcc,hence cuctitnidc los embudo.por trae

cce de vidrio Pyret.ae aproximada-ente 100 nl de capeciead,de 3 cn de

diámetro, con tapón eemerilcec de cierre muybccnc, lo que permitió une

agitación enórgica el efectne! las deterninncionen.

Para extraer la rene de tetraclcruro.utilienmce tcbce-pipetae de apra
nmamnto 15 un e. capacidad,de emanan rm (diámetro interior de
calida de aproximadamente 0.2 nn ).

Con cctnc pipctce perfectamente cecac,cdcptendo Inc prcccccicnee nece

serian a fin de evitar que penetre en en interior tinc ecuese.ce extrae



í__
parte del tatraelornro en! contiene el dltizenato formadoy el erneee de

einem y an traetlere a las cubetaedel eoleríaetro.
Del material utilizado para eonservar 1a eelueiín concentrada de dit:

eona o para preparar 1a eoluoiín dlluíla. ya hanna hablado ea otra parte

de eate trabaje, eono tanbi‘n da laa condlelenee que debe reunir.

La experiencia noe ha ensalada y este debe ser considerado cone ¿25233

¿ggjgl para la obtenolín de bueaaa resultadea.1a nace-ida! de aaegurnr 1a
eeerupaleaa liapleea del material.

Labibliografía “han aconsejalupiar toeo .1 mtertal a. nara. oea
¡oido nítrico (e) y enjuagar cuidadosamenteeen agua de oasilla,agua dea

tllaia y reeeetllada.Coao el agua destilada peeee ¡a contenido en netalea

pesadoa, ¡ayer que el agua.da canalla. proveniente ¡el cantante een dee

tiladorea netíliooa. hannaanulado el lavado con agua deatilada.lael¡nialn
¡610 con agua de eanilla y redeatilada.

Loa-francos¡le extracción, eee-is del tratan.“ indicada, ee 10a
enjuaga agitandolae enirgleaneate een aolneiSa de ditlaona y finalmente

otra vea con agua bideetilada.

Eepeetretotoeelorínetro Cole-anzde eate aparato ya ee ha hablaio en

otra parte de este trabaje.

Reaotgvggz

a-l Solución concentrada de altiaallial 0,01%peac/velnnen en tetraelerap
re pnro.(flada 1a lenta eelnbillaaolün de 1a dltlzona en tetraolorare.

esta eolneión debe eer preyarada 566 ¿{aa untea de au utilización)

a-z Solución dilnída de ditiaoln a1 0.001 í naaa/volumenen tetraelornro

=pnro.EIta solución debe aer preparada antes de cada aerie de ¡eterni

naelenee.

Sobre lea reactivos utilizados .an purificación y recuperación ae ha

'trataeo en .1 ayartado 2° ee 1a II parte ee ute trabajo.

Lo alamo puede decirse en le que respecta a 1a preparación y con-erb

vación de laa aolneipnea apnntadae.

Solución barrer: mezclar Igualea volúmenes de una aolnolñn al de

acetato de eodle y otra BI de ácido aoítioe.

Solución 2! de ¡oido aeátloo: 57.1 nl de ¡oido aeetloo anhidro ae



no?

dilnycn con agua bidoctiladc, hasta un volumendo 503 nl.

Solución al do cootcto do codic:az gr dc ccototo lo codio cc oilocl

von on 500 cl do ¡gnc bidoctilcflc.

La colación burro: cc! obtcnidc cn pnrifico por agitacián con cuco
ciVac poroicnoc do colación oonoontrooo oo diticonc.c fin de libo

rorlc oo loc notolcc picadoc (entre ollcc ol anqno pncdc contcncr.

So continúan lcc extraccicncc hcctc quo ol color do la última poco

ción oc diticonc pornnnccca inalterado.so loro cntccooc ocn poquoñcc

poroicncc ¡o totroolororo hasta quo Goto co oztrnigc inooloroiïcrc

connrcr los iltinnc ¡otcc dc tctrcolorcro cc filtro lo colución bu
frcr c trnvíc do pcpol.anedcndo chcrc lictc poro cor conan.

Lc colnoiin cc! propcrnlc tiono nn pl cproxincdcnonto igccl c 4,3 ,

lo quo corresponde c lcc ocndicicncc iniciclcc cdoptcdoc poro octc

trcbcjo.

solución do tiocnlihto lo codio c1 asi; 85 gr dc s‘ozccg.snzo co
dicnolven cn 100 nl do cana bidoctilcnc.

Sc conctc c1 lic-o trotnnicnto do purificación qcc lo colcci‘n button

Solución pctrín do Zn (ocnocntrcdc):0.01í oo Zn on ¡oido clorhídrico
II.
190 cg co Zn granolcdo (droga patrón: 30 6 oo ccllccldc cltc porccc

cc dictclvon cn cofioiontc cantidad lo ClH(d:l.lfl):co complctc lc

cantidad oc CIB¡grosado ¡coto 83 nl y cc dilnyo c un litro con cguc
biooctilcdc.
l nl lo cota colnoiins: 1006 oo Zn.

Solución pctrón dc Zn‘dilnídc):0,0)ülí cn ein 0.01].
lo nl oc lc colación c-ñ co diloycn c l litro con cgnc bicoctilcoc.
l nl oc octo colación : lb’oc Zn.

Solucion 0.01! ¿.013 (d:1,1’).
0,83 nl do Cl! cc dilnycn c cn litro ocn ¡son biocctilcdc.

En rigor todo cl 01Hono co utilizo para la preparacion oc cctcc

colucicnoc, dobioro cor provicnontc liborado del En gnc ¡nodo comp

toncr.Pcrc ollo. on un rocipiontc dc vidrio Eyro: co carogc goto c



gota 3041!a(o) .eobre igual volúmende c111(aus. utiliza para eeto
un embudode deoantación cayo vástago ac encuentra algo sumergido

en el 013.31 01H que se desprende ee recojo eobre agua bideetilada

on aparato Pyrer¡coleceda en un recipiente enfriado con hielo.
Pero dado la pequeña cantidad de CIBpresente en la ¡neutra final

cobro la que ee efectuara la reacción,e11a ne pedrí nodificar nn

cho lee reenltadoe.Eeto lo banca comprobadoexperimentalmente.ntili

nando Cln no purificada previamente.Henoe obtenido,no obetante,reeq¿fi
tados idóntioos.loe ahorranoa aei una engorroea purificación. 1

Se utilizó siempre on la preparación de todas las eolneionee.agua

libre de netaleetagaa redeatilada eobro vidrio Byrony conservada

en reoipientee del ninno material).
Proeedinientc:

Adoptarenoe comoeondicionee iniciales de experimentaoion para el ee

tndio de eete reacción,lee indicadae por Sandell (39).eelvo algunas ne

dificaeionee que hemosconeiderado convenientee e neceeariee.

un eatndio posterior de la seneibilidad y eepecifioidad de la reaoe

ción,eon 1a variación de dicha. oondioionee.nee permitirá encontrar lae
óptinae.

Pipetear una parte alícuota conveniente de la nneetra(que contenga

nenoe de 0,001 mgde Zn) en un frasco Pyrex (de laa caracterietioae opa!
tadas);diluir con eolución a-7 naeta un volnnen de 10 nl.La muestra ro

eultante debera eer ligeramente ácida (0.01 a 0,05 I).

Agregar 5 nl de eolncián a-z (eolncidn barrer pH: 4,3) y l ml do

solución a-4 ( eoluoión conplejante ).Agitar vigorooanente deepuíe del
agregado de 10 nl de eolución a-z .Boeotroshence adoptado comotienpo de

agitación e ninutoe a pesar de que landell indica 2 minuto-.por haber

obeervado que la coloración de loe patrones seguía eambiandohasta eee

tiempc.(láe adelante ee verí la elecíión del tiempo óptimode agitaciónl
Hemostanbien. aumentadoel volumen de colación de ditiaona utilizado

en la ertraooión,de 5 a 10 nl,por ezigirlo ae! el tamañode laa cubetae

del espectrctoteeolorinetro neado.





Dunia do lo "italia. extraer conu tubo-plplto 1a porciónde
“trulonugnhna “cantar enal um ¡1 algolo 1ame ¡nm hn
buu pon-trueen ¡la-ruth un1: cubos.¡al copotrofoneolorhnn;
borracha." un htaaionlo"¡octal cuandou qu quo“¡ml-tm!
to un. la hu ¡“un y porlo tantol‘nplll.

nur n ¡mido on olnpootrofotoooloriutro “optando con! 1005 ‘
de ¡millón la deununa. propano lo 1.aamianto ¡manu-turÍ
lo ¡1 de mln-15:¡-1 onu truco rm: actuan 5 nl lo no].qu a-l.

1 ¡1 de nue“. .4 y lo ¡1 lo ulnou'n 1-!olcltlt y transferir a ha
«¡han «1 :_,:-‘ L‘ - lvl-tro onla han mae-u.

Unconan“una. «1 un»; ¡tor-nu«1 tono"ru «mush
tuo a. 1. num pura.nn1n1aDenunciaputa...“- u m mo
tivo-.14. 1nth noharía ocalu moro-¡tua «lolongitudlo un

igual a 535 Iva.

Equal.
a. pagana "nos tipu conmuda!" amoun- ¡o 2:.y conlu u

unelonn u ocn-tm- m una quealaelm lu lectura. on01upo
trototohhflutn m 1acama“ ¡o 33.3. upo- u ¡up-m puntua
to u lu truco. rm: yaluerlptu ¡no.duJuo. mtn.oineo.oou.
nieto. ochoy un". ¡1 lo una“Inclán un!“ lo 53M.45).“. cauca.
IÜa. Zap: ¡1 y ¡mimo lo “al... nuca“.

hablan-nt. nopflpm 01dany. en blanco.“ ¡aint-lina 1. trun

duín lo In ¡clan-an en el onpeotntotomlorhfln conX: 535n/w;
01aparatou me on 1005de tran-latin «¡damn on¡Incucai lo.
una. obtanun Huila It's).- uutnrfi 1. curvaa. calibración(gri
floo I'l),qno npromh las oxunolonu OI Malin de 1a- OOBOOI‘rnOIO-r

a“ a. 211.1."pu-ontaolrïn ¡rifles ¡lolu ¿los r (vor gráfico) rank
que1a uluolfin colorada no mp1. h la: ao Duna acnlaoián on
parto pa.“ ser atribuida a quela moore-¡tinción lo la lu lo u
porfa-tnenal ¡punto unan“.



hbls I° 8

6u2n ir En. fl! En. fl! La.
sgregsde
sl tipo

1 amoomu um mMI amoomn
z 71,7 e.144 72.0 9,143 11.1 0,144

z 61,7 0.220 ¿1.a 0,219 51.1 0.220

4 54,5 0,254 54.5 0.264 54.5 0.254

5 50,3 0,303 50,3 0.300 50.3 0,300

e 45.5 0.335 4636 0.33: 45.5 0.332

v ¿4.a 0.359 44,0 0,359 44.7 0,360

e 42,2 0,365 43,1 mese 43.4 0.362

9 41.7 0,330 41.9 0,388 41.5 0.332

e) ¿agluenois del ggrwgggode golnoiég ge tigegltgig.

