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Iniroducción300nsidera los distintos métodos seguidos en el aná
lisis quimicoy en particular la cromatografía, resaltando las é
Ventajas Quepresenta.
Definición: Se dá una definición de la cromatografía y de los priné
cipales términos que se usan corrientemente para designar los dife
rentes conceptos de la misma.
Historia: Se hace una breve reseña de los principales trabajos pu;
blicados en el tema.

Clasificaciones: Se da una clasificación de la cromatografía basa
da en el carácter fisico-quimico del fenómeno. También se mencio o
na una de solventes y otra de seportes (adsorbentes).
Por último se hace una clasificación de solutos.

Técnicas: Se resumenlas principales técnicas usadas por los dis
tintos autores en 1a cromatografía sobre papel.
Teoría: Se mencionalas principales teorias y los resultados a que
se llegan con las mismas cuando se aplica al caso del papel?
Separación cromatográfica del ref+f Coff y N1Ï+ t Se resumen los e
antecedentes bibliográficos encontrados, en base a los cuales se 
eligió el solvente de acetona - clorhídrico (9 f l V/V). Se discu
te brevemente las ventas y desventajas del mismo. Se describen a
continuación 1a técnica y los aparatos empleados. Se ensayaron 
25 cationes de los cuales sólo interfieren el Sntf y el Cutf.
Parte cuantitativa: Se da un resumen de antecedentes en cuánto a
técnica y a aparatos que se han usado. Se discuten los solventes
prepuestos y se ensayan Varios otros de los que se eligió el que
daba 1a mejor separación y que tenia la siguiente composición:
79 f de acetona, 20 f de metanol y l fi de 01H. Con este solvente
se ensaya el limite de separación.
Se da cuenta a cñntinuación de las experiencias de determinación
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4.+-° +4.HH"

cuantitativa de Fe _ , Co-- y N1“ por comparación de manchas, por
medición del ancho de las mismas, y por colorimetría. Se propone
un métodoexacto para la colorimetría del hierro;
Se estudia la medición de 1a solución y se resuelve hacerlo por
pesada de la gota sobre la banda de papel. Se ensaya la cromato 4
grafía cuantitativa de los tres cationes por elución y por destruc;

ción de materia orgánica. Se obtienen buenos resultados para el
00+? y Nit+ por este último metodo.
Discusión teórica! Se hacen experiencias con solventes acetona 
agua y acetona metanol de composición variable de 0 a 100 de cada
uno de los componentes. Y enbase a estos resultados y a otros ob
tenidos de la bibliografía se discute 1a teoría del proceso.
Iablas de R! t Se trató de compendiartodos los antecedentes biblio
gráficos en una sóla tabla.
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INTRODUCCION

l) Consideracionesgenerales.

Lcs procedimientos que se usan en análinie incrgánico se 
baáan en dos criterios separar el componenteque interesa del ree J

to de la mezcla o determinarlo en presencia de las demís por un m6
tcdo.eepecificc.- 4

La separación puede efectuarse por distintos medios:
1) - por precipitación (Marchaanalítica clásica, etc.)
2) o por partición.
3) - por destilación (Marchade vencssi)
4) - por cromatografía.

Entre los metodos que no precisen una separación previn 
incluyen les ensayos e le sota de Feigl y Ice metcdce espectrográ
ticos.

Comoee han encontrado muypocce reactivos estrictamente eg
pecíficcs muchaeveces es necesario recurrir e las separaciones;
¡demís 105 reactivos específicos son generalmente mas eeneibles y
exactos cuando actuan sobre el elemento e determinar aislado.

Por esc, e pecar de las ventajas que representa un metodo
específico, en la práctica a. recugre frecuentlmenten la separa
ción previa.

De los metodos de separación la cromatOgrafia es quizás, en
el campode le analítica incrgánice, de mía reciente desarrollo y
ha permitido resolver problemas nnáliticoe que por los procedimientc
anteriores eran de muydifícil eolución.
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I , 2) Definiciones Ó
Según Strein (117) "La cromatografía es una técnica analí

tica para la resolución de solutos en la cual le separación se 
efectúa por le migración diferencial en un medio poroso mediante
un solvente". _

Para caractzrizar este migración diferencial ee use en cro

matografía “obre papel se define el RI., que es la relación entre
el camino que recorre le banda o mancha que forma el compuesto y el
que ha reco rido el frente liquido. Haydistintas maneras de defi- 4
nir esta relación; Martinn y oynge (77) usan el centro de gravedad
de la mancha comopunto de referencia. Otros autores han usado el
borde anterior de le banda. n

La cromatografía se efectúa generalmente en un sistema de
complejidad Variable, pero que se puede dividir en una fase móvil
o fluida y otra fije o estacionaria; le primera puede ser líquida o
gaseosa y le segunda es sólida aunque puede también eer un liquido
edsorbido ¿obre un soporte sólido (cromatoarafia de partición Mar
tinn y Synge (77).

Los requisitos generales para poder separar cronatográfica
mente dos sustancias son que le distribución de las mismasentre la
fase fije y le móvil (adsorción partición, intercambio iónioo, con
binación quimica) se realice de diutinta manerapara las diferentes
solutos.

La posibilidad de obtener una buena separación depende, de
doe los valores de Rf. del encho y definición (nitidez) de las ben
dae que se forman, del camino que recorren las bandas (largo de 
columnao longitud del papel, por ejemplo).

AdemásCassidy (18) dice que los solutoa deben estar en -—

equilibrio reversible 6 dinámicoentre las fases, ser retenidos en
cantidades razonables por cada fase y, salvo en lacaronatografia
quimica, no reaccionar con ninguna de las fases.
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I, 3 Historia. ‘

La migración diferencial fué descubierta por Schvnbein (103)
en sus estudios sobre el ozono. Gappelsrvdor continuó las investiga
ciones de scthbein publicando una serio de trabajos sobre la sepa
ración de diferentes substancias (35, 36).

Pero on realidad fu‘ Tswett (121, 122) quien desarrolló a
este métodoanalítico y lo bautizó con el nombrede cromatografía.
Utilizó on sus trabajos la técnica de columna.

Hasta 1931, fecha en que Kuhny colaboradores publicaron 
sus investigaciones sobre los caraúonoides, este método permaneció
practicamente ignorado, salvo los trabajos de Willstatter, Dherdy

Vegezzi (sobre clorófilas) y Palmer (carctenoidos), publicados en K1907, 1916 y 1922 respectiVamento.
Desde entonces han sido numerosísimas las publicaciones so

bre este toma. Existen actualmente compilaciones y libros de biblig
grafía muycompletas (19, 20, 115).

El primer trabajo do cromatografía inorgánica data del año
1937 y es debido a ¿chwaby Jockars (105) quienes estudiaron la se

¡“ración a. sb+++’ Bi+++’ cr+++. F.+++. ¡10244. Pbene. “84.4.. Zn++’
Co++, od++, Ni** y Mn+*, en este orden usando columna de alúmina.

Los mismos, ochwab y Jockers (106) proponen el Método do
Goppolssvdorpara an‘lisis de sales según sus cationes o sus uniones
(107).

En 1938 Flood empleó hojas de papel para la separación de
sales (29).

Siguiendo las ideas de ¿chwab, Flood y dmcdsaas en 1943 usar
pagel impregnado con alúmina y comprueban que el orden de migración
do los cationes ou el mismo que en la columna do alúmina, salvo que
el ca++ está entre .1 Mn‘“+y Co++- Ni++, el T10** entre .1 su“+
y Bi+++ el U0+++entre ol Pb*+ y el CuÏ+, ol Sn**++
y detras

antes del Fe'H'+
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del Sb+*Ï y Be*+ , Sr+* y Ge++detrás del lln'H (30)

En 1946 Hop! (43) separó por medio de papeles impregnados *

con elúmina. 8 hidroxiqpinolinn, etc; Fe**+. Mn*+h.Ref . K+ y N34'.
m” y 00*; 30*", no6“- v5" - 21‘? y ou” -N1” - Fe+” - ufff,
usando comosolvente agus. A partir de 1948, cuando Lederer en Aus
tralie y Davies, Burstell y colaboradoresen Inglaterra publican 
sus estudios. empieze a inveatigarse muchomás intensamente en este
campo.llcgándose a aplicarlo en el análisis de aleaciones de mete
les minerales. cenizas de plantas. nenas. etc..



I, 4 Clasificaciones

Las mótodos cromatográficos pueden clasificarse en (115).

l) - Cromatografía de adsorción
2) - ' por intercambio iónico (44,114).
3) - " de partición (129)
4) - " por combinación quimica (chemioromatogrefíeXIu)

los solVentes, que constituyen ls fase móvil puedenclasifi
carse en:

l) - no polares, no ionizantes.

.2) - polares o ionizentes, esenciales en electroeromatogrsfís.

3) - Solventes con afinidad preferencial por le fase sdsorbente.
4) - Solventes que complejsn los solutos (verían los coeficientes

de distribución).

Los edsorbentes empleados en orometOgrafíe son:

l) - Desuperficie active.

2) o de partición

3) - de intercambio iónico.

Este clasificación no es muyrígida dedo que hay edsorbentes
.hue se puedencomporter en distinta forms; ¡si por ejemplo le sílice

puede actuar por adsorción o partición, según el estado en que se eg
ouentre.

En el caso del papel no está aún ¡uy claro el mecanismopor
el que actúe: le hipótesis de que el papel es un simple soporte del
agus no resiste crítica rigurosa dado que en ese caso las separacio
nes con solventes niscibles con agus no serian posibles (72).



Martinn (78) sostiene que el agua forma un complejo con la
celulosa que sería semejante a una solución concentrada de carbo
hidrato.

Hay quienes suponen que el efecto de adsorción no es desprg
oiable en la partición (14), mientras que otros en el caso de iones,
admiten un mecanismototal de adsorción (81). Finalmente ¿chvnfeld
y Broda pudieron comprobar además en el papel un intercambio iónioo
(104). Obuervación que ya fué hecha anteriormente por otros autores

en el caso del Cl3Fe con celulosa (algodón) (91).
Lea solutos ee pueden clasificar de acuerdo con varios ori

terios: el tamanode las moleculas, la naturaleza quimica, naturale
za eléctrica, etc. (113).

El criterio que parecen seguir los trabajos de cromatogra
fía inorgánica sobre papel es dividir las sales de acuerdo con aus
aniones y cationes} es decir que se hicieron separaciones de sales
en que los aniónes o catiónes eran distintos y el oatión o unión el
mismo.

En nuchoa trabajos ue sigue el sistema clásico, es decir oe
tomó un grupo o subgrupo analítico de la_narcha clinica de separa
ción por precipitaciones.

Pollard y colaboradores (95) y Reeves y Crumplor (98) han
propuesto sistemas distintos de análisis sistemático basadas en la
cromatografía.
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1,5. Tecnicas

Las formas más usadas en snáli is cromatogrdfioo sobre pa
pel son:

1) - Tiras
2) - Hojas
3) - Éaquete de tiras ("chromato pack")
4) - CromstOpiln
5) o Paquete de hojas.

19 En tiras: tienen anchas que en le generalidad de los casos varían
entre l y 5 on y largos de 20 e 40 cn. Lacourt et al. proponen,

para ciertas separaciones, papeles de formsvariada: triángulares
rónhicos (58).

El'desarrollo puede hacerse en una sola dirección; ascenden
te (Capilaridad), descendente (oapilaridad " gravedad) ascendente
descenndente (10, mediante flujo electrico (116) o campoeléctrico
(ll). Se ha propuesto un métodoen el que el flujo de corriente 
eléctrica se eponeal flujo del disolvente (74).
2°) En hojas se pueden user estos métodos de desarrollo enforne.
sucesiva en dos direcciones, cambiandoel empleo de solventes die
tintos 6 solvantes y se araciones eléctricas.

otrain (116) ha combinadola electromigración con el flujo
de solventes simultanea, obteniendo separaciones continuas.

Las JoJas pueden estar dobladas en “V” (92) o srrolledas en
tubos (64) o en espirales (64)1

Rutter usó hojas circulares, en las que el desarrollo es rw
dial y el flujo del líquido horizontal (100).

Rewerre y Martinn emplean esta tecnica con flujo de liquido i
Varigble y controlable (99),
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3°) Paquete de tiras: son Varias tiras superpuestas.
4°) La oromstopila: es una column. de discos superpuestas (82).

Las dos'últinas sirven para Operar con cantidades más impor
tantes de sustancias. La cromatoPila puede considerarse comouna

-colunna de celulosa.
5°) Paquete-de hojas para desarrollo multidimensional (23).

En cuanto al tipo de papel, el más empleado es el Whatman

N0° l. También se usan papeles WhatmanN° 3 y N° 4, schleicher y Sch
Sohüll 595 y 589, DArchelles, etc.

Kowkabahyy Cassidy (48) estudiaron 22 clases de papel de
filtro y encontraron que se obtenían valores de R diferentes con
papeles de distinto origen y características. f

La velocidad del líquido en el papel ee mayor en el sentido
de fabricación o sea en el sentido de orientación preferencial de
las fibras (86) por lo cual.ee aconseja a veces cortar las tiras en
la dirección perpendicular a la de fabricación.

Se usó también papel químicamente tratado mediante oxidacio

nes (126, 95) nitraciones (95), impregnsciones con Al (OH)3 (30,31
43, 57.88.89, 120 y 123) Cr(OH)3 (120,123), br(0H)2 (123) N03 (NH
K. Na) y ClNa (69) Quinolina (28.43.63) o sus deriVados (28), SZn
(109) y difernntes sistemas reguladares (25). En general se trabaJó
a temperatura ambiente, es decir 20, 25, 30°C. aunque Lederer (71)

4.

separó tierras raras a temperaturas naya‘es (60°C).
Los cromatogrsmas sobre papel se realizaron en ambientes

saturados con el s01Vsnte, aunque hay autores que usan un “saturan
ye" distinto del solvente (58,60). 4

La humedad del ambiente cromatogréfico se tomó en cuenta en
muypocos estudios (16,23), a pesar de la importancia que reviste el
equilibrio papel-agua, papel-solvsnte, en la estructura del papel.

i ,J



II. Teoria ’
1) - Consideraciones generales.

Las teorías que explican les fenómenos cromatOgraficos ee
basan fundamentalmente.

e) - adsorción.
b) - partición.
o) - intercambio iónioo.

e) Aduorción: ha sido comprobada experimentalmente en algunos casos ‘
(17). Fué desarrollada por wilson, De thlt Gluokunty Weiss (83).

El resultado a que ee llega es; el Rf depende de la concen
tración de sustancia. si el equilibrio se establece inatantaneanente
el borde frontal debe aer nitido para isoterna de adsorción con le
oonoavidadhaoie abajo, pero si el equilibrio no es instantáneo. ee
decir la velocidad de desarrollo es relativamente grande, el borde
frontál 30 hace más difuso (33). AdenfiuClüokauf (33)dice que en
ciertos casos el borde nítida es debido a un fenómenomás complejo
que depende de la gresenoie de micro-poros en las partículas del eo
porte y que se denomina"aelf-sharpening".
b) Particióne fué desarrollada por Martina y Synge: La fase fije es

líquida y esta adsorbida sobre un saporte sólido (5102, papel p.
ejemplo). El solvente es inmiecible con el liquido que forma le fa
ee fije. ¿e ha extendido a solventes miscibles, oilculando como
relación de lau'solubilidades (14).

De acuerdo con este teoria el Rf no depende de le concentra
ción y 105 dos bordes son difusos.

o) intercambio iónicos el Rf es dunción de la concentración (114) ’la forma del borde depende de la isoterna (114) pudiéndose aplicar
en cuanto e la nítida. de los bordes los mismosrazonamientos que ‘
en el.

.__J



ceso de 1a adsorción. Se ha hecho una teoria que considera también
la variación de distribución del solvente e lo largo del papel (130)

2) Cromatografía sobre papel.
El papel de filtro está formadopor.fibras celulósicae en

trelazados y parcialmente unidas (93). distribuidas a azar aunque
existe una orientación preferencial puesta de manifiesto port la r3
sistencia a la tracción, que es mayoren el sentido de fabricación,
1a tendencia a arrollarse al ser semetido a la acción del vapor y 
por ser distinta la capilaridad lo que motiva que al poner una gota
sobre el papel se produzcan manchas alargadas en un sentido.

La estructura del papel observada al microscOpioelectróni
co es radicular: Alos rayos I ofrece zonas cristalinas alternadas
con otras emorfas que serían las reaponsables del hinohamientoo

Los parámetros que han sido más usados para caracterizar un
papel se refieren a la porosidad, tamañomedio y distribución de los
tamaños de los poros.

La densidad del papel es según Manegold de 1,57 BT/om3(76)
La superficie especifica‘del papel no hinchada es de 2.103on2/gr. 
y para el hinchado 3.106 cm?/gr..

Estos valoren fueron hallados por Stammy Millet por el n6
todo de adsorción de ácido esteárico, resultados que chocan porque 
significa que la superficie aumenta1000veces.(lll).

La humedadnormal del papel de filtro en una atmósfera satu
rada es de 22%: 6%se adsorbe casi gran desprendimiento de calor.
aumento de densidad y baja velocidad de difusión (41).

:uimicamente es un polímero de glucosa con uniones p . Por
acción del Na OHconcentrado pueden obtenerse 3 fracciones: l) la.

d\eeluloea insoluble (96% en un buen papel) 2) la(3 celulosa que es
repreoipitada por los ácidos y la X celulosa que no es precipitada
por los ácidos (49).



Las materias minerales estarian retenidas por los grupos.
carboxilar del papel (49).

El papel tiene un débil intercambiador de cationes que fue.
comprobadocon elementos radiosctivos (104). La aolubilidad de le
celulosa en agua es 13 s 21 ppmsegún Strachan (112).

según Consdenet. al. la capacidad de hinchar a le celulosa

vn en orden decreciente de formanids 320 ü etilenglicol vaeOH a
furfurol > Et OH.Los liquidos de constante dieléctrica baje hin
chan nenas a la celulosa,

La velocidad de penetración ascendente de un líquido en un
medio poroso es según MoLeany Tesck.

JL” ¿31'- B¿3- (93)
d t 45h 8 9

A y B son constant s del peyel.
h - tura alcanzada por la columnaliquida.
K't tensión superficial.
V)-viscosidad del líqñidon

d - densidad del liquido.
g I aceleración de le gravedad,
t - tiempo transcurrido desde la iniciación del desarrollo
Müller y Clegg proponen (85):

2h -nt-b
Dondeb-hy D saí

b a + o donde e y o son constante del
papel.

Estos autores estudiaron también que con solventes conte
niendo agus se forma un segundo frente liquido que se ha llenado
frente húmedo(16 y 64); e veces laresolución del frente líquido
depende de la proporción en que se hallan los componentes del
solvente (21).
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II. 3 Teorías propuesta para la oromatoflrafía sobre papel.

La primera teoría proPuesta fué la de Martlnn y Synso. es
decir la teoria de partición, con la que estoa autoras obtuvieron 
resultados concordantes para algunos aminoácidos.

Jones considera que en al caso ¿celos aminoácidos hay una 
cierta adsorción por parte del papel (44).