Se prepararon varios tipos con solución diluido de Zn (s-6)siguiendo

la t‘onies indicado y simultáneamente los mie-os tipos aplicando iden

tieo procedimiento,pero sin el agregado del al correspondiente de solup

«¡si de tieeulrnte.Lee resultados que se consiguen en le table l°3 inn

diean que el egresado de solución complojsnte disminuye la sensibilidad

de ls rsseeióa en soluciones puras de Zn.Proeediendo de idíntios menors.

ne ya son eelnoiones pnrse.sino con soluciones que además de Zn conte

nlsn otros cationes interferenteeíCn.Pb,Bi.Hg,Ag)se observe que :e1

agregsde de tio-nlfsto es indispensable pues sin ¡l se obtienen tonali

dsdes resultantes del ooler del ditizonato de Zn (violeta-rojizo) ,de

la ditisona pnrs (verde) y de las ditizonstos do los metales interferen

tes (amarillos.snaran1sdoe. ete.).El agregadods tiosulrsto disminuye

lo sensibilidad do la reacción y lógicamente s mayora;rogsdo,msyor será

ese disminución.Bneoñrenoeen consecuencia la santidad óptima de tiosnl

tuto que preservando la espeoifieidad de 1a reacción“ no disminuya note

blensnte su sensibilidad.

Ls table I°d consigas lee valores obtenidos sl preparar un lleno tips





con cantidades dc ticsultsto variable.

ïcmos que ln disminución dc 1a scnsibilidcd oscila dcsdc casi G0}

para c1 tipo menosconcentradc,hssts casi 20%parc clmccnccntradc.

al triplica: la cantidad dctiosultuto sgrcgcdo.

Aplicindosc cl nítodc dcl color msscln sola-ante para Inc-tras dondc‘

1a concontraciin dc icncs interfcrcntcs. cs pcqncñn7 sicndc ¡sc preci

cassntc nncstrc caso (aguas de consunc )sc hace inncccssrio c1 suscntc

dc ln cantidad dc ticsulfatc qnc rsportsríc ln dcsvcntaja dc disminlfr
excesivamente 1a sensibilidad.

Dc las experiencias rcclízcdas inrcrimos:

1°)En c1 ccso dc solucicncs paras lc Zn cc ccnvcnicntc para la ¡cn-ibi

lidad ¿.1 nítoao.no cgrcgsr ticsnlfatc.

2°)Si czistcn otros cationes ccpaccs dc rcaccionnr con la ditizcns.cs
indispsnscbls c1 agregado dci complcjsnte.

3°)E1 sgrcgcdc de un ¡1 dc solución dc ticsulfstc al 25} (250 ng cn los

16 nl dc ln {asc ccncsn )cs suficicntc psss conplcjsr los caticncs in

tcrtcrcntcs qnc puedancstcr prescntcs sin disminuir czncsiVasnntc lc
sensibilidad.

lell I’ g

6 dc Zn agregado r '73dc]. tipo con T í dc]. tito sinticsnlfntc tic-¡11h c

1 05.0 10.:

1 05.0 . 79.0

z 61,6 55,3

a 51,1 55.4

5 50.3 43.5

5 50.: 43.5

1 44.0 39.3

1 44,7 30.5



tabla I° 4

6 de Zn agregado nl de solución de I f
tioanlrnto lares;

do

4 0 51,1

4 1 55,0

4 2 52,3

4 3 74,3

a e 37,2

e 1 43,0

a 2 40,4

a 3 54,3

d)Deterninaoi¡n de 1; eoneentraoián ¡gti-n de ditizona.

El la tabla I' 5 figuran los valerse de lne transmisiones corre-pon

dientes e los nianea tipoe de Zn, usando 3 solucionen de distinta cenoeg
00ntraoión.0beervande loe datos obtenidos y la representación gráfica

de las extincionee correspondientes (gráfico n'z),henea elegido 00m0

concentración de ditizona más conveniente 12,5 mg/l ,pues respecto a la:

otras enenyndnepresenta ln ventaja de aumentar la sensibilidad de la
reacción.

No oonwiene un mayor aumento do ln concentración de ditisona,puca de

eee manera si en verdad enmnntaria la aeneibilidad de los tipos dq menor

concentración, disminuirían las diferencias para los más concentrados.
Intl. I° 5

Zn agregado I fl para Ext. 2 %para Ext. T fi para Ext.
cono. de oono. de oono,de

6' 0101202. ditizonn ditinona
7,5 ¡3/1 10mg/1 12,5 mg/l

1 87,9 0,056 85,0 0,071 76,5 0,113

2 79,1 0,102 71,7 0,144 31,2 0,213

3 70,8 0.150 61,7 0,220 30,9 0,293

4 65,8 0,182 55,7 0,250 45,0 0,347

5 62,2 0,206 50,3 0,303 40,0 0,390

6 50,9 0,230 45,5 0,333 36,0 0,444



o

v 57.3 0.242 44,9 0.859 32,3 0.464

a 55,9 0.255 43,2 0,365 30,7 0.513

9 54.2 0,255 41,7 0,380 29.5 0,530

o)l'.1’ootode ¿guion variaom" de la concentraoión de ditiggna.

l Unavoz deterainada 1a concentración óptima de ditiaona (12.5 ng/l )

' oe determinó ol efecto que sobre la tranaaieión tienen pequñaa variacio-Ínos do 1. oonoentraoidn do ditiaona.

Con ooo rin ae efectuaron recuperaciones de oaatidadeo oonooidaa de

Zn,oon la teonioa indicada, variando en pequeña proporción la concentra-‘

oión do ditiaona.En la tabla l’ 6 ao observa que la reonporaoión de un ‘

oatá dentro de loa llnitoe de error aceptadoe.Eeto de debe a que ae uti

liza una longitud de onda tal que para ella 1a abooreión debido a la

ditizona oa pequeña;noaa! la debida al ditiaonado tornado.
Lao Variaciones de 1a oonoantraoión de ditizona deben sor considera

blee para influir loa resultados apra-iablomonto.
Tabla 3° 6

Cono. de Zn agro- I 1 Zn reonpo- error abeo- error rola
ditiaona gado rado luto tivo
¡3/1 6 U 6

12,0 2 52,5 1.90 -o.1o -5 í

12,0 z 52,0 1,92 —o.oo .4 fi

12.5 z 61.: 2,00 0 0 1

12.5 2 51.0 2,02 0,02 1 i

13,0 z 59.4' 2.12 0.12 5 5

13.0 z 59.6 2.10 0.10 5 íÜWMMo
Manteniendoconstanteslaa demáa'variabloa ao hicieron determinacionoa

modifioando la concentración ácida de la solución.

So prepararon tipos con cantidadea oomooidaa de Zn a pH 4 , 4,5 , 5 ,

y 6 aplicando la siguiente tñonioazon vaso- de precipitaoián ee pipo—

tean oantidadee conocidas de Zn.oo diluye a 10 m1 con solución a-7.Se



agrega posteriormente o nl de solnoián buffer de pH4 , 4,5 , 5. y 6

según el pH desesdo.preparades según lo indicado en e) con cantidades

de solución de acetato de sodio 2By ¡oido noítioo 2B,veriebles.

En todos los oasos al pH se ajustñ y controló usando potonoiónetro

con electrodo de vidrio.

E1 contenido de los vssitos se pasó o los frascos de agltaolán Eyrex

donde so continúo aplicando 1a tienloa yn descriptagfinolmsnte se efec

túa lo lectura en el solorímotro.

Se tomó como 100 Á de transmisión 1a de un blanco preparado con el

buffer correspondiente y para X: 535 n/A.
zsase.!:_z

tipo oontenlondo 36 de Zn (en los 10 nl de nuestro)

n}L T í e T í n T fi o r i o I í o¡a a pH 4 ¡a 4.5 pn 5 pa e

490 22,9 25,8 27,3 28,0 36,0

¿oo 27,0 32,0 aaa 37,5 50.4

500 65,3 43,0 43.1 37,3 41.2

515 - - — - 39,8

520 90,2 57,3 49.2 39,1 40.2

535 98.8 64,5 54.4 I 45,7 47.1

553 - - - - 100.3

560 99.2 88,7 B7,4 84,9 

567 - - - 100,0 

570 - — 100,0 - 

575 - 95,7 — - 

seo 76,8 94.1 - - 

595 - — 100,0 - 

ooo 53,9 00.1 97,1 - 

6.5 43,4 70,3 87,8 - 

eso 55.0 70,7 93,0 - 



” Tnïïï"ï'í—'

Tipo conteniendo 65 de zn.(on 10 m1de muestra)

aya T % a T fi a T Á a T 6 a T p apH 3 pH 4 ¡a 4,5 pH 5 pa 6

400 23,4 21.0 36,1 53,1 29.1

435 - - - - 46.1

440 - - 53,3 49,6 

450 29,3 37.3 52,3 43,0 45,2

500 64,6 42,8 49,3 40.6 34,0

515 - - - 39,3 

520 87.6 46.9 50,3 40,1 31.9

535 95.5 53.9 57,1 45,9 36,8

542 100.0 - - - 

555 - - 100.0 - 

558 — — - 100,0 

560 - 90,! - — 90.9

563 - - - - 100.0

565 100,0 100.0 - - 

530 _s4.z - - - 

600 61,5 - - - 

511 - 100.0 - - 

625 50,7 90.2 - - 

¡to 61.0 99,4 - - I



Tabla I° 9

Tigo eonteniendo QUdeZn. (en los 10 nl de muestre )

ny» T Á s T f e T % e T fl e T í n
pH a pH e ps 4,5 ps 5 ¡n e

4do 22,9 26,3 26.4 33,1 55,2

440 - - 40.1 59.0 

450 29,3 36.9 39.4 53,3 05.0

500 63,9 39,0 33,2 44.3 55.1

520 85.1 41,6 33.7 42.0 49.6
535 94,3 40.7 38.2 47.9 59.0

.545 100.0 - - - 

550 - - - - 100.0

555 - - - 100,0 

560 - 84,9 82.5 o - i

es? 100,0 100.0 103,0 - 
seo 86,0 - - - 

ooo 54.1 - - - — 

625 53,0 10v,o - - 

650 52.1 98,1 - - 

De le observacion de las tables y gráficos anteriores puede inferirb

se que la longitud de onda más conveniente, cualquiera sea el pHs que

se trabaje y la concentracion de los tipos es, sin duda alguna 520 nfi.
por ser allí donde se observen los mínimos de transmisión de todas las
curvas trazadas.

El grífieo H°7 muestra que le zona optima de pHpara todos los tipos

es la comprendida entre 4,5 y 5. Esa zona es ooníeniente tambi‘n, para

el empleo del tiosulfato comooompleJnnte, pues alli forms sin ninguna

dificultad complejos con los metales que pudieren interferir en la

reacción. Ademásno siendo le reacción del medie muyíeide, no hey po

sibilided de que se produzca descomposicióndel tiosulfnte, o bien si

ello ocurre. sucederá muylentamente.

Hemosensayndo la influencia de dos cationes interf.r.nt.a a ¿15t1n_

774477 41
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too pHy 1a acción oomplojanto del tioonlfato sobre ellos.

Bono elegido Eb y Cu por ser oom'mencontrarlos on aguas de con!

num , sobre las cua-loa ostudiaremoo el método.

Insane a g 5.5 : T ,6

Tipocarol ensayoonblanco)................... 100.0v1

2) Tipo cuyo contenido en Zn es 46011 10 m1 do

muestra.Hose agregótioanlfato................ 35,5
3) Tipo cuyo contenido en Zn oa 4‘Úon 10 m1 de

mostra. Seagrogo’tiooulfato.L1.I1.l........... 38,4
4 Tipo conteniendo 4‘6do Zn y Elida Cn.v

Seagrego1 mlde tiooulfato.................... 56.5
v5 Tipo conteniendo 4‘6 do Zn y 52560 Cn.

N0 a. agrega tiogulfatOQ-0-000000000000000000000 39.9

y6 Tipo conteniendo 46d. Zn y 36th Pb.

Nonoagregotioonlrato......................... 36.9
7) Tipo conteniendo 4660 Zn y 3660 Ph.

Seagrogí1 nl detioanlfato.................... 56.0
" Iïnnazga o EB G :

í‘) igualque1)................................... 100.0
2') " " 2)................................... 52.1
3') " " 3)................................... 67,4
4') " " 4)................................... 64.1
51 " " 5)................................... 49.3
5') " " 6)................................... 49.9
7’) " " v).................... ... . ............ 66,0

una: o É 5 :
1")igno1 que1)... . . . . . . . . . . . . ................... 100,0
z”) " " 2).................................. 27,2
a") " " 3).................................. 28.2
4“’) " " 4).................................. 23,2
5”) " ' s).................................. 29.9
6") " " 6).................................. 28,7
7'.) n n 7)OOOOOOOOOOIo...¡0.000.000.0000000. 28.1



Conono podri apreciar por los resultado. obtenidce, tambien Ia sono

de pH, próxima a 5 ea lo nin conveniente.

Se edoptarfi cono pH íntimo do 1a reacción ,

g) Variaoiñn de la tran-misión con el ticmgc de agitaciün.

Con 1a solución diluido de Zn (5-6) ae preparó el tipo de VU'y 96

siguiendo la tecnica indicada. pero agitando onírsicamcnte, durante dio
tintoe tiempoe consignados en la tabla N’lO.

22212.!:_l2_

Udo Zn tiempo go á r Zn rooïiado diferencia diferencia
agregado agitacion U fien

minutos

7 1 59,7 5,3 5,7 52,8

7 3 48,9 5,3 1,7 24,3

7 5 46,0 5,25 0,75 10,7

7 7 44.3 7 o o

7 10 44,8 7 0 0

9 1 53,2 3,5 5.5 61.1

9 3 53,1 4,45 4.55 49,4

9 5 43.0 3.05 0.95 10,5

9 7 41,7 9 o o

9 10 41,5 9 o o

In formaoifin del ditizonnto de Zn. no ee inetantinea cono ee verá,

sobre todo en presencia de tioanlfatc, comolo dicen Fischer y LeOpoldi

en ene trabajos.

Si bien ya aloe 7 minutos de agitacián se logra una extraccifin cuan

titativa del Zn agregado, se fijará en 10 minutos el tiempo de agitaciñn

en rutina con el objeto de compensarlas Variaciones individuales.
Elton valoren fueron leidos en 1o curva do calibracion on el trazado

de 1a cual ec adaptc un tiempo de ogitaciñn de 8 minutos.

h) Variación de la transmision con el tiemno.



Se prepararon varios tipos de concentracion conocida de Zn, de acuer

do a la técnica indicada, efectuando las lecturas en el colorímetre a

la 1/2 hora, a las 2 horas, a las 24 horas y a las 48 horas.

Los tipos fueron guardados en la oscuridad y a una temperatura apro

ximada de 18°C.

Los valores obtenidos figuran en la tabla H° 11.

Tabla N° 11 i

Zn agregado T %

v, 1/2 h. z h. 24 h. 4o h.

1 35,0 85,0 85,7 87,0

z 61,7 61,8 62,0 64,0

5 50,3 50,2 50,5 53,0

v 44,8 44,3 45,0 47,0

A1 cabo de 24 h. se observa una pequeña variacion, que se acentúa afin

más a las 4B h., debida a una probable descomposioián de la ditizona.

Cabe señalar también que en la fase acuosa se observa a1 transcurrir

el tiempo, la aparicion de una opuleeceneia debida a la lenta descompo

sición que va experimentandoel tiosulfato. Debe, entonces, en esas cir

cunetancias tenerse especial cuidado, al transvasar la capa de tetraclor

ruro de carbono, que Ésta pase completamente límpida.

Por todo lo expuesto, es conveniente efectuar las lecturas en el colg
rImetre, o bien la comparaciondirecta,ouandc ella tenga lugar, lo más

rápidamente posible despuás de haber efectuado 1a reacción. Sólo en caso

de necesidad, los tipos guardados con las precauciones debidas, podran

utilizarse dentro de las siguientes 24 horas, con una relativa seguridad

i) Obtención de la curva de calibracion en las condiciones óptimas de

experimentacicn.

El análisis realizado nos ha permitido encontrar las condiciones 5p

timas de experimentación;



DH.............................. 4,9
agregadode tioaulfato........... 1 m1de solución Bóá

concentraciónde ditizona,,....,. 12,5 mg/l

longituddo onda................. 520n}L
tiempodo agitación.............. 10minutos
¿giggionca modificado-z

b-l Soluoián concentrada de ditisonl: 0,0125 á (pooo/volnmon) en 6140 .¡

h-z Solución aiiniae a. litizonn al 0,00125 i_( poco/volunnn) on c14c

puro. Esto solución debo ¡or prororoda por lilnoiin lo lo anterior.
antes do onda serio de determinaciones.

b-3 Solucion buffer (pH 4.8). 100 m1de aolnoiín an-ae ¡oido íootico y

35° m1do solución Il do acetato de sodio. Earn proporar y purifioa4
cata solución vor punto a) do apartado 3°. ‘

b-4 Solnoifia do tio-nlthto do sodio al 25 fl. Idíntioo o 0-4.

b-5 Solnoifin patron do Zl (oonoontrlda). Idíntioa a a-o.

b-G Solucion patran ¡o Zn c aiiniaa). Id‘ntioa o a-a

b-7 Solución 0.01 n de 013 . Iaíntioa o o-V.

So ¡reporta los patronos con oantidados oonooidoodo Zn. utilizando

la t‘onion conocida, oolvo 13- modificacionoo indicadas. So oonltruyo

la curva quo rolaoiona Ilo extincionoo con la concentracion de Zn. (Gri

fioo I’B).La roprooontooión do los -log T , rovolo quo 1. ley do Beer

no oo cumplo para ol ditisonnto do Zn on las condicionan de nuoatro

estudio. In conviaoiñn on porto pando ser atribuida a que la nonooronl

.tisaoiín de lo las no oo porfoota cn ol ¡naruto utilizado.
In cantidad ¡{ni-n do Z! quo pando lotorminarlo con prooisiín por ol

¡{todo descripto oo 1/2U.(on los 10 nl do hasta)
Cantidades nonoroo quo ¡sta no son roonporadoa ounntitativannnto.

Tabla I°18

Zn agregado r % Ext. r í Ext. T x Ext. '
U

1/2 82,. 0.00: 83,1 0.030 82,9 0.082

1 70,1 0.154 70,0 o.¡55 70.0 0.155

z 50,1 0.300 50,2 0.299 50.1 0,300



umqomou

10

53.2

31,2
26.6

23.0

20.9

19,3

18,7

17.6

0.413

0,506
o .515

0,638

0,680

0.103

0,728

0,755

38,4

31.2
86,6

23,3

20.0

30.0

13.7

17.2

0.416

0.090
0.512

0,633

0,680

0,699

0,728

0.765

33,3

31.0
86,2

25,2

20,6

19.9

18.8

17.5

0.417

0.509
0,6l2

0.635

0.686

0.703

0,786

0.757
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g'Eetndio de lea goeiblee_interfereneiae en 95553 de consumo.

a) neeuperaoicïnae hn on solucionen que contienen Pb.

b) " " " " " " " Fe.

o) " w " " " Cn.

d) " " " " ' n Mn.

e) " ” " Ao.

f) " " " " A1.

8) " " " ” " " materia orgánica.

h) " " " " " " " (212 libre.

i) üeouperaoión de En en presencia de otros elementos que no son compe

nentoa normales en aguas de consumo.

Se eetedió la influencia que tienen en la reacción algunos ionee que

Inelen encontrarle en agua de een-une. con el objeto de determinnr en
posible intorferenoia,entnbleeiendo en oaeo de eer necesario y cuando

elle eee posible .le torna de elininarla.

En todos lee canoa se aplicó la tecnica empleada pera el trazado de
la ourVnde calibracion. en decir en francos de agitación Pyre: no

pipetearon cantidades oonooidae de Zn y de otros elementos cuya interfe

rencia se quiere estudiar.

a)Reouneraoién de Zn en solucionen gge contienen Eb .

Límite ¡ánimo de Ph tolerade en aguas de een-uno: 0,05 ¡Ig/1 .