Burmataubién hn notado este efecto (14).
Hanes y Ioberwood (39) admiten que se forma un complejo oo

lulosa-agua que es el que uctuaría comofeas fija en la partición.
Kowkabanyy Cassidy (48) obtuwieron para aminoácidos distig

tos valores de Ef, según el.papel usado, siendo loa más oaroanon a
los teóricos (calculados en base a la teoria de partición) los obte
nidos con al papel Whatmann° l.

Finalmente Schbnfeld y Broda hallaron mediante la ayuda do
156t0pos radiactivos que el papel tiene un débil poder intercambia
dor oatiónico (104).
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+++III. Separación cromatográfioa do Co+*, Fo y N1N

1) Cualitativn.
o) Antocadontea.

Posiblemente debido a necesidades analíticas, las separacio
nes cronatográfioas do divoraos cationes entre los quo se encuentran
Fc+++.eo” y tu”. han sido las más estudiadas.

Ademfidde las separaciones que pueden provorso on la Tabla

de RI, que on general ¿o cumplen (95) han sido numerosas las publi
caciones sobro ol tema.

Burstall y colaboradores usaron acetone con 5%dc agua y 8%
do Cl H (d I 1,18) para noparar los oloruroa do Niquol, Mangnnoao,

Cobalto y Zinc-(16) y los do Níquol, Manganeso, Cobalto Cobro y hi;
rro con acetonn 6 etilmetilcetona con un 8%do HCl du 1,18.

Arden, Burstall, Davies, etc. ensayaron para los cloruro
do Cobnlto, Cobro. hierro, manganosoy Níquel, solventes que eran
mezclas do nsproPil netilcotona / acotona con ácido clorhídrico:
el más conveniente resultó ser uno que tenía 80%do n-propil-notil
cotona, 10% de acetona y 10% HCLcono. (5)

En Bates tr ba303 so usó la cromatografía descendente.
Anderson y Ledarer (2) emgleaban alcohol butílico normal saturado
con HCl l N, (obtenido por equilibración do 100 nl do butanol con
100 nl a. H6].1 N), para los alarm-on do Fe+++, Co”, en” y N1”

(cromatografía aaoendente). t
Ledarer separó Fo+++de Co++ (cloruros) con acotona (30

partes), HClcono. (5 partes) y agua; 5 partes (60).
Lewisy Griffiths (73). para de’terminarou", y tu” en

acero yzpiritas usaron acotona 50%,nrprOPil-netil-cotona 42%y
CIH cono. 8%.
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Tijina, dato y Kanoehitá separaron hierro de níquel y de
cobre, cadnio, plomo, cobalto y zinc con papeles inpregnadoa con

¡lámina (129).
Lacourt, Glllard y Van de Walle separaron Ni++ de Co++con

acetona (52).
Lacourt, bomnereynes, Gtiler y Baruh ensayuron acetonn y

alcoholes inferiores, encontrando muyefectiva una mezcla de aceto
na con 1,4 fi de etanol y 1%de HCl anhidro en peuo (51).

Laoourt, Somnereyne, Degeyndt, Baruh y Gillard estudiaron
+++. Ni++ y V5+, y Co*+ de Ni++, usando para

esta última una mezcla de acetona, etanol y BCI cone. (95- 5-1) (50).
la separación de Fe

Estos autores también estudiaron otros medios para este oa
so (53,57). Enplearon desarrollo descendente.

Alnahdi y Wilson separaron Cu**, Ni++ y Fe
con ditiocarbamato (1).

+++ oonpleJando

Bhibata y HOIIRSreconocieron Fe*+*, Mn**, Cd++, Co+*, Ni+*
y Zn**, con papel impregnado con sulfuro de zinc (109), constituyen
do un caso de cromatografía quimica en.que las separacioneu son de
bidas a los distintos valoren del producto de solubilidad de los
sulfuros de los respectivos metales.

Harasawa separó Fe+**, Co+*, Ni*+, Mn++oy Zn++ con ecetonn
conteniendo 6 - 8 fi de HCl cono. (40).

Vuyarko y Garaninn; Fe+++ de Co++ con papeles impregnado

con hidróxidoe de Al+++, 5r+M y Cr++* (123)) aqui la separación
es causada por los distintos valores de los P. de los hidróxidoe.

ranura separó1V”, en”, eo”, ph“, un”, of“ y N1“
con ¡cetona (10 val) y HCl 35% (l Val) (119)

Beck separó Fe+++, Cu++, Co++, 75+ y V
¡tor conteniendo son“ (8).

6* usando piridina y



Frierson y Jones repararon Fe*+* de Co++con piridinn
(40 partes) n-butanol (10 partes) BCI 6 N (5 partes) y agua (30
partes); y agua (30 partes); Fe+++, oo+*, N1++y Hn*+con butanol
(50 per es) piridina (10 partes)agua ( 10 parten) y 28 ng de dife
nilanina por nl; Fe+++, Co*+, N1++y Zn++con butanol (40 partes),
etil-netil oetona (25 partes) y 30 ng por nl de difenilaninn (32).

Hop! separó níquel de cobalto con agua, pero usando papel

impregnado con Al (OH)3 (43).
Surack, Leffler y Martinovioh separaron Fe*+*, Co++. Mn**y

N1++ con acetone + 3% de HCl 6 N y acetone 87%, BCI 6K Ifi y agua

3% (118) o

' En de hacer notar que en todos estos trabajos le oonposi-—
ción del solvente se da en volúmenespor ciento.



III, 2 solventes

Los solVentes usados para los desarrollos de estos catio
nes son casi todos fuertemente ácidos; de los solventes mencionados
en la bibliografia ee eligió el compuestopor 90 volúmenesde ace
tona y lO de (cido clorhídrico concentrado; tiene la ventaja de ser
rápido y sencillo (2 horas dura el desarrollo), sin embargoadolece
de algunos inconvenientes:
l) El papel tiene siempre hierro en cantidades regulares, que no p“!
dieron eliminarse totalmente por lavado con ácido clorhídrico. Este
hierro da blancas apreciables, que aumentancon la acidez del medio.
2) el solvente tiene una estabilidad limitada, pues da por polineri
zación da productos oscuros. Por esta razón no se consideró conwe
niente saturar el ambiente cromatográfico 24 horas antes de cada 
experiencia, según lo aconsejado por Lacourt (58).
3) De sensible a humedades eleVadas (90-100 fi), produciéndose con
retraso del hierro y cobalto y un avance del níquel. Ademislas ban
das son más difusas.

III, 3 Aparatos
Se empleó comocámara cromatográfica un acuario de forma de

un paralelipipedo de aproximadamente 40 X 20 X 20 cm, que durante
la Operación ee tapaba con un vidrio plano para tener un ambiente
cerrado.

Dentro de la cámara se colocó un seporte de 35 cmde altura
que sostenía una cápsula de Petri de lo cmde diámetro.

Para la medición de las soluciones se usó una micro-pipeta
que era un tubo estirado, este gotcro se calibró por pesada de 50
tota- de agua y ee tomó el promedio.



1° determinación 2° determinación

Peso de 50 gotaa de agua tara 3 21,7631 21,7744

tara 3 21,1105 21'1104
0,6527 0.6640

Promedio a 0,658

peuo de la gota: 0.011 gr, aproximadamente0.01 ml.

III, 4 Técnica
Unahora antes de comenzaruna experiencia ee vartia el eol

vente por las paredes del recipiente para saturar el ambiente.
Este tiempo se consideraba suficiente.

Luego ee colocaban las bandas en la cápsula, por medio de
pinsau de material plástico, para evitar cualquier contaminación
y se las mantenía en su lugar con un aro de vidrio colocado en la
cápaula.

¿e vertia luego el solvente (unos 30 cms): el desarrollo,
que era descendente, duraba unas 2 horas en las que el liquido reco
rria unos 20 cm.

Se trabajo a temperatura ambiente (24° - 29°C) y no ee tuvo
en cuenta la humedadrelativa.

Las tiras eran de papel WhatmanN° l de 25 cm de largo por
1.5 cmde ancho. Entes tiras ee cortaron con tijeras cromadas para
evitar una peqible contaminacióncon hierro.

Para disminuir el contenido de hierro del papel ee lo lava
ron HCl cono. al 10%en volumen, dejándolo durante una noche eumerg¿
do en esa solución. Luegoee lo enjungaba con agua destilada hasta
que el lavado era neutro al tornauol.

El hierro no ee elimina totalmente por este metodo, porque
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está en una torna dificil de disolver, pero los blancos disminuyen
bastantoo

El papel se corto perpendicularmente e la dirección de má
quina que ee determinó por la orientación preferencial de las fibrau. 111o5
a) Soluciones de cloruro de niquela se pesan 5,0625 gr de N1 012.
6 H O puro se disuelven en agua. Se lleva e volumen en un natraz de
250 nl se homogeiniza.

b) Solución de cloruro de eobaltoz Se peuan 5,0375 de Co 012. 6 H20
puro. se disuelve en agua, Se lleva a volumen en un ¡atroz de 250 nl
se honogeiniza.

o) qolución de cloruro de hierro: Se pesan 6,0491 de Fe 013. 6H20,
se disuelve en agua, se acidula con HClcono. para retrogradar le
hidrólisis. Se lleVa a volumenen un natraz de 250 nl se honogeini
za.

Estas soluciones contienen 50 gammaapor 0,01 nl.
d) Las soluciones de los cationes extraños se hacen al 2%ae toman
partes iguales de oade una de Catas 4 soluciones y una de agua des
tilada.

Se coloca una gota de esta solución sobre el papel y se seca
el aire. III.6

Se hacían 8 cromatogranas por yegt un blanco, un testigo
con oloruroe de hierro, niquel y cobalto solos y 6 enenyOI.

Una vez obtenido el oromagrana ee lo sacaba al aire y se reg
labs por rociamiento de una solución de reactivo.

El niquel ee revelaba con solución alcohólica de dinetil
glioxina al 1%y luego exposición e vapores anoniacales: da color
rojo cereza.
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El hierro y ol cobalto con So N K al 20%, ol primero da

color rojo sangre y el segundo azul. Tanbién pueden.rovalarso con
una solución aodtioa do nitroso nafta} queda color gris verdoso

+ +
con ol Fo+ + y rojo con ol Co+ .

Se onsayaron los siguientes cationes NH*4,K*, Na‘, L1+,
c.++, M8+4». 33-M}, A“iD-Qui.ób+++’ cu++. 314-4». Cd++’ Zrii-4'. Pb++’ H8++.

Pt+6’ Bi++. Su++' Sn++++’ A1+++’ Mn++. Cr+++’ v02+++’ Zro++' v02++.
Los resultados giguran on la tabla n’ 9. ‘

Solo interfieren ol Sn++.que al reducir ol hierro alarga
en banda on tal forma que llega a cubrir casi todo ol papel y 01
cobro cuando soz'ovela con SCR- (marcha Junto con ol Co++).

Lu segunda serio do oxgeriencias no hizo mucho tiempo dos
pu‘s que la primera, pero sobre la mismapartida de papal. Se supo
ne que las diferncias son debidas a que 1a humedadrolativn ambien
t. ora bastante máselevada on ¡stas últimas.

Tambiéncabo la suposición do que ol ¡oido retenido por ol
papel haya catalizado una oxidación del mismo.
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Tabla N’ 2
Tabla de Rf

Interferento Temp..c ¡11‘N

un: 26 0.35
I o 0’32

x* - 0.37
u n 0'37

nn** v 0.38I I
33” 24-27 0.36

n u 0’31

Ph“ 26-27 0,38
' ' 0.35

ca" 25-26 0.35
a n 0.32

#+++ 26-27 0.35fl I
A1’*’ 25-26 0.30
' ' 0.35

znH 24-27 0.32
a o 0.27

un“ 30 0.35
n - 0.34

or*** 28 0.28

.**+ n 0.26”vo ' 0.32
n n 0’30

Promedio 0934

Error medio do cada observ.3 0.03

c°++

0994

0095

0.97
0.94
0095

0.94
0995

0.91
009°

0.89
0.92
0.92
0'93
0.83
0993

0994

0994

0094
0,89
0.91
0.88
0.90
0.89
0.92

0.92
3 0.02

Fo

.0

tar-vnh.roh’rorarah’royarar:bitoro¡ar!rah’rohiha3

+

Ola
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Tabla a. nf
Interferento MÍH 00H 30+”

Na* 0,11 0,88 1
n 0,14 0,93 1

11* 0,14 0,90 1
" 0,08 0,88 1

1-*** 0,11 0,88 1
w 0,10 0,90 1

31*** 0,12 0,88 1
u 0,11 0,91 1

Sb*** 0,14 0,75 1
- 0,15 0,62 1

0u**- 0,11 0,89 1
- 0.10 0,91 1

Pt5*- 0,20 0,84 1
n 0,17 0,82 1

Bo**- 0,13 0,81 1

- 0,14 0,80 1 1

zroH 0,11 0,87 1 ‘
w 0,11 0,87 1 Í

002++ 0,11 0,88 1
u 0,10 0,90 1

c.** 0,11 0,81 1
w 0,09 0,93 1

+* 0,14 0.94 1
w 0,11 0,94 1

Promedio 0,12 0.87 1
Error medio de cada. ob
servaciónl Ï- 0,03 3 0,05 3 o
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IV. Cromatografía cuantitativa

1) Consideraciones generalesa
una vez obtenido un cromatograma, ae revela y valora por

ndtodos que pueden clasificarse en (10, 19, 72).
I Valoración de manchas

a) medición del largo de la mancha .( con p¿an1metro
b) medición de 1a superficie ( contando cuadraditos

( por pesada
Los resultados pueden representarse gráficamente, Flood

relacionó mediante una fórmula la superficie y el ancho de la banda
con la concentración (30, 31).

o) comparación visual. ‘
II) Métodoscolorimátricos

a) "deneidad total“ (total density). el producto de la f
densidad de color promedio por la superficie es una función de la
concentración.

b) color total: se difurencia del anterior en que se comr
para toda la manchade una sola vez.

o) color máximoes aproximadamente proporcional a 1a oog
centración.

d) área por color máximo;no reporta mayores ventajas
sobre el anterior.

La determinación se puede hacer por transmitanntfl,nrofle
ctanoia o fluorescencin. En algunos métodos ee usa lu: monocromá
tica.

I II) Métodosbasados en 1a medición de radiactividad.
son muy precisos (hasta 1%). Se emplean contadores Boiger

Müller, placas fotográficas o contadores visuales



4) M‘todos diversos que no entran en los grupos anteriores.

rayos X, difracción de electrones, rotación óptica, tég 
nicas fotográficas, medición del Indice de regracción de la eolg 
ción en contacto con el adsorbente, etc.

II p Métodos en que ae efectúa la determinación por métodos cuan
titativoe clásicos.

Previamente se puede extraer o destruir materia orgánica a
hay autores que han empleadomicrosoxhlet para la extracción.

La valoración se puede efectuar por.

a) polarografía
b) espectrografia
o) oolorimetria
d) microvolumetria

III - Mdtodopor retención: fuí deearrolafo por Wielandy cola
boradores (127, 128). Ea muyinteresante porque no requiere aparatos
especiales. Unavez hecho el desarrollo en una dirección, ae deearrg
lla perpendicularmente usando un reactivo coloreado o que da oolor
con laa sustancias a determinar ee forma una "V" cuya altura ee fun
ción de la concentración.

El primer mdtodo (comparación de áreas fué usado por Oka
y Murata para determinar Cu en Zn (87) y Cd+ en Zn (87).

Para determinar Cu, Fe y V en rooaa, Weiss. Fallab y Erlenmg
yer usaron este procedimiento (125): Arden y colaboradores lo usaron

para Valorar UOZQ+(6).
El mdtodo de medición de area- fui preoonizado por Flood (30)

en 1942, en 1949 el mismoautor llegó a la conclusión de que el area



-24.

es prOporcional al logaritmo de la concentración.
Conla tecnica de Butter (cromatografía circular) Venture

llo y Ghe(124) llegaron a una predisión bastante aceptable con el
metodo de Flood, analizaron muestras con Cu**. Fe+*. Zn*+. Ni++ y
Pb+*. Erlenmeyer y col. (27) obtuvieron resultados excelentes para
metales alcalinas y alcalino terreos; Lacourt y col. no pudieron 
llegar a resultados satisfactorios para Al+*, Ti++++,.re*++(58)
Erlenmeyer empleaba tecnica ascendente y Lacourt descendente.

El metodo basado en la medición de radiactividad fue usado

por Frierson y Jones para sales de Fe***, Co++. Ni++, Mn++, Zn++

Pb++, 31***, Po. Na+, K’, T1**** y So+++ (32).
Sin embargo en el mayor numero de trabajos se empleo proce

dimientos en que se aplicaban metodoscuantitativos corrientes. Dra
nio y Cobre, Cobslto, Niquel y Manganesoen aceros t piritas fueron
valorados por Lewis y Griffiths quemandola porción de banda que con
tiene el metal a determinar y posterior polarografia. Trabajsron con
cantidades del orden de los loo microgramos (73); Davies y Burstall(5f
determinaron muchoselementos destruyendo materia argánica y luego
efectuando la caloración por ¡olorimetría, polarografía o espectro
metria; Laoourt.y colaboradores determinaron Ni*+ y Co++eluyendo y
realizando luego una colorimetria.*

“Trabajaron con 2-10 microgramos de Ni8+ y 2-20 de Co+*(52)
Los mismos emplearon un procedimiento similar para Fe+++-, A+++, y

T1**** (68), 44): ro***. v** y Ai*** y 3104-, BO‘ y no (55.56.59)
Los mismos investigadores determinaron H 0¿' en presencia de V03- y
Cr04- por microvolumetría (60), Davies determinfi Cd en aleaciones de
Cupor elución con Cl H4ficaliente y posterior polarografia (22);
Kemberdeterminó oro oolorimetrioamente a) combustión de la metaria
orgánica b) destrucción con ¡oido perclorioo y o) elución; el mas
conveniente resultó este último (46) Anderson y Lederer separaron ma
crocantidadee de Tl+++ usando papel de 6 mmde espesor, valorandolo

por gravimetria (2).
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IV, 2 Parte Experimental
J

El procedimiento dogundo fui el mismo que en la pprte cua
litativa pero se tomóen cuenta la temperatura y la hunsdad.

La temperatura se mantenía a 25° + 0,1°C por medio de un
baño. que consistía en un baño de fibrocemento de unos 0,80 m de
diámotro y l m. de alto y un termostato "Fisher", a vapor de éter.
A la cámara cromatOgráfica se le había agregado plomo a la base,
para que no flote. La camára en ¡ste caso era cilindrica, de dimen
siones semejantes a la usada en las separaciones cualitativas,

El nivel de agua del baño llegaba e 2 - 3 cm del borde de
la cámara.

La humedadso mantenía constante con una solución saturada

de Cl N34 + KFC}. cuyas hemedades relativas deequilibrio son a 20°
72.6 fi, 25° 71.2 fi y a 30° 68,9 f (50) es decir aproximadamente 
70 fi.

Los papeles se acondicionaban 24 horas en una atmósfera con
esta humedad.