Soluciones ut uizaaaau ¡1: 10015de Ph: 17,4. ug «(mauro ne dilo
vieron en 100 nl de agua biaoatilada.

1 nl: loü'de Ph :preparade por diliei5n de la anterior.

l nl : l‘o'do Pb :preparndn por dilución de la primera.

De ellas ee hacen loe agregadon correspondientes.

Ian cantidades eneeundne superan ampliamente lee límites eetableoid

(1005 en 10 m1de nuestra eorreependen e lo ¡3/1 ).Por lo tanto la ro

onperaoión de Zn en aatietnetoria en aguas de consumo cuyo contenido

Pb oeeiln comunmentealrededor de 0,05 mg/l .eún cuando el pequeño oe

tenido en Zn impongauna concentración de la nuestra.



Mi
Zn agregado Ph "agregado T fi Zn recuperado diferencia í

6 tf ¡y
2 1 50,3 2 O

2 s ,5e.o 2 o

2 10 50.7 1.97 1.5

2 190 51,o 1.95 2.5

6 1 23,1 5 o

.6 5- 25.0 6 o

e 10 23,3 5.95 0,43

6 100 23,9 5,75 4,16

b)Reengeraeión de Zn en soluciones gue eont ienen Fe .

Límite máximo de r‘e,toleraúo en aguas de consumo-.030 mg/l.
Soluciones utilizadas :

1 m1: 1005 de Fe :ee posaron 48,3 ng de Claro .6320 que ee dieolvieron

en 100 nl de agua bideetilede.

1 m1: 105 Fe :ee preparó por dilución de 1a anterior.

1 m1: 16 de Fezee preparó por dilución de la primera.

een ella. ee hicieron lee agregados correspondientes.
Tabla I° 14

Zn agregado Fe agregado T 75 Zn reenperadd diferencia ¡á
21 25 ¡y

2 z 50,1 ' 2 o

2 10 40,4 1.95 2,5

2 zo 50,3 1.97 1.5

z 4o 50.2 2 o

2 100 49.5 2,05 1.5

2 ¡oo 49,0 2.08 4
6 a 23,1 6 o

6 10 23.0 6 o

e zo 22,9 6,05 0.33



6 4o 23,2 e ' o

6 100 22.7 5,2 3,35

6 500 22¿9 6,05 0.83

1'“
\

Según lo optimizadoel ion Fo . no constituye interferencia hasta

una concentración de 500 U (500501: lo nl equivalen a 50 ¡ng/1 ).

Algunos autores han señalado una acción nzidanto sobre la ditisona

por parte de este olonontofion las concentracion" empleadas. nosotrol
no homo observado dicha noción.

o)iogggoraoión de Zn en ooluoionoa gug oont ionen Cu .

Límite máximo de Cu para agua de oonanrno:0,20 ¡ng/l .

Soluciones preparados:

1 m1: 1005 do Cuzoopesan 0.0393 gr de 804611.5320y le disuelven en 100
nl da agua bldoatilada.

.1 m1: 1015de Cn :proparada yor dilución de 1a anterior.

1 m1: lUde Cn: 'preparoda por dilución de la primera.
Tabla I‘ 15

F

Zn agregado Cn agregado T í Zn agregado Gift-rancio
U U U

8 2 50,3 2 0

2 4 49,4 2,05 2.5

z 6 44.. 2.35 11,5

z o 43.6 2,45 22,5

z 10 42.0 2,50 30

z zo 40.4 2,75 32,5

6 10 22.4 5,20 3,33

6 z 22.9 6 o

o zo 22,0 6,45 7.50



La obeervnción de los valoren obtenidos nos dice:

1° Cuando la relacion Cn/Zn es aproximadamente 1, el Cn no ¡electa en

1a doterminnciónes de Zn según 1a técnica estudiada.

2° Cuando 1a relación Cn/Zn ee mayor que z se obtienen valores nfie 51

too que los correctos.Este error ee acentúa a medida que annenta 1a

proporcion de Cn respecto ala del Zn.

El caeo comúnen agua de oonlulno es precisamente aquel en que las

cantidades de Cn son aproximadamente iguales c nenores que el contenido

en Zn.por lo ona1.c1 método puede aplicarse ocn nn margen de seguridad

bastante amplio.Pero pudiéndose presentar e1 caso de tener que deter

minar Zn en aguas cuyas relación Cu/Zn fuera mayor que el aquí permi

tido (caso de aguas tratadas con sales de Cn ).henos revisado 1a biblig

grafía en busca de una t‘onica o modificación que salve dicho inconve

niente.3ande11 (39)3ocnseja 1a siguiente técnica:

A 50 al de nuestra ee agregan 5 nl de citrato de sedio(c anonio)a1

10 í .La reaccion de la solución obtenida debe ser netamente básica;

ei nc es asi so corrige con ¡3403 libre de Zn,(e1 nie-o que ee nsarí
en las deterninaoionee polarogrífioac).

Se agita con sucesivas pequeñas porciones de solución de ditizcna a1
0,01 fi peso/relumen ,en tetraclorure de carbono.basta que 1a última

porción no pro-ente e1 color violáoeo de los ditizonatcs,eino el verde ‘

de 1a ditizona pura.3e reúnen los entractos de tetraclcrnrc de carbonoz‘

se lawan con unos pocos nl de agua y se agitan vigoroennente con 10 nl

de C1! 0.02 I .Do esta manera algunos de los ditisenatoe presentes en

el tetrnolornro son ¿esoo-puestoa por el CIBy asi el Zn, Pb, etc.pre

sentee pasan n 1a capa aosoen.quedando en el tetraolornro 1a nnyor paru‘

te del Cn presente en 1a nue-tra original.1o nieno que el Ii y Co si

los hubiese.

se separa 1a fase aonoea y ao vnelve_a agitar e1 tetraelornrc con ‘
\

Ion extractos ácidos se diluyon a 50 nl ,de los cuales ee pipetenn 1

otroe 10 nl deClfl.para asegurar 1a correcta y totai extracción delzn.

10 ¡1.En entra muestra, aplicando 1a tícnioahabitual (metododel color



nlzto)no “conil. un contenidoen mauro ¡han do la interferencia

“1 Cn. quoha ¡“a ¡“minado on Il tarot parto.

¿o aplicó un tiene. on una nluolán qu contenta 0.800¡5/1 u za

y 1.8 ¡3/1 de Cu .

Losunn-noo annalu. figurena: la tabla sdJun.M
su ca ¡o ¡1 a. c: un ¡o n14- r 5 ¡a actoraxnnao ¡12.

¡unn ¡una b.
6 b‘

z 1: ¡o a o

Otro ¿todo ha ¡un propuesto :3er la dctonlunlán la 5.aOI prena

olu u nodo-nun oantumlao u Cn“GLS. han on un. continuada lo ¡ll
tiempo¡o ¡cuantía y ¡tratanth Inventos.

Emu HB)0th" qua205“ Znpuedanquam innato 4 llantos a
an ¡a 5,3: conm aoluelo'n01020261114»de «num. sin qm u un“
o Znencantidad"ndhhoxutuuu un". qu 100Kmutua un
w;qu annulóndfin cambio.en un condicion“01Cnu matutin
¡Inn annual. ¡is-Ho.mado 01senadora. u ¡Mo om noventa,
0.17.au curtido mm lennon“.

Pm“uuu la ohmtuoh un“. pararun-u un previaesta;
“¡a del Cnooo“Inclán clon-orina!“ y lugo un dotenlmolán del El
un“ ooluoiáa¡a “unen- oncanalsur. y ttonlfato un 00-9103..
thnn apllonral ¡{todo“2h acuario oca-¡mín!m cum deun“;
olía on las condiciona. cnctalnn€bntfor lo ¡oleo cítrico-tooíhtonnIOI6

¡100.91!5.38 Jiu-po ¡a qltnelónJ‘m).
un tículo; pot-¡1to“tuning: mas 6 U ¡o El en ¡pr-canon ¡o 1525

lo Cn.

“Bonath de ongohan.“ gnocomunah .
Límitenin-o lo la u ¡sus de oouno:0.80 ¡(/1
Se ¡tula-ron 1a. alguien" solucionan:

¡la 1 ¡1; 10015“ la: n peut-n 0.086¡r u Clfihall‘o qu no“calvic



ron en 100 ¡1 de agua bidoat ilada.

1 nl : 106 :Ie preparó por dilución de 1a anterior.

1 m1z 16 : Io preparó por dilución de la primera.

Tabla I°17

Zn agregado 1h agregado r .6 Zn reánpondo ditcnnoin í
1! D' 6

z 2 50,1 z o

a 10 49,3 2.10 5

2 zo 49,5 2,12 6

2 100 48,0 2,15 7.5

e 2 22.9 6.05 0.33

o 10 22,9 6,05 0.83

6 zo 23.0 6.03 0.50

6 100 28,7 6.10 1.65

¿1 Ma no interfiere en la concentración ensayada. es decir han.

1005 (1013311 10 m1equivalen a 10 ¡ng/1 Loantidad ¡Ita que nunca n

alcanza en aguas de consumo.

“Raonzraoián de Zn en soluciones gue contienen AI.

Limite mínimo del contenido de A. en aguas de oonmo:o.12 Ing/1 .
Se utilizaron las siguientes soluciones:

1 nl : 1036*:Ie posaron 0.0416 sr de homsgnlngo .

1 ¡1 g 106 :ae preparó por dilución ao la anterior.

1 m1= 115:“ prepan por dilución de la iii-iman.

Iabln I°10

Zn agregado A- gregado T í Zn recuperado dii’oronoia 5-3
U D' U

z 1 50.8 1.95 2.5

z 5 49,7 2.10 5

z 10 49,0 2.03 ' 4



z eo 47,3 3.13 9

e 1 22.0 5,00 1.33

e e 25.0 e o

e ¡o 23.1 5.12 a

o zo ¡2.5 5,22 3.o;

¡te lee netuedee enana“ el Leee interfiere en lee detenineeuuee,

¡0‘6en lo nl eqelvelen e a ¡5/1 .eantued nte-¡ente eleueade en ¡gm de
enano.

flflegnnneláa ee zaeg m ¡no«Iguana 5 .
Lepreeeneiede n eohre todo en mee Retales.“ en conil.
Solucion“nunca“:

1 ¡1:100‘6 :ee “eolvleron 0.0893 gr de (713113880en 100 al de ecue
bue-file“.
1 Il : 105 :ee prepagá per dilución de le anterior.

1 el z 1 U : ee prepare por “helio de le where.