IV. 3 Solventes ‘

El solvente usado en la parte cualitativa no se prestaba a
separaciones cuantitativas porque l) la separación de cobalto y hie
rro no era satisfactoria porque las manchasVancasi superpuestas 
2) El alto contenido de ácido clorhidrioos hacia que se disolvieran
cantidades apreciables de hierro que se encuentran en una forma di
ficil do disolver.

Los que contienen butanol son en general muchomas lentos
que los solventes del tipo alcoholes-cetonas livianas.

Las impregnaciones con Al (OH) , Cr (0H)3, Sr (OH)2 y SZn 
no fueron estudiadas. comoasi tampoco los metodos con solventes co
mopiridina y éter.
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So estudió un aolvnnto prepuoatq por Laoourt ot al. (50)
compuesto de 95 partos de acotonn. 5 parten de etanol 1 do clorhí
drico concentrado. La separación Fo-Co no noJoróo

Con Motnnol + HCl 1%: no hubo aOparación l

" etanol + HCl 1%: ' ' ' ‘

Alcohol Anilioo + BCI 1%: w '

Aootonn 88% + Cl H 1% + Metanol 10%: hubo un. mejor ¡opa
raoión de hierro-cobalto.

Acotona 79 + OIR 11 + Metanol 20% a nopnrnción muy buena

Rf Ef”- o,37 - 0,34 ao**- 0.76 - 0,76 y FJ” 1.00 - 1.00 .
Acotona 79%+ CIB 1% + etanol 20%: separación no tan buon:

Fo++ - Co++ .

Aootonn 49% + Cl H 1% + Motanol 50%: ' " ' "

Fo*+ - Co++ .

Solnnto Separación ro-Co-Ni. SOpmoión row-Oo”

n0039976+nc11fi / — 
ot OH 99% + Hal 1% / - 
Anonggatnmm / - 

M02c0887601319t+m 011101 / + +

n02 co 79%»01.H 1% + llo on 20% / + .p separaciónóptima
no2 co 7914.01 a 19€+ ¡t on 20% /

m2 co 499ml n 1% + Mo on 507: / + +
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IV,4 Límite de separación

a) boluciones: Para hallar el límite superior se prepare
ron soluciones de modo que 0,01 ml contuvieran 500 micrOgramoe del
ion y luego se hacían diluciones para obtener concentraciones de

400, 300, 200 y lOOmicrogramos/ 0,01 nl. Estas soluciones ee obtig
nen llevando a 100 ml.

20,15 gr. de 0'12 oo. 6 H20

pe d. 013151006 0
Lea atrae soluciones ee prepararon comose.indica en III,S

b) Solventea El solvente usado tenia 79%de acetonn, 20%de
metanol y 1% de HCl cono. u/v

o) Ensayos: Al eumentarse las concentraciones de loa iones
la banda se ensancha, se producen "cprrimientos", zonas diÍUses y
un aumento de los valoreu de RI. Ani en el caso del Ni se llegan 
con 500 microgramos e R! - 0,56, que es superior el valor que tie
ne cuando se ponen lo micro¿ramos que ee R! = 0,35, con el cobalto
ee obtiene en idénticas condiciones Ria 0,85, contra 0,76 obtenido
con lO mierogramos. El Fe de siempre Rf - 1,00. Debe tenerse prequ
te que estos límites de separación solo tienen valor para las con
dicioneu experimentales indicadas: dimensioneu y calidad del papel
y la longitud del desarrollo.

El limite inferior puede considerarse de l microgramopara
el níquel cuando ee lo revele con dimetilglioxime; 5 microgramoe
de cobalto son dificiles de poner de manifiesto con SCNK pero con
c(nitroso - a nrftol se revela - l micrqgnmo



El hiorro sicnpro da resultado. positivun,.lo gp. no por
m1tonatal-cor con“¿una o].11-11;-inferior»

1 ucromo do en"! pudodetectar-o en pronuncia de 100 do N1“:
100 a. ro***.
1 noroaamo de m” " ' " " ' " " OoMy

100 a. 20*“.

Usandopnpolu do tom diver“ podrían “rima lo. 11:11:09
do 1a cantidad» do los ion” n "parar (53).
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Iv. 5 Determinación cuantitatiVs a. ro***, oo++y Ni’
s) Soluciones

I) 4.1 Ni**, s- pesan 5,0629 gr de 012 Ni 6 Hz
250 nl. La solución asi obtenida tiene 50 microgramos/0,01nl.

II) del Co**z s. pesan 5,0375 gr de 012
250 Il. La solución tiene 50 nicrogranos/b,01 nl.
III) del re+*: Se parts de cloruro: pero cono este está casi siempre

0 que se llsvnn s 

Co, 6 HZO que se llevan s

hidratado so prepara una solución un poco más concentrado es decir

que en vs: de los 6.0495 sr de Cl Fe. 6 320, se pesa un'poco nds,
luego se titulo por dioronatinetría, con diferilanina conoindicador.

usando 012 Sn cono reductor y 012 Hg para destruir el erosso de este
último (47).

La solución usado en los experiencias subsiguientes se obtu
vo llevando 6.4 gr de cloruro de hierro e 50 nl y titulsndo 2 por
ciones de lo nl o/u con dicronsto de 0.05 N. Se gastaron:

l) 18,00 nl.2) '10
Esto es 50,29 microgramos/0.01 nl.

Se tomaron 47.72 Il de esta solución y se llevaron s 50 nl
con lo que se obtuvo ls concentración deseada.

Se proparó luego un tipo con lo nl de cada una de estas so
luciones y diluysndo s 50 nl. Se agregó 2 - 3 nl de HCl cono. porn
evitar la hidrólisis del ro***.
b) comparación de manchas
l) para el Ni++ase hicieron tipos con soluciones de distinta con
centración que variaban entre l y lo microgramos. Las diferencias 
entre los tipos se hacen apreciables cuando la diferencia es mayor
de 3 - 4 nicrigranos.



+++II) para el Fe , ee hicieron tipos desde 1 a 10 microgramos, en
contrándose que la diferencia es asi imperoeptible.

o) Medición del ancho de banda:
Se ensayó solamente el hierro: se colocaron sobre las ban

das de papel cantidadeu de 10, 20, 30, 40 microgramOS de Fe++*, ee
desarrolló el cromatogramay de encontraron diferencias variables,
que Variaban sin seguir ninguna ley de dependencia con la concen
tración.

d) por colorimetría

l) colororimetría del N1++ldeterminación del níquel por el método
de la dimetilglioxinahiquélica.
Fundamento:ee base en el color del compuesto de la dimetil-gliox¿

ma con el Miquel oxidado con Br2 a N1;!'(110) el exceso de broma 
es destruido por amoniaco: el color del complejo ee rojo y varia 
con el tiempo, aumentandodurante el primer cuarto de hora y dismá
huyendo después. No debe haber cobre (II).

Loluciones: Dimotil glioxiaa al 1%en etanol
Agua de bromo
Amoníaco concentrado

oolución patrón de níquel: se usa la mismade los ensayos
cuantitativos (ver IV, 4).
Aparato: se utilizó un espectrufotocolorímetro ¿onan de mono-croma
tizador a red con un.°3 de 15 mja, con 3 filtros de banda (azul,
verde y rojo). La escala es lineal con la densidad óptica.i
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Técnica empleada: A la solución 6oida(lo - 20 ml) e 35° ee le egre
gan 5 gotas de agua de bromo y luego amoniaco hasta decoloración:

luego 0,5 ml de dimetilgliokima y ne llova e volumen, 50 ml. El 
blanco tiene la miumaacidez que los tipos. La lectura ee hace e 
los 30 minutos (101).

Para establecer la longitud de onda aproyinda para la de
terminación ae realiza la experiencia siguiente con una solución
de concentración fija se determina la densidad óptica Varinndole
longitud de onde de la luz desde 420 hasta 680 ny. Los resultados
figuran en le Tabla n° 10 y ee representan en la gráfica n°1.

Tabla ¿Q
(¡n/e.) D x 100 (¡n/x) D x 100

Filtro 420 14,6 Filtro 540 10,5
Azul 44o 15,5 Verde 560 8.5

460 15,8 58° 703

47° 15's Filtro 580 5,3
‘8° 15'7 Rojo 600 4.8

Filtro 470 15,6 620 3,8
Verde 480 15.5 640 2,8

soo 13.9 560 2.4
520 12,0 680 1.2

De aquí ee deduce que la longitud de onda mas conveniente

ee 460VNM,F. azul, dado que un Se?) de 10 E/AÓGun error menor
d. 1%e

II) Densidad de color en función del tiempo.
La experiencia consistió en tomar una cantidad conocida

de sal de níquel, equivalentes a 60 microaremoeen este cano, ee
guir la tecnico indicada más arriba y hacer lecturau e los 5,10. 204
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0to., minutos . Los resultados figuran en la Tabla 11 y se repreaqg
tan en la gráfica 2.

t (min.) D z 100
5 78,5

10 78,5

20 79.0

30 79.1

40 79.3

50 79.5 Tabla 11

Do acuerdo con los resultados obtenidos se deduce que si se
hace la lectura a los 30 minutos. 1a variación de densidad óptica
en 1 minuto, u menor que el error que da el aparato.

III) DensidadesOpticas en función de la mncentraoión.
Las determinaciones ¡e hicieron siguiendo la técnica ya indica

da, con luz de 460 mp (Filtm azul), en cubeta de 3 om.
Los resultados obtenidos figuran un la tabla 12 y se represen

tan en 1a.gráfica 3.

J
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Tabla 12

N1**( microgramo/ 5o m1) D x 100 n x 100

5 6,0 6,1
10 12,3 12,8

15 18,8 19.6
20 26,2 26,2
25 32,8 33.2
30 40.3 39.9
35 47.5 46,2
4° 53.8 52,8

45 60,0 59,9

50 65.9 65.7
55 72,1 72,6
60 78,0 79,1

De 1a gráfica se deduce que en este caso ¡e cumple la ley do

Beer. el valor de k que se obtiene de la gráfica en 1,32 gtífifig
Determinación de cobalto.

n) por el método del sulfocianuro.
Fundamentos Se basa en el color azul del complejo de sulfocianuro y
cobalto. El color es intensificado por el agregado de acetona, Intqg

+++ ++ +++ ++
fieren Fe , Cu , Bi ., N1 _ y lo. metales que dan tiocianatos 
insolublos o poco disociados.

Soluciones b'c N NH4 al 50%

Cl2 Sn, 2 H20 20 gr. en 100 m1 HCl 2 N(parn redu
cir al FJ" a Fo" queno interfiere).
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Aparato; capaotmfotooolorimetro Jouan (vide supra)

Técnicas; Se agrega a la solución neutra. o ligeramente ácida 5 ml

de tiocianato de amonio y 12,5 ml de acetona luego 5 gotas de la eg
lución de cloruro eetannoso. ¿se lleva. luego el volumen o. 25 m1 (101).

1Las determinamoma ne hace: en la cubeta de 3 cm.
Para establecer la longitud de onda.más conveniente ae toma

una o lución de concentración fija y ee varia la longitud de onda de
la luz desde 400 a. 720 mA,

Las resultados obtenidos figuran en la tabla 13 y ee repre
sentan en la gráfica 4.

Tablg 1}

Filtro (uh) D x 100 Filtro (ll/0L) D z 100
Azul 400 O verde 580 2,5

420 o rojo 580 3.8

440 O 600 4.6

460 0,1 620 6,5
481 0,6 640 7,8

Verde 480 O 660 6,5

500 0,2 680 4.5
520 0,6 700 2,6
540 0,7 720 0.3
560 1,7

De aqui ee deduce que la longitud de onda. más conveniente

¡a 64om,“ (Filtro rojo).
2) Deneidadee ópticas en función de la concentración:

Se siguió la tecnica descriyta más arriba, con una longitud

de onda de 640 mp y en cubeta de 3 cm.
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Tabla 14

Co." (mr/en 25 ml)
lo
20

3o

4o

so

100

150

200

250

300

Comose puede ver en la tabla 14 y en lo. grafico. S 1a ley de

Beer también se cu.z.p1e en este caso K a. o. 269

Este métodono fué utilizado por su baja sensibilidad y porb
que 1a scetons, al evaporerse rápidamente, ocasionabs variaciones .
irre_;ulares en las lecturas.

Método del ácido R —Nitroso
++

Fundmnül 91 C0 en un medio de pH 4, obtenido con una solución

reguladora de “etica-acetato de sodio, reacciona con e]. ácido R ni

Soluciones;

Dxloo
2.o
5.1
7,8

10,5
14,1
27.0
40,9
54,0
66,5
80,0

tmso dando un compuesto de color rojo Cerezo. (101).
El reactivo tiene un color amarillo intenso.

Solución s1 0.1 5 de la al sódica del ácido :L-Nitrosc
Acetato de sodio al 20%.

Aparatos Espectrofotocolori'netro Jousn (vide‘ supra)

133100
2.1
4.9
7.9

10.6
13.3
27.2
40.5
54,2
66,0
81,0

Técnica: Se agrega s ls muestra ligeramente ácida 10 m1de ls solu
> ción de acetato de sodio y 2 m1 exactamente medidos de la solución 

I."
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del reactivo. Se completa el volumen n 50 ml.

Temperatura de trabajo 25° Cp
rara establecer la longitud de onda mas apropiada farc las

determinaciones se realize 1a experiencia siguiente con una solución
de concentración fija se mide la densidad óptica variando 1a longi
tud de onda de 1a luz.

Tabla 1

Filtro (mMj n x 100 Filtm (mA ) D x 100
Azul 400 46, Verde 480 63. 6

- 420 48 - 490 64.3

n 44o 47.3 " 500 62.1

" 460 56,6 " 520 56,8

n 4’80 64, 2 " 54o 49. 1

Los resultados obtenidos figuran en la tabla 15 y se repreaeg
tan en la gráfica 6.

Abaorcióndel reactivo respecto del acetato sódico.

Filtra ( mpk) D x 100
Azul 460 21,7

" 480 9.9
Verde 480 7,6

500 3.4
520 1.3

Comoae puede ver en la tabla el valor de la densidad ópti
ca do la aolución del reactivo ea apreciable de lo que se deduce .9
que la cantidad de reactivo debe ser exactavonte medida en los ensa
yo Sp
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Densidad óptica en función de la concentración. Se usó lu}
do 490 m ¡my filtro de banda verde. La cubeta era de 3 cm. Los rea
eultadoe figuran en la tnbla 16 y no representan en la gráfica. 7.

Tabla 16

Co++g»«gryso ) D x 100 D x 100
lo 16,4 16,6
2o 32.2 31,8
30 48,1 46,4
4o 62,9 62,3
50 77.5 77,0
60 92.3 92.0

De la gráfica se deduce ¿ue en este caso se cumple la leylD x 00
de Beers el valor de K que se obtiene de la gráfica en 1,47€ fl¿\
8) Deterninación del hierro. Métododel ailfooianuro se basa en el
color que el Po+++desarrolla on medio ácido con al ión aulfocienu
ro. Este color varia de intensidad con el tiempo,

Se agrega permangansto para asegurar que todo el hierro es
tá al estado fér;ico.

Soluciones; Se HK al 10%

SO4H2 al 1/10
Mu o4 K al 1 fio

Técnica; ae agregan a la muestra 2 gotas de la solución de permnnga
nato y 2,5 ml de 1a solución de eulfurioo. Se deJa media hora en un
termostato a 250 C. Se agregan 5 ml do solución de SC NX, se lleva
a so m1y lee (101).

Para astablecer la longitud de onda más qprupiada para las
determinacioneese realiza la experiencia siguiente con una solución

de concentración fija yise midé la densidad ¿ptica variando la long;
tud de onda de la luz,
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baby! ¿z

Filtro ( mr.) D z 100 Filtro (¡aM ) n x 100

Azul 44o 25,7 Verde 470 27

" 450 26,7 - 430 25,1
- 460 26.9 ' 490 24,2
w 470 26.9 ' 500 23.3

' 480 26,1 .

Los resaltadoa obtenidos figuran on la tabla 17 y no repro
cantan en la grfifioa 8.

Densidndoaópticna en función do la concentración.

¿e usó luz de 470 EN ágiltmaaml. La cubata em do 3 q.
FJ" (py /so m1) la x oo v z 100

10 4.4 4,4
20 10.1 10.5
30 15.1 17.8
40 20,6 23,1
50 26.3 29,1
60 32,6 34,8
80 45.3 47.2

100 s7 58,2
120 67.6 69.6
140 81 83

160 31,8 92,7

comola rep'mductibilidad de ésto método resulto ser baja ¡o
¡Justamn más lao hundimiento"
Técnicas no agregan a la nuestra m un natru do 50 m10.1 m1do pen.
manganato al 1 ,40 y 25 m1 de oulfurico al décimo. Lueco ¡o echa con

cuidst por las parudos del matmz agua destilada. para formar un ver.
dadom I‘o:_=olc:hon“acuosa. por encima do Gato u agregan 5 m1 de solu



ción de se HKal 10%en ncetona, Se dejan 30 minutos n 25°C,
Se agitan 15 segundos, ajusta el volumeny vuelve a agitar 5 segun
dos, se lee a los 2 minutos,

La solución aoetonioa de sulfooianuro flota sobre 01 agua
permitiendo una mejor reproductiuilided ón la agitación. Adem‘sla
aoetona aumentala sensibilidad de la reacción.

Con esta técnica ae pudo obtener para 100 microgramos do
Fofiw los siguientes valores de la densidad óptica.

62,5 62,7 62,2 62,4 62,3 62,4 promedio 62,4
0,1 0,3 0,2 0,0 0.1 0.o

¡2a 0,01 + 0,0. + 0,04 + 0,01 n 0,15

e a + 1 . 0,18 error medio de Onda observación

que no alcanza al 0,5 fi ae usó también luz de 470 a}, con filtro ..
azul y en cubeta de 3 cm.

Tabla 12
Fe+++(Micrograno/50 ml) D z 100 D z 100

10 5,2 5,8
¿O 11,5 11,8

30 18,0 18,6
40 25,0 25.5
50 31,0 31,3
60 37,1 36,5
80 50,2 50,0

100 62.3 62,4

120 74.9 74,5
140 81,2 88,0
160 98,3 98,1
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Ion¿nooobtonfiuarm unla abla 1! y a. apra-ont“
u 1a gráfica 9r

Cono no puede r3;rev-cias, su cumpla tnmfbión m “to nano 1a o.

la do Beer Kn 0.633.

S. o tradicióndo la. solucion" patron“
Para pour cobro 01 papal m Cantidaddotar'ennnh lo ¡ola

0161:oo mp1“ un 1a dutominacidn «al limito do "punción una n1
cmpipotn capilar. 3a manojoRaul“ incómodoo insegura.