Tgbh ¡'12

Ze “genio n agregue r ¡É ¡“aareenperue diferente 1
a 1 51;? 1.g3 4.a

2 5 ' 50.-.) 8 o

2 10 50,3 1.99 0,5

8 80 52,0 1.90 5

6 1 83.0 6 0

6 5 83.5 5.90 1.66

e 10 82.9 6,06 0,33

6 20 28,1 6.18 2

he menu" memes íno‘áen10al equivalene 8 Ig/I) superenen
pnenente lee cant“Mee que ee pin!“ eneentrer en un me de “hem.

cuyo eonieauo en L1,;enerll-nte ne ee neyor qee 0.80 13/1.



Pare contenidos eeycrcs sn A1,ee ueati.parn completar 1a acción een

plejente del ticsultetc.e:e1ate ee enanie (per cede a3 de A1se nececi

tan 3 5 4 ng de eneiate).
1 al de enelete de enonie el 5%(provienente purificada por agiteciíl

con solución de ditieona) hace posible 1a identiticeoi5n u eb’ae ze

en presencia ee 14 es de Aiíreleeión 1 : 10.000 l.

lo ee aconseja nee: tertrntc ecne eenplejente.en lugar de ennletc.

pnee e1 pl ecnsidereno el tartrntc rcdnee ccneiderableeente In seneibi

linea del enseye pera el Zn,en testo que el ennletc ne tiene eee ereete.

’ eg)8e re e tienen eeteria e ¡niee.
ae realizarse enesyee de recupeteoión ce cantidades conocidas ce Zn

sobre un este enye contenido cn materia organica era eztrecdinerianente

e1evede,eongaracc con las ¡ee-tres connnes le acne.

Le eentided de materia orgánica en una ¡mestre de agua ee ¡ide apre

zineienente por el "oxígeno ceneenice' que ee el equivalente en exigene

del per-engenete le pctaeie ccnennide per le nuestra en deterninsdee

condiciones (49).

Lee egnee ntiliaeeee presentan lee valores de "oxigeno conennidc'

q.” figuren a centieseeiens

nueetran° 37.434............ 1.060¡3/1
- v 4o.eze............ 1.120Is/l

Lee aguas potable- presenten cone veleree eine-ee 3 ¡3/1 .de manera

que 1L. esnee sendas tienen una concentración ancho mayor.1e qee prepara

eiona nn nnplic eergen de seguridad para lee ceece cae ae pnOdanpresen

tar en 1a practica.

Se realizaron para cala eneetre.tree deterninaeicnes paralelas eecín

el metodoyn deecripte.ntilieendc las agua- ein previa destrucción de

materia organica s

1)8ebre una-nneetre que contiene e ni de solución ciintea de Zn.(ocnte

nice en anza l.

z)8cbre une eneetre l 10 el ) que centiene e nl del agua elegida y 8 a1



de eclnolün diluido de zu.

3)3obrc une ¡noetre que contiene 8 Il del agua elegido.

31 le meterle orgánica no Interfiere en le recuperación del an.debe

ouqliree qneael valor obtenido en 1).mie el ebtoaleo en 3) debe eer

¡gngl al valor obtenido en 2).
Tabla B°2O

Ineetre dc esoo En contenido La egresado Zn tctel deterllnndo
n' en B nl a yl

37.434 0.6 2 2.55

40.036 0,5 8 8,45

Se reelieó oelhlín le deterlloooiín ¡o ¿n.eobre Ice ¡lea-e ecnae

¡revie oli-ieeolín de notorio oraínice.8o prceedió de 1o eight-nte menc

re : ‘

Se p1petoóen un fresco xerahl :5 .1 de 1. nuestra e° 4e.oeo filtre

¡ezee cgrcsí 1 ¡1 de ¡6,! Íc):ec redujo el vclunen e nio o menosle nin

ted ; ee egresó 1 el de 30482 (o): ee llevó e vapores bleacoe 2 veoee;
se egregó eprozlmeoeaente 15 nl de agua bldeetlladesee neutralieó con

¡n40! nenndc cono indicador papel rojo congo ;eo peei le nneetre e un

Ilita-ee de zo al y ee ollnyó e volumen.

Se roelloí le determinación do un cobro 8 nl de 1o mneetre ae! prope
reía.

Paralelo-onto ee reelleó un ensayo on blanco.ccn el objeto le conocer

la cantidad de Encontenido en los reactivos utilizeio.

reo;& ¡’21

Zn contenido en Zn contenido cn Zn eontenlee en ¡ueetre
o ¡1 de ¡eeetre 8 ¡1 del ensayo 8 el del esoo n° ‘

J en bl oc ortglníl
1.60 1.02 0,58 31.434

1.52 1,02 0,50 eo.azo



Cenpereneelee reenltedee que figuren en lee teblae l° 20 1 ¡'21 .

ee observe que e pesar de le enorme enntidad ee neterie orgánica que

eentiene el usen elegida.ne interfiere en le ¡eterninneión ae Znper le 1

tieniee eetndieie.yn que le cantidad de Zn ¡eternineee cuando ee elinine

le neterie orgánica, ee la nin-n que ee ebtiene cuando le ¡eterninneiín

ee heoe en en praeenein.

Lee ¡guns ee een-uno, generalmente eon eenetidnn e yreeeeee de alert

eión.Rn el nonento de en nníllnin, ellne eeneerVGnein algo ee eae Cl8

libreÓCennnnente en contenido no en ¡ayer que 0,30 ¡3/1 .

Siendo el Clg un oxidante. henee pensado en una posible eeeiín le eeei

tipo liebre1. ditism.Per elleJienoa runs.“ eneeyeeqee noe por-inn
eeeieir el reepeese.

ggpie I°zz

eentezáee en eentegïdo en r ñ Zn recuperado ditereneie A
lle/1 ¡8/1 ¡8/1

0 0.60 100 O. 0

0,233 0.60 50,1 0.303

0.600 0,60 23.0 0.60) o

cena venos.heete la enntilal ¡ende (0.60 ¡(/1 ).1e enel ee raramente

alennzndn en ngnnn de conan-e. el Cl8 pre-ente ne atente lee reanltedee

fer le tante le determinación ee Zn puede eer ¡Unllznln eebre el ¡cen

ein previa elininneión ee eieho elemento.

i)Reenperaei6n le Zn en#yreeeneie de etroe elementos que no non cenan

nentee nor-nlea en ¿Ene- ee eoneggg.

{tectnede ln reacción siguiendo le tíoniee aoontrunbadn.la observan

ción de en eoler violeta e violeta-rojizo puede indice: ne eóle ln pre

eeneia de Zn. nino tanbien la poeible interfereneie debida e aquello



Istslss oso no ss complejan o nus ls hsoan ss turns lnoonplatspor sl
tissnlfsts.

ISan ollos:Co.Fd.grsndss cantidades ¡o Sn l y Il (¡sts sn psqssñs son
tidsd ss solssts),o btsn Cs y ca ql! no bss slds ssssssstsloa por ssr

Insuficiests ls elntldsl ngrsgaaslo tisssl!hto.Psrs ¡soltar asii ss

.1 ¡cuán htsrfsrsnts,os saoptí n sigulsats ticas-s:
Ffsstslts ls rssoolis.ss ¡twins ls ospsse tztrsslorsro de ositos.

sa los sttslss quo ss colocas ss ssnnss francos Byron.
1- susana scus son solsslín ¡{nun-ase ¡sus sstsrus n su; (o s1
;:-::ï::i‘s es ssststo ds sodio s1 55 .sis 1 s1 ¡s C1!l ,sgitslss pts
vls-Ists sos ditlssns psss ss psritissolós y ¡solssls psssr llaga por

¡nos llantos sorrlssts ds SH¡)Jlsts solsolís ¡sus prspsrsrss ss 01 Is
nesto as ssr usas.

Eseho esto ¡sais ssssdsr : i
s)1s ssps se tstrsslsrsrs eosssrvs ss solorsslfis prlsltivs.ïsts usaste

susana lsssstslss grsssntss senza. , cs s B1 ,pnss estos ¡{tissnstos
son sstsblss ss ssss condiciones .

b)31 dltlssssts la El ss dssssspsns psrolslsssts asado Ilianlos css-soto-3
rlstlsos ss solución vsris.3i s11. sacado01 sstlñn lstsrfsrsnts srs El.

s)ls ssys a. tsttsslsrnrs ss colores ls vsris.31 slls ssesls.10s ostia
sss istsrfsrsntos sos Cd. Cs o Sar! psss lss ¡{tinas-tos ls sstss sstsn

los se Issssspssss {Issalstssonts.üsbs rspstlrss sl ssssro ssnsstsnls
Is casitas! .Ds sais ssssts pasas sssssosrsrss s1 ca o s1 Cs. pero ss s1

u o a. 1 t rfsrs a cona. n.

Pssls stbstsnrls ss ass ¡shorts z
IV IV

1')Ozldillols s an sss Issa astss ls solsslón ds 01.1. .Ll al no
lntsrflsro ll la rescatan.

2°)?1Ls1nislslspor volstlllssclil.rsrs slls ss sgrsts s la ¡sostrs 5-1

ls ss sus ssssln ds Dr: y ¡tu (zo s1 as 3ra sis 100s1 ls bra );ss sys
psrs hasta ssqnslsú sobrs baño ¡cris .¡1 residuo so trats son un s1 ¡s

sans rsglsgss svspors s ssqnsdsd y s1 ¡asiduo ss ¡[suslvs son 10 s1 ss



cua 0,01 I. s. ¡una aca uta ¡neutra 1p tiene. habitual.
Pmlolnmnto u «ha gral-ara):In blanco oca 01 oki-to u “tenim:

h cantuna de zu presento en los ron-tivo. “1.113.400.111:no “¡mata
“1 velo. total 1311.“.

¡{o-n preparado una nuestra qu. content. 5 url]. dc San y 0.600 1/1

¡o Zn .Lpunnúo 01 procedan-to Indian“ obtuvimoslo. valores ¡una!
tu.
h ¡nano ¡a En“unn-¡m “roman
10¡1 lo III-nn los lo a; ao¡una

o 5.o 0.a

I a an" sobreun nostra.Apnea“ la tiene. ¡o ¡guana- «1 sul
nohono-obtuuo valoran"¡mlnoibnoJobuo “¡transn- c h nou-1
ha ¡o agregaruna" lo 1‘. Pc para onda? un)...“ 01 3.11.?! PoOI
un cantidadcaro“ youth-¡nc unun“; “una” ¡obrah “tuo-a.
De lo onnl mori-o- que la oxidación ¡01 San a 8a" ¡I 0510hottblo

conhan. result-¡loauna“ ln entidad ¿o sin u pugna.
Can“ en 1a prints ¡ma Io emm lo mundo ona) o b) ¡no

¡"turn o!el ¡nal pra-ontou z. . (“o. Ii o RJ“. en. n ¡una
1ausual. ¡una ¡a h up. de totnolonro.
3' ¡“gun ¡gm un no “Inti. de¡alfarola “to ¡ir-pam.ui:
m pu". do IE; (o) 11h11do Ena “.111. con 4 part“ de ¡su Hunti

m-¡n ha. pan: porone damn 6 unn.- urruato moderadalo ar
En; “luli. “¡o ¡ranura- ¡lu-lamas...

¡tech-¡o "¡o ¡una oro-0mm:
¡HInn 11.1“.o“¡lots-nun u "tr-chur- u mutua” “
coloma por01“¡fue dc “enlazado uuu qu unha oolomiáa en
“Mi. 01.1|61va al Zngremial-leur. qu 01en“). ¡obrah 1'
¡un m 83‘nomusa lalo colorver“)
¡Ha un lo ¡anchura n “colors parcial-nu contor-¡015:u ní
uln uma- n la solución"rd-.8.” mu. prom“. n a. al m1
n ¡ohh la oolonoiü “un. dela “Inclán prhlttva du Cl‘c.



o)ln ooiorooión violotn pormnnoooinnltorndo pnoo ol ditioonoto lo Co y

o1 oo Ii no non doooonpnontoopor ol onlfnro lo ononio.lnto rovoio.qno

ol nation intorforonio oo Co o bion nnoho Ii.

En pro-onoin ¡o Co .Bi o Pd o bion todoo olloo oinnltínoononto.oo

doborí olor porn ol onnnooarnnionto¡no oonbinnoiánlo tio-¡litio y

oionnro lo potnnio.pnoo ooto iltinoon solución díbilnonto ¡oido poooo

nooion poc-momia nobro oooo«ati-nu.
3o otilinnrí una oolnoifin do CIKnl 5%(pnrifiooln por ocitnoión con

ooinoiín oo ditinono oonoontrndn).

Porn roolinnr 14 rooooiñn onondo lo: Oo .Ii.o Pi prOoontoo no oigno

1o tíonion abitnnl ¡onto ol ogrogoaolo tioooltnto inolnoivo.3o ogrogo

1nogo.1 6 z nl lo oolooifin do CII (un nl onnnoonrn 2.5 ng oo oooo anti;

noo prooontoo on lo nmontrnl.So oonploto ol ononyo oignionoo 1o tíonioo

ooootnnbrndo.

Elininooián do 1o intorforonoio dobidn ¿1 g¡ z 1a 5‘.

Los ditioonntoo oa ootoo notaioo tionln ono ooiornoión onorilln ono

oo odviorto innodiotononto on in oopn do totrnolornxo.zn Inn oonoiotuln

do trabajo dol nítodo ootnfliodo, honoo comprobado ono poqnoño contenido

do ootoo olonontoo no nolooton (50-100 6 ).pnoo ol tio-alfoto ojoroo

oobro oiloo nn oooi‘n oonplojonto.

Pero porn ol oooo ono los oontidoloo pro-ontoo ooon nnyoroo. kono

onnayndo unn tíonioo propuooto por Finohor y Loopoloi (89).

Bonos preparado ¡no nolnoián qno oontonío 10 ¡3/1 lo a. .20 ¡3/1 ¡o

ig y 1 ng/l do Zn.

10 .1 do onto nolnoión no ooidifioon con 198 cotos do €18.30 trntnn

con z ¡1 u ¡unión .1 105lo hipnfonfito a. sodio ¡mn o. zn ¡odio!
to ¡sit-oión con oolnoiín ¡o ditioonn ).

3o ooliontn ngitando hasta obnllioión; no nnntiono nigunoa ninnton

o ooo tonporntonn. hontn ano ol H3 y 1a A3 rodnoioon ibrnon tlíooioo

poronoo.3o filtro; no lnvn oon agan biiootilndn y oo ositos oon nlznnon
nl do solucion oonoontrnln lo ditinonn. con ol objoto ¡o olinsnnr ol

En y lo A; qoo on ooo ¡odio ¡cito non oztrnlooo. aprovechando ln oiru



onaatonoln ¡o quo 01 Zn no lo oo, oli-¿nando no! la A3 y ol ng quo pn

diornn labor qnoaa00.30 dilnyo la lolnoiói o 25 ¡a do los anal-o oc p1

potoon 10 ,oobro lo. quo no sillon lo tíonion ooo-tramitan.

So obtuvo on ol colo do nnutn mostro ol valor que figura a oontt

nunoiin.
Contenido on Hg Contonido on Ai Contenido on aa za roonporodo

¡3/1 ¡8/1 Inc/1 me 1

10 zo 1 0.93

El valor onoontldo mono: quo ol rool no Cobopiliblilll‘fl a 1a oo

prooipitooiñn dol Zn oon ol ng y lo Ag toduoiloo.

zgtntnnoiün lo lo Intorforonota debido al Bi.

El BI ¡o complejo porthotnmonto oon ol tlooulfinto, por 1o cual on las

oondioionol lo nao-tro ensayo no solo-tan oantldodoo moderada. do Bi.

nio-pro quo hay. lo suficiente oonoontruolán lo tlonultoto para on on

¡nooarnnloaSo.

Burn oanttloloo llanto. do ¡1.ono-do ‘oto no oo oo-ploto-onto con

¡101060. (ooo. quo no oo paolo dejar ao odvortir ,pnoo 1a cop. do to

traoloruro”orooonto un color amarillonto anoto ),bootori ¡grosor por

ona. ng do 31 proocnto un la ¡nostra una gota do ¡al do Solanotto c1

853 (purificada provlomnnto por agltnoián con solución do ¿{tizonn

concentran. l. ____/___



5°"IMM"“1WW
tldodoo¡o Znon ¿Ego da una.
amooqu un oopootrototooolorlntro (oopoctnrotooolormtrío )
Nro! comparaciónconuna oorio ¡lopatronououoruptrh una.)

o)Ug'andog con otgfotgoolorhot go.
Para lo determinación do Znon agus naturales y do oonnno ¡pum

lo ol ¡{todo actuando lo procede do lo alguen“ fono:

Plpotonr 10 nl lo moon-o run“. on un tro-oo Pit-¡.31 lo mostro

“¡no un p! cup-rior o 7 ,oonvlono¡grosor lo 5 o lo ¡oto- do cm 0.1!

(papa-odo conmn bno-tudo) .Acrogar5 nl ¡o oolnolin burro: (“Il
olón 13-3):l nl lo solucion do tlonlfoto (ooluotín ¡lo b-G):10 Il do

oolnolín lo “una. (b-B).Ag1tarvigorosa-¡Ito naruto lo minuto- .

Innata!“ ,oonll tubo-punto. o ¡la onbo‘olol oopootrofotoüolorhotrl

tocino" ccoo 100%«lotroman lo do un bluoo pronto“ conoya oo
ha mu.“ .uu. 1. tmmuün .oo«un. 1. extinciónoorrooyodlog
to y ol contenido ¡o Znon lo mostro Indiana lo curva do calibracion.

31 lo cantidad lo Zn quo oontlono'n lo. lo nl lo mostro n superior

o 1 u o 5 (0.100-OJOO¡3/1) no onploorí u 1. dotonmolón in unn-n
honor quo coimas. colo ¿31m ooo cantina ¡no uuu-i o lo al con

noiuoiín ¡-7 y a contmarí on lo rom indio-do.

:¡l lo cantidad lo 7.aquo “suenan loo lo al ¡lo ¡outro oo utorlor

o ¡no a’.oonvlonorep-tir la dotar-¡nación cobrool ¡su encontradan
gononl Moto.oonoontnr outro no" lo moon-¡.30 proa-do“naco al
do ¡gn filtrado oo oolooonon u vano¡lo proolpltoho .u solution con

3 goto: a. Cl]!libro do Eny oe concentra¡“to u "lun ¡o .opnzlla-ï‘
donan ,mo 30 ¡1.80 trono-o o un ¡otros aforo“ lo 60 nl. lavandool
noo conmo buootuuo y oo lleva avala-onconmo buon uan.

lo nl ao “to solución oo pipotoon on un franco P7112530neutral!“

con ¡3.0!! diluido (l : 49 ) (indicada-wapa rojo Consumo oontln'o on
la fono indicado .

Comuna utlllsor 01Ho “¡en libros do :Ln,proparoloa on la torn- ya



«¡uma por ¡le-tilan recogiendocobreaguabiaeetiledc, pero tu.
bi‘n pueden logran-ee buenos nnultndoe preparando un blanco cn identi

cae condiciones, determinando cu contenido cn ¡auque luego cc decccntc

rí do lc cantidad determinado cn In mostro.

Mar "canción conuneserie de atroces (oclorinotrh directo).
In tecnica ec iunticc c la yo.emeete en c) con lc salvech que

lc detenineción del contenido en ’¿nde Ice nostres. co hace por con

pcnciín con une eerie lo patrone- preparados ¡o igual mnerc con cant;

deceo conocida. de Zn, ¡cando parc ello lo eolnoion e-G (colación «lila;

u do En).

Renca ocupando doc eeriec de petroleo que ce obtuvieron con igual“

continue. de Zn (o e OH ¡nee ocn concentracion. mayoreoec dificul

tceo hacer le ccnpcncicn ).pero nt ilinnlo ¡ec solucione dc einem:

ln c-z y la b-z (10 ¡3/1 y 12.5 u/l rocpcctivcnente l.

So obccrvó :

Para ice patron“ dc mor concentración ll e 5 b’ )lce oclcroc quo

ee ebticnen con colación c-B ,eon' moho mín nítidon y definidos y por

lo tonto ¡ic fácilee de ditercnoinr, Inti-Enlaceprooiecr ocn oert unn

bre lc 1/2 U .Iae otroc patronos, cobro todo loe que contienen 'I c 915

“nin” escaso ditercncie .por lo que cc'hace mi. dificil en identi
tinción.

con colación le Citizen. b-a los colorec le lee primeros pntrcnee

(1 e 5 U ) con unos nítiloe y por lo tanto presenten mie dificultad"
ce obccrwción: lce íltinoc patrones de cctc ccric presentan todos w6

definiaoc que loc correcpcndientee ,obtcnicce con coinci‘n dc ditizcnc
1-2 . '

En definitivc.cl aumentodc la concentracion de dit icons permito

ampliar el minero de patrone- lo lc ecric (hasta 950011colación hoz)

dandotonos lic definidoe para lce jstronee mie concentradocin subio.

cuando eo trata Cc lc prometo parte dc le escala ll c 56 honvienc le



utilización de lo solución monosconcentrada.