3a procedió antena" por pacmanda la gota en una ¡alcala

a la décimade ¡dual-mo. tunacántqu a 0,1%.. ha: ¡lasposibili
dad". posan:h tin de papelo pon: un entero cantante“ lo].qu
(mln:thn porpcmcia)"

¡1 métododo ¡nada del ¿atom una o). aumentado al un
pelo neto por 19 que u Mcidid pecar 1a tin.

h. idea om pinar la. tin antes y down“ ds alocada la sota,
I arman 1. Manuela do 1.oevaporaciónde].agua u 01 amp. do
n pueda,»

B].inutmmntd.com-tia a unsutura, ul cuanta ¡1 no.
ganan1 una islam o la “cin de ¡3, e. ¡sistemaóptico, una
"Kettler". de un ¡ale ¡latinos
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¡1 papel usado ¿mato uto- onnmn. ni comoun los hecho.
dond. las ¡marionetas con distinto- Iolvontn, ¡staba ¡condicionado
durante 24 horas en un ambienta con una humana uh tin 70! o
(vido cupra);

¡‘a 01 ubican do la un de balanza. 01 papel al acondiciona
do pierdo o gana pozo, uan un. la Modan! ambiente menor o mayor

‘ que 1a do equilibrio con 1a tin.
Se determinó la variación de poso de dos tiran colocadas un un

“Manto máshúmedoslos asaltado. tigms'm 1a tabla. 20 y no no
presentan on 1a gráfica..

Tab

Papel l Payo]. II

near: (ug) run (ng) Tiempo(193,) Pou (¡gh

19 270. 5 19 266, 8
39 270.3 ao 266,8
60 mm so 266.8
9p 270.7 eo 266,8

120 270,6 ¡zo 266.0
190 270.8 no 256,8
¡Ao 270,8 18g 366,8

no 270.6 219 266.!
24o 270,3 24o 266,0
270 270. 8 270 266,8

3m 270,8 300 266,8



X

Como.no observa las variaciones de peso son baetmto roguá \

lar“ y deepan de 4 pinnton puede consideraron que el poso del papel 3
no varia on un minuto,

Comola pesada no puede hacer-o on el mismo instant. en que
so coloca 1a gota, le hizo primeramente una ¡01'19 de experiencia. pn
rn determinar la variación de peso con al tiempo, Los ¡vacunados fi.
guran en las tablas 21 y le rupreanntan en las gráficas 11",



Tabla 21

Tira N° I Tara: 269.1 ng.

T (ses) p (ns)

4o 281.8

60 281.7
80 281,5

100 281,4
120 281.2
14o 281,1

Tira n? 2 Tara 280,1 mg

t (nos) p (me)
4o 253.1
60 293.0

80 29209

100 292.8
120 292.6
14o 292.4

Tira N° 3 Tara 256.5 me
t (eee) P (me)

40 28592

60 285.0

80 28499

100 284.8
120 284.6
14o 284.4

t (seg)

160

180

210

240

270

300

t (seg)
160

180

210

240

t (nos)
160

180

210

240

270

300

P (me)

281,0
280.9
280,6
280.4
280,1
279.9

p (me)

292.3
292.1
291.9
291.7

P (me)

284.2
284.1
283.9
283.6[3
283.0
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Tabla 21 (continuación)

Tira N° 4 Tara 3 255.4 ng

t (nos) mms) t (qee) p (me)
4o 280,1 160 278.8

60 280,0 180 278.6

Bo 279.7 210 278.2
100 279.5 24o 277.9

120 279.3 270 277.4

14o 279.1 300 277,1
Tira N° 5 Tara: 261,9 ng.

t (ses) plus) Haas) p (me)
4o 274.9 160 274.0
60 274.7 180 273,8
80 274.6 210 273.5

109 274.4 24o 273.3
120 274.3 270 273.0
14o 274.1 300 272.8

Tira N’ 6 Tara: 253.0 lg
t (see) mas) Haas) p (me)

4o 269,2 160 268,1
60 269,0 180 267.3

ao 268,9 210 __ 267,7 \
100 268,7 24o 267.3
120 268,5 27o 267.0
14o 268.3 300 266,8

Comose puede apreciar estos gráficos Ion roctiliveos, lo
que permito extrapñlar a tiempo cero, tomando dos puntos (a los 30
y 60 segundos) no pusde asegurar una aproximación do 0,1 ng.



EQUILIÜRBOWII‘ÍDEL ana

P»
“3

'Pn
Tn

S ' m4uh

9,9) E ¡ l s o '9_—-e“0-—-O—9—0-—Q——0_.fl

1“ ..flor

I 165"m

i; '0 Í m1,," 4 2: g i; 5 int».

Crazy-H4 lo

CURVAS fi. 5:4;¡30

1,1“ i N" “se, nan rf’z¿¡ Ph E‘L .4

ala.‘ 14}

“‘ï w

' nur¿w _

. A Y t A t " ' . 9 ’6 ;tnïn.'i‘. z 3 ¡I .5 tu.“ a. :L 3

7.‘G-véivikïvé“,Y)l .



CURVAá 19€ bruno

nos» tm.

PAPEL N"! 5

a 9V n 4

¡30'
Pn'EL ¡"3

‘alv

m 

1.4

iris,

1‘!

í í. 2 {m ï

p
P

nur “.3A

¡1‘54 PAPEL. nf! 5 m

equ 11.8?

‘ 113. .161"

_ 6' :t nin. 4
G Ea fi \ ¿k ll



4,. ï

Do aouordo con lo anterior se fijó 1a niguionto teorias So dada
11 tira on el ambiente do la sala do bilanzaa un tiempo no monosdo4
minutos. Luegono cuelgan del platillo y vorifion su constancia do
poso un minuto. Se arresta la balanza y sinnltanoamonto a la ooloog
ción do la apta no pone on marcha un oronónotro. So desarrosta y 9
lo. a los 30 y a los 60 segundos.

Po t Pao + (P30 - 96°) I 2 P30 - 26°

Pg I Po - T I 2 P - (P + T)30 60

donde Po n pozo al tiempo coro

23° I poso al 30 segundo.

26°. Í Í I
I - tara del papol

Pg a poso de ln gota

So consider: quo oa suficientemente aproximado considerar 1a_dog
sidad do la solución o. igual a 1.
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5) Experiencias efectuadas

Por eluoión con ácido clorhídco.

Técnica seguida: Se preparan las soluciones según II, 5 letoman
10 ml de cada una de las tree soluciones y ee ponen en un matral
de 50 nl, se lleva a volumen. Se coloca sobre la tira de papel una
gota medida según. 5 ee desarrolla según IV. 2 con el solvente de
IV, 3 o Luego se revela con SCNKy dimetil gliozima (vida supra) se
cortan las bandas correspondientes a los metales y se coloca, en un
vaso de 20 m1 que contiene 2 - 5 m1 de Hal 1 l 9 . Se deja varia

horas, lúego se filtra a través de un trocito de algodón, ee desarrg
11a el color, segun 5, d.

En unas primeras experiencias se usó este mltodo.
c ++ ++

t(mg) P30(mg) P60 mg Po (mg) Ps °Dzioo pgr Dxloo ¿gr
23391 294,5 294.3 294.7 11,6 14.3 9.3 994 7.1
27203 29800 29799 298.1 15.8 17,5 11,4 15,2 12.3
29590 309.7 30917 30997 1497 20.1 1391 1595 11,0

31990 33094 330,5 330,3 11.3 11,7 7,6 12,6 9.6
301.4 31099 310.9 310,9 9,5 12,3 8,0 9.5 7.2
28699 29399 29399 29399 790 7.7 5 7’0 5.3
30892 320.3 320.2 320.4 12.2 14.9 9.7 12.5 9.5

I c, ++ Ni++
rugr puestos ,mïrecuperad. Diferen.Error fiflwrecuperad.nifer. Error fi

11.6 9.3 2.3 -20 7.1 4.5 '39
15,8 4.4 4.4 -27 12.3 3,5 -22

14,7 13.1 1.6 -11 11,0 3.7 -25
11.3 791 397 -33 9.6 1.7 --15
905 89° 105 '15 792 2.3 '24
7.0 5.0 2,0 -28 5.3 1.7 -24

12.2 3.7 2.5 -20 9.5 2.7 -22

Tabla 22



Por destrucción de materia orgánica.
Técnica: una voz obtonida la banda que contiene ol catión a. deter
minar (vida supra) se lo coloca en un Vaso de precipitados de 50
m1con 1/2 oc. do ácido sulfúrico y unas gotas de ácido nitrioo pa
ra dondar. Se lleva casi a sequedad y se pasa. a un matraz do 50 ml
laVando muybien las paredes del vaso. Se desarrolla. el color según
5-1 (vida supra) ,

c°++ Nilo-4- 1row-«r

Hua) P30(mg) Pacha) P0015) Fauna) DleO DleO Dxl00
25499 256.15 25691 256’2 1003 1506 10,8 130° 909 995 15'01197

254.4 265.35 265,3 265,4 11,0 16,2 10,5 14,1 10,7 11,6 18,615,3
26396 27394 27393 273,5 9,9 1409 998 13.8 1005 13.9 2199306
240.0 249.3 249,3 249,4 9,4 14,2 9,2 13,0 9,9 9,8 15,412.1
263,5 284,7 234,5 284,9 21.4 30,6 20,0 19,8 15,0 12,2 19,215.9
267,2 284,0 283,3 284,1 16,9 25,7 16,7 16,3 10,2 10,2 16,1]2,8
266,9 278.45 278.35 278.55 11,65 18.4 12.0 14,7 11.1 10.5 16,613.3
279,0 235,5 285.4 285,6 15,6 23,7 15.4 20,9 1599 10,1 15,912,6

C°++ +*‘

Menestoa Mxrecuper.difamafi p.;\recuper. diferenqg fi
1003 1095 +002 +105 999 " 0.4 ’393
11,0 10,5 -0,5 -4,5 10,7 - 0,3 -2,7
9,9 9,8 -0,1 -1 10,5 + 0,6 +6,1
9.4 9.2 -0.2 -2.1 9.9 + 0.5 45.3

21,4 20.0 -1,4 -6,5 15,0 - 6,4
16,9 16,7 -0,2 -1,2 16,3 - 0,6 -3,5
11,6 12,0 +0,4 +3,4 11,1 - 0,5 -4,2
15,6 15,4 ‘0o2 ‘193 1599 + 003 +1y9





1) 32520191811019.a efectuadas;

Variación del RI oon 91 solvente. Se Inicioson 2 series de omo

rienoiaa con sistema- de o lvente Aoetona - 320 y Aoetona - 011303.
con 1%HG].12 I loa resultados figuran en las tablas 24 y 25 y ae ro- e

presentan en lu gnfi’icas 12 a 163- ‘

b) Variación de R! con la concentración al aumentar la cantidad de ión
aumenta e]. Ef (vida ¡Hgm IV, 4. o},

2) Discusión,
Laa teorías do 1a cromatografía mbre papel ya han db expues

tae másarriba (II);
Rn favor de un mecanismode adsorción hablan: a) La influencia

de 1a humedaden los Valores de 31’, con el solvente Aoetona - 01H.
En un ambiente saturado con agua el FJ” y e]. Co" sufren un 1

atraso. Beto puede explicarse comoteoría de adsorción. admitiendo que ‘
a1 aumentar la humedadambiente, 1a celulosa ¡e hincha au superficie
oepecífica aumenta.