En retamonzl° on lo. condicional ntllisodoo y ooo colación do dit!

oona¡-2 puede¡lotoan con oottidnniro de 1/86 cantidad-o ¡o Zn

donde 1/25, o 66 on 1o. 10 ¡1 do mnootra.z° En los condicional onta

atolu y oonoolnotóndo alumna b-I .puodon¡otonimroo mueran

do Znoutro 1/26 y BU con mío facilidad .utulzuúo los patrono.
lio concentrados quo con lo. prim-ros ¿o 1o serio .

IA cho-motín: colorimitrioo “root. no haoo innova-61160 1a capa

do totnolonro de carbono (o han la do totmlonro Justamente con la1
tonos.) o un tubo Honolu- do 50 Il ,oboorvando trannoroalnonto sobre

fondoblanco y con 1|: autom.
En la tabla 5° 23 .n consignan los resultan: obtenidos on 1a ¡lo

toninaolón ao Znon agua. antorcha y do oonmo por 01 ütodo uta

uaao (utllllmdo 01 asp-otrorotooolorímotroColom )y oomríndolo

con o]. polarogrígloo.

colo oo oboorn ol contenido do Zn on om aguas oa on general po

quoaamnnnndo 1. ¡otonimou’m sobre 1o ¡a1do mutn .lirootanonto.‘
no puodo“tumbar con precision uno cantidad ¡{nino 1/86 o no

0,060 ¡3/1 .¡ioto 11-1“ oo lia quo¡aficionate par. “¡noto de rut un.
cobro todo teniendo on cuento no altas oonoontnoloau ¡o u pormiti- ‘

du ouuna destinadosol como.

Akon Mon. ol oo quan aumentar1a ocn-luna“ lo]. onuyo ¡un to;
nur una ¡novio oooooatnolón “1 ¡su . puedeprooourn ¡o lo 01311ng
to mon:

Pipotocr 50-1 del om asumir 25 l]. do “Inclán barrer. 1 n]. lo
ooluolóndo tloonlfoto .10 ¡1 lo soluciónlo “una; agitar miralo.

montozo minuto. .Conparor con patrono. preparados da “¿nuca moro

con colación ¡unido do ¡1.o bien her 1o tran-¡1.1511 on o]. oopootro

fotooolorínotro: “terminar ou extinción y 1.o: 1o ont 1m do Znon

lo curva de calibracion obtenido con “¡atico ta'onioo.



f;
M

Provincia o
territong su lo l o'extraccion

za “tor-nudo

’Caplhl rue
1'01

'Bncnon Li ron

.0 N u

'Cirdoba
.0 I

cy

ü H

Entro a!“

o¡london

°Corrlonteo

3-. Eau

Río do 1a un.
(natural)
Bla de 1. Put.
(tntnúo)
Dolor“

Ayacucho

Villa Colin.

Hogaria

Bío Par-ni

(añada ¡lo 05.0:
I B H

¿lío su Miguel

Puna Clavero

W H

Río Cuarto

3011 V1110
“¿lo Toro-ro)

Ello Primero

Dinamo
(Rio Ami)

Rio Blanco

Ton. Mo "andan

Pu'o do lo. L!bno

Hincha Goya

¡nova 0.11.

prom.
mp0rf 1
ola].

‘prohnds

any-rnam

Poru n‘tg- nn .1 nato¡looolorlu- o phmrfi
trioo ¡3/1 rico ¡ig/1

0,023 < 0.5

0.0:: < 3.5

< 0.012 -<0.5

9,070 < 0.5

0,055 < 0.5

0.173 < 0,5

0,336 < 0.5

< 0,912 < 0.5

0.910 < ),5

< 51,312 < 0.5

0,‘109 < 0.5

mm < 0.5
0,108 < 0.5

mini < 0.5

< 0.012 < 0,5

(0.012 < 0.5

0.375 < ha

< 0,012 < 0.5

0.100 4 0,5

0.315 < 0,5

0,017 < 0.5

0.805 < 9.5

3,465 3.5



'Chnbnt

La aloja
l n

°mtun
del Enero
(¿ha

ñ_
¿{lo Chubut

Puerto ¡su
(Río Chubut

Su Antonio

ïrvuI'l
Patrol-10165

¡Ft-p la].lan-no
¡amm-nu

“porfi
o1.1

' profano

¿.049

< 0.01.2

3,130

3.330

3,052

a.uo
mua

0..
< 0.5'

s. m hechonatalialo. uuu-nn mas u anuncian conmi
tnn de ¡su ,s la. quenocomuna musa“. conoci“. a. za.

Tau EN“

31th lo afinación contenidonat 1m cuanta. mat. ur. í
on ¡La“1 do no “¡al ¡o to“). lo
um ¡su o ¿a Enlo“;q/l u*1 n/l lindo

_ null

‘- Bunoa Aires-oy!» 0,0“) 0.8110 0,!” 3.898 1.0nin-Fortuna!»
hono- uno-V111.
Colin-Entreno! 0.955 0.8 ’o 0.855 0.855 o

Wanna-31h amoo <' 0.91: 0.1100 «una mano 

acudan-tons al. .
Blanco 0,100 0.20€! 9.300 ¿H3 1.6

'chdqn-(ïm a.
una: n no16. 3,015 3.290 0.215 0.335 9.3

Choco-han ¿el
latino 0.630 ),20 r 0.780 ¿1.750 O

Chaco-m. anne. 0.545 0.300 0.405 0.3i!) 0.9
La Lilian-Can a.
¿anulan-¡01h nm 0.30) 0,405 0.415 2.;
Entrealos-manu“
-hlo 0.975 9,200 0,2“ (3,880 1.a

'Eatn Bios-Blue!
“Joan-o 0.011 9,300 0.817 0,210 3,2

° ' 0,00€) 0,500 0.500 0.519 1.7

° " 0.030 0.6.10 0.580 0.513 0.o



Ï—_
han aguas aoñaíadaa con °ruaron concentradas a an cuarto do an ¡ola!

aan (¡egin ol procedimiento indicadolparo efectuar 1a dot-rainaoiía da

do su bajo oontonido en Zn.

Sobra datan nenas ao ¡nodo llegar o prooioor cono honor cantidad

0.012 ¡ng/12m lao nostra- qno poaoaano contenido aonor. puede oru

tuaroo una oonooatraoión aayor (°° indica ¡nostraa qao tnaron ooooantq!

daa a un “ciao do an voluaoa )o bien, indicar aa ooatonido como< 0.El!

¡3/1 .oaniidod aio quo anfioianta para finca analíticos do ratina.
una concentracion al díoiao del agaa,no oie-pra aa poaiblo poca ao

aionsan a prooipitar 1a- aaloa diauoltaa. lo quo doborí tonorao on

cuenta.

En retoman :

a)!aoiondo 1a doteraiaaoiín oa al agua dirootoaaato.ol valor nano! quo i

ao pueda dataraiaat oa 0.050 13/1. Do lao acaaa quo aoaotroo hoaoa olo

gido a1 asar .aia o non-a al 50%da ollaa . tenían un ooatoaido oa Zn

Inporior a oao 1!aito.
b)Si aa daaoa dotar-inar una cantidad aanor (haata 0.018 ag/l)doba roa
liaarao una oonooatrnoióa de 1a anaatra a1 cuarto do aa volnaan.

o)Ea algunos oaaaa (no siempre ) oo pooibla realizar una concentración

mayor quo paraita dotoraianr una cantidad do 3a mia poqaoña.

Final-onto ooao una prueba aio do nue ol método oatudindo puede aor
aplicado ooa ¡zoolontoo resultados a aguas do oonanno. haaoo proparado

una maestra'do agua ddeolviondo oa un litro do agua bidoatilada. loa

alomontoa quo conan-onto oatin proa-atea on las aguas do oonouno.y on

laa oonoontraoioacolimito. .tiJadao por o s I .

Dnroaatotal lan cose. )....................zoo ¡3/1
c“. O....OOOCOOOOOICOOOOOOOOOODOOOOOOOOOOOOO0.2 n

40Ph ........................................ 0.05"
Fd"’........................................ 3.3 "
Ia"........................................ 0,2 v
A1“C....................................... 0,2 N
61‘........................................1oo "
so‘z..............vOOOIOIOOOOOIOOOOO00.06...500



r- 00....00.00....OOOOOOOOOCOOOOOOOOOOI.z

v 0.0.0.0.0...0......OIOOIOOOOOOOOOOOOO w

A. OOOOOCOOOOOOOOÚÍCOOOOOO00.00.0000.... u

Agrega-onn un solución 0,30;”)¡3/1 de Iin .30)" 1-0.1 de h ¡unn

en! prepa-d. .cpnuanoala titanio: habitual. anulado lo. resultado.
que figura a sontinmifin:

:¿n¡su lo Zn“humano alteran“; .4
una. las/1
0,300 0,2" 1



ración ds 1ss rssnltados sbtsnidos css s1 sitoso sstniisdo

¿es obtenido! son al nítodo ¡gisgggririso (1).

flsbisnlo sido utilizsdo sn 0.8.I. ol uitodo poiarogririoo para ls

astsrmissoiñn ¿si Zn conteniis sn sanas ds OOBBIID.ss creyó intersssnis

compararlos resultados obtssidos por subas sítodos (s1 polarogrítiss y
sl solorisitriso sstsdisdo).

sisndo ,ooso ss vsrí ,tan aifsrsntss las sensibilidades ds sstss ní
todos ,no pasas prstsndsrss utilizar sl polsrugrifiss sumons control
¿.1 mitos. sstudisdo.

Consl ¡{todo polsrogrífiso .rsslisssdo 1a dstsrlinssión sn s1 agas
oososstrsds s un asalto ds su vslnssn .ss dstsrsins coso osntidss nisiss

0.5 sg/l. sisntrss qss son 01 ¡Gieco oslsrimítrioo sstsdislo .ssplssnls

sl agus sin oososntrar .ss posibis dotar-insr hasta 0.050 ng/l;
En 1a tsbls I° 83 ss indican las oantiiadss ds Znastsrlisadss con

sl ¡{todo polsrogrórios .



7’ Estudio de ¡oaiblea cinglificaoionoa al nítodc eetudiado.