La influencia de 1a hurwdaden 1a omnatografia de iones tuó
también obsemda- por otroa autores (16X.
b) Los valores de nf. de loa mino-ácidos dependen del tipo de papel

usado (48). 131dnicogayel con el que ee cumple 1.a teoria de martina

y ¿me 68 91 Waümnn 5' 1 “3)- Oon--lo-aioneoaucederia algo sem.
Janto (7);

o) Con unffipgl en oqvilibrio con una atmósfera camarada de agua oa
I z 10 cm/5r, (ll), La humedaddel papel ee de 22:49.":esta. sonaba
donna (41), Suponiendoque 1a celulosa esta recubiena por una oapa‘

WPNW guyof)“ ¡X Mei/¡ot aLLMIA.Mrk
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6.06 1.0

3 z 10's un. quo “presenta un Valor aproximado.



8++ ++ +
, Co y Fo

Ensayo de explicación teórica
valores del RI. de N1 ++ como cloruroa

1) Calculado comola relación intro 1a distancia del punto en que
se coloca la gota a1 borde anterior de la banda y la del mismopue
to al frente líquido.

Solvente Acetona 320

320
0

20

40

60

80

100

N1++

0,01

8:29,
0,64
0,81
0,87
0,88
0.84
0,91
0,92
0191
0,92

o. ++

0,91
8%
0,67
0,82
0.89
0,87
0,84
0,92
0,90
0,92
0,92

ïabla 2}
Solvente Aoetona CH30H

**+ fi 03303 N1** 0o** ro***
1,00 0 0,07 0,91 1,00
1,00 0,03 0,91 1,00
1 20 0,34 0,76 1,00
1 0,37 0,76 1,00
0.82 40 0954 0975 1’00

0,88 60 0,68 0,68 1,00
0,84 0,65 0,70 1,00
0,90 80 0,77 0,78 1,00
0,91 0,79 0,79 1,00
0,92 100 0,89 0,88 1,00
0,92 0,90 0,88 1,00

2) Calculado como1a relación entre la distancia del punto en que
se coloca la gota dl centro geométrico de la banda y 1a del mismo
punto al frente líquido.

solvente Anotona 320
4
¡320

0

20

40

60

80

100

Ni++

0,02

0.57

0969
0,79
0,84
0,80
0,85
0,86
0,87
0,86

oo++

0,81
0,85
0,59
0,61
0,61
0,83
0,83
0,79
0.86
0,85
0,87
0,86

22222-22 Solvente Acetona 03303,

re*** fi cason N1++ oo*+- r.’**
0.95 o 0.02 0,81 0.95
0.95 0,00 0,85 0,95
0.94 20 0931 0167 0993
0,85 0,28 0,65 0,37
0.69 40 0.36 0.63 0995
0,87 0,33 0,58 0,95
0,34 60 0.59 0.57 0.94

0,85 80 0,70 0,31 0,92
0,85 0,72 0,73 0.93
0,87 100 0.82 0,81 0,94
0.86 0,83 0,81 0,94
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do este nodo 1a capa do agua resulta binolooular. on lo quo es dí
ficil admitir la partición.
d) el hecho que en estos oromatográmnaso presenten 2 borden difusos
puedo explicara. porque, comooo trata do una cromatografía relati
vamenterápida, no se llega o alcanzar ol estado de equilibrio.(33)
o) al aumentar las cantidados de los iones aumenta ol Rt. Esto hop
cho no puede explicarse con la toorín de partición.

Trabajando con el eolvonto con M02 CO 79%. 0030H 20% y H Cl
12 N If, se obtuvieron, con papeles que habían oido lavados unos

mesos antes do su uso. cromatogramna en los que las bandas, oepoc1a¿_‘
monto la de CoH y Fo+*, lo presentaban muyanchas y difusa. hacia
atrás. So pudieron correg1r catas anomalías.

1) Agrogando¡l ioturanto 5 oo. de Hal cono.
2) Aoondicionandolas tiran on un ambient. con HCl.'
3) LaVnndolas tiras con HCl 1/10 nroanonto. Esto indicaría do quo
el papel rotiono adsorbido una parte del n01. que no es removido por
ol lavado, pero que lo va perdiendo lentamente; incluso puede pensa;
so, que el papel quo no tenga BCI adsorbido lo adsorba de preferen
cia (puntos 1 y 2, vor mas arriba).

Puedo ¡uponorso que 01 HCl no coordino con loa grupos - OHdo
la celulosa.

-OH Cl-H

Evidentononto onto ¡ignifioa un cambio on ol adsorbonto.
En do notar que el tipo do banda cuya “cola” permanece anclada

al lugar de la aiombra pertenece a una adsorción del tipo do la iso
torna de Freundlioh. Esto explicación no excluyo una partición.
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Loe valores de R! en los sistema. Me2 CO- 320 y Hoz 00-033 OH

ee pueden explicar con loa valores de solubilidad admitiendo que el
compuesto menos soluble ea el más adaorbido.

Solubilidad en agua (fi en paso) a 25° aproximadamente.

CLz NI 1 012 Co 013 F0 (34)

¡39.6 36,0 4á97
en aoetona

Clzfli (anhidro) 012 CO C13 FO

insol. aeoo 8% 59 fi

nonohidrato 14 fi
hexahidrato 17 f

solubilidad en 033 OH

N1 Cl Co Cl Fe
012 2 3

37 fi 60 fi

La solubilidad en agua con un 1%de HCl ea poco afectada (108)a
Cuandoel cromatograna ee hace con agua cola puede observarse

que el RI oa menor que l a pesar de la elevada solubilidad (14).

Interpretación de laa gráficas.

1) Sistema Aoetona o CH3OH

a) Ni++*, ae puede explicar por las solubilidad que en aoetona

pura ea nula y en cambio apreciable en el 683 OH.



b)

o)

2)

a)

b)

o)

-54

Gof‘ u observo. un minimoque podría explicar“ por la formación
do iones tipo hidrato con 1a santana y con al metanols ¡o han

descripto salon del tipo C12 00,. n CH3OHy además, cuancb el no).
vento mntiem aootona ol cobalto formo.una banda do color azul,

+
o]. Fo" +g oa muy soluble, lo que explica e]. R! . 1

Sistema acotona - H 0
2

Niño da una.gráfica semejante a. la anterior,

0011] También do. un minimo, desplazado un poco. de]. anterior, podria
interpretarse igual que en al sia‘bm anterior}

uff“. La solubilidad del 01
mn los BI,

3 Fe u menor on el 320 correspondiendo
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CONC SION'F.

1). kn 1a aopmción do los cationes de].to H, a.»M, lu“ con
un no].th dosootonno olorl'údricosólo interfiere el por
intención quimicacon01 hierro y el 00th marchaJuntoa1
oopalto. cuando no una ocn - para su revelación.
2). Para 1.a separación cuantitativa. e]. solvente que c116¡ner ro
mltudo con papel Ihatman 11°1 mado con BCI diluido, tenia 79 fi
no, santana 20 fi de metano: y 1 fi de ¡[01 concentrado.
3). Ianlnmodadambiente óptima para. la separación en una condi
ciones es del 70 f.
4). E1 Límite superior de separación oo do 100 microgramos, para
01 ref”. Oo? y R11“siendo el inferior de un mima-amo para.
no” y uff. 21 limito interior del reí" no pudoaer doteminado
po; estar siempre pasante on o]. papel on foma do óxido.
5). u determinacióncuantitativa por oolorimotria oo logró recam;
tando de la banda del papel ol trono que oontieno el metal en ones;
tión. y ¿estruendo la miseria orgiaioa conmuela suitonítrica.
¡IO!resultados obtenidos para el 0o"!>y Ni" estaban dentro do la
precisión de los apunto: empleado" no asi los do].ref? por lo
razón mediana.
6). llo oo ¡modo en bano o 1o dicho aceptar o desechar ningun de
1M treo teorias promesas. ¡Luqueparecería que lo adsorción o.
la que Juega 01 papel nds importanto en este caso ¡le eramntog'a o
fio.

, ¿Zal-/»-*- %
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Referencias de las Tabla! de RI.

1) Las tablas 1 a 5 inclusive comprendea loa cationes comunes las

6 y 7 a los raros y la 8 los anionee. Esta división.de los catig
nea es arbitraria y ha sido adoptada solamente por razones