En coto última pumade nneetro trabajo bonos realizado ,oon el obJotW
de lograr la máximaoinnicidal de oate nítodo .no ya on la tecnica opo

rntorin de ln determinación en ci, cinc en la preparación de loo rcao

tivoe y eolncionee necocarino .lna ciguientea experiencias:

l'Honoo señalado en lo parte correspondiente la nooo-idea de purificar

1a colación de tioculfnto y ln solución buffer: ngitíndclae con colación

oonoontrala de ditiaona ,con el objeto do obtener un cero no coloreado.

Honoatratado de verificar. oi en pooible utilizar ecaa solucionen

cin la previo purificaoion y luego descontar ,de las cantidades de Zn

determinado en loo nnoctraa .la cantidad de Zn preccnte en loa rccctivoa
l I

Enaszoe rcclinaaoa ; T fi
l)Ccro preparadoocn loe roactivoe purificada. .............. 100
8)Cero preparado sustituyendo el nl dc colación ae tionulfato

purificado por l al de igual colación pero cin purificar... 99,0

3)Coro preparado enatdtnycneo los 5 nl de buffer pnrificcdc

por5 nl de igual solución¡in purificar .................. 87,3
4)Ccro preparado con buffor y colación dc tionulfato nin

0000......0.00.0...OOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOO0-00....

Conopuede cbeernaroo le coloración del cero ,preparcdo con reactivo.

sin purificar .provione de la nolucián bnrier .

Determinación gol Zn contenido on la solución buffer utilizada:
15 nl de colación buffer.ntilisaooc en la dctcrninaciün ,precentan

una trananiaión 2:.80.l .nnogc la aoluoién buffer contiene 0.040 ng/l

de Zn . Por lo tanto on 5 nl (que ea la cantidad que ae agrega en

cada deteninación hay 0.25“ Zn.
veronoo ei ec pooible obtener resultados correctos .utilinnnoo colu

oionoa ein purificar y donoontandode loa valoren hallados octa cantidad

lanzo-a nglindoc:
l)Tipo conteniendo 26 ao Zn ,proparcdo con eolncionee cin purificar.

2)Tipo oontcnienao 225cc Zn . pero preparado con soluciones pnrificcdan.

3)Tipo contoniondo 6 6do Zn .proparado con eolncionoe sin purificar.



“Tipo conteniendo ób'do Zn ,poro propanda con aolnoionao purificada.
r r í Znactor-iman ¡5a. z. “¡.433 ditoronoiaí

on 10 nl 6
8'

1 43,1 2.15 1.95 2,5

8 60.0 2 - o

z 22.5 6.85 6,05 0.a

4 23.2 e - 

Ganopnode oboorvaroo ,aa porfaotanontoifaotibla_obtanar roanltadoa

nn: aproximadoaa loa toíriooa. utilizando loa roaotivoa ain notificar.

aio-nro quo ao doaononto ol Zn contenido on loa nianoa.

Sori nooooario on cala aaao .aogün lao drogaa lo quo ao disponga,

dotarninar ol oontanido do Zn on ollas. para doaoontarlo do loa Valori

finaloa obtonidoo. aionpro quo ol error debido a oao reactivo aunar.

al orror propio del nítodo.

hn oonaoouonoia,oa un problola qua dobarí raoolvor ol ooorador ,rron
to a oaaa oaao particular (aparato do qua oo disponga, drogas .oraotitnl

quo ao auiora obtanor ,oto.).

ran-tuuoión «¡.1¡EE bio-stnga :
La bidoatilaoiín del agua y laa onntidndoa más o nonoa grande. ono

do ¡ata aa utilizan on ol nítodo doaoripto ,pnodonoonatitnir una diri

onltad para la aplicacion dal nítodo on laboratorios do oooaooa roonr

aoo.Por ollo .honoa tratado de lograr una solución para coto poaiblo

inoonvanianta.

Ian dotarninaoionoa realizadas en ol agua do rio .noo ha permitido

aatahlaoor quo an oontoniio an Zn oa del orúon da 0,08 ng/l.Si laa ao

lnoionoo (buffer y tioanlfato) fuoaan preparada. con agua oorrionto,

ainplonanta, on loa 6 nl do reactivos (5 nl do aolnoián barrer y l nl

do nolnoión de tioanlrato)ano ao agrogan al ofootnar onda dotorninaoión,

san habria 0,12 25a. Zn .

En cada oaao .ao datorninarí, puaa ,ol oontonido on Zn dol agua quo

ao utilizara on la proparaoión de loa roaotivoa y ai ollo tiono sentido

ao doaoontarí do loa valoren obtanidoa on laa dotorninaoionoa hechaa on



lu neutral .
En. tubiín .n u promo-l, que daba.removeroi operador en osa-z

«lo, “¡una ion“ do lo. near-oa queinvita a unchun.
Con io dicho. no ha querido augorir una ponibiiiani que paolo por-i

tir la obtonoiíne. bueno.“ganados. utilizan. una fiction simplifi
cado.

Paraoorroborir'io qu ¡tir-an". kono.afectandoactqnineionu
401 contenido on El ¡o varian aguas. niilis-ndo 1.o soluciono. dc los

motivos preparada. con aga lo consumoy sin previo purifionoic'mJo

lo. prfpcnda 01 blanco cuyooontuido ca Zn¡atar-inn“.
{font-nido¡o Zndel ¡nun en bhnoo:0.3360n 10 ¡1 ao nuestra.

Soha ¡io-contadono valor de in ¡ocultan finnlu y al comun-ac

10. con lo. obtaniin .onndo 1- dotcrliuoián ¡o ¡found utilizando

¡gun bidontiioln y ¡olnoionoskpnrifioadco. hanna voritioalo un concor
dancia. 

Fa la tabla siguiente figuren:

1)Contcnidode za,_dcto¡lincdo utililunlo noiaoiia nin purificar y a
¡gn ¡lommo; ¡"/10¡1 la ¡anti-a.
ficontonido lo ¡inde in mas ¿"confiado 01 ensayo en ¡inaugura/1 .
¡mantenidolo .7...“tornado utilizando “luciana purificada. y
paper-¡lu conuna hiluiilaingq/l.

uno-tn utilizan 1) 8) 3) diforonoh
¡3/1 S

Santa h-Hoonrio- 1.10 0.075 0.073 3,038 8.7

Emiro Riot-Flo Phraní 1.1: 3,017 0.015 9,9): 2.5

Carmona-¿Hubo Goya 8,40 0,205 73,2”)5 0 O

an- Lnio-ll0v* 6.11. 4.95 3,460 3,455 0.905 1

L. rioja-usa Intonio 1.30 0.095 ),10) 9.305 a

Chaco-Paipa “1 Infierno 5.55 0,580 0.530 0.310 1,7

Chloe-LagunaBlau 8.85 0.350 0,345 0,935 1.5



Reonnon z oonolnoicnoo

Se oíeotuó una rovioión bibliogrifioo de loo trabajo- roolinofloo eo
bre lo inportoncio ligienioa del Zn.oonprendiendoon acción fioiolósicn

y el efecto de su ingootián prolongada.llegíndooe a la conclnoión de on

no toxicidad.

Se efectuá uno rovioión do loo nítodoo proPuOItOI para le deterninon

ción de pequeñno concentraciones de Sn.eotobleci5ndcoo que loo ooloriní-i
tricco y cobro todo Ice que engloon ditiaono con Ica lío convenientes

poro aplicar ol cano de ¡guns de ocn-uno.

En lo parte práctico, oo estudió 1o purificaoián. conservación y co

rreccion de loo soluciones de ditiocnn.No fue pooiblo obtener reoultadoe

eatiofaotorioe, rolnplasendo la purificación de 1o ditincno por unn oo

rreooión de ono ooluoioneo.por noción de un roductor, que ootunndo cobre

loo productos de oxidación regenera el reoctivo,elininondo eoo interfe

renoio.So profirió adoptar conolío ocgnrn. 1o purificación de lo citi

¡cna coneroinl, para librorlo de «¡ono- productos.

Adoptodcpara nneotro estudio. el metododel”color mixto". oe vori‘

lno condicioneo le trabajo (ya. concentración ce loe reactivos, tienpo
de agitaciín, etc.) adaptándose leo que oo consideraron obtiene.

se roalizó tambiín, nn estudio detallado de los interferencias. cobre

todo de loo de preoencio néo ccnin en oguno de conann0.3o eotableoió quo

eligiendo ticonlthto cono couplejnnte de lco donó: cationes capooeo de

teoocionnr ocn lo ditinona. lo roacoión oe hace eopcoifioo porn elZn.

excepción hecho del Cn. quo pero nc interfbrir. debe encontrar-e en cen

tiaed no noyor que ol doble de Zn.3e prOpnoo¡no t‘onioa pero elininor

dicho intoríerenoio. Se eneoyóz..u1:n. la inflnoncia do oationeo do pre

oenoio no conin en asno. de ocn-uno, deterninindcoe que el Co, Ii y Bi

pueden interferir on la reacción. Se indicó cono identificar ono ditioo

netos y cono elininorloo con un couplejnnte conveniente (CII) .

Final-onto, henoo aplicado ol nítodo a la determinación do Zn en esnoe

do oononno,Eopeoible, en lo mayoría de loa coooo.oplioarlo o lallootrn



directa, determinóndoee de eete manera cono cantidad mínima 0,05 mg/l.

Puedeepiieeree tembiín. eobro nene concentrada. determinindoee ee!
cantidadee menores.

Se compararon lee resultadoa obtenidoe por el metodo estudiado, con

lee que ae obtuvieron el aplicar ¡obra lea ¡ie-ee nneetree,el ¡{todo
polaregrifieo.

k1 metodo propuesto, que ha eido realizado ntilieendo un eepeotroto

toeolorI-etre. tus adaptadoa 1; oolorimetrle directa. utilizando m
earie de patronee preparados de idintioe Inner. con eentidedee eonooidae

de Zn.

Ale-ie cono le prepareoiñn de lee soluciones necesaria. exige ¡gue

bideetilede (libre de metales penadoe) y por atte parte diohee eolnoio

nee deben. ente. de en empleo. ser paritieedee. ee estudie la peeibili
dad de eliminar eetee complicacionee del mítodo.3e llegó e deterninnr:

1° ha pOIIbIOobtener bueno. roeultedoe sustituyendo el ¡que bideetile

da por ¡gue corriente .

2° Se puede eliminar la purificación de 1.a eoluoloaee. determinando

een nn aneeyo en blanco, el contenido en an de lee reaetivoe ntilieedee,

pere deeeonterle de lee vnloree finales obtenidos.

a yMM
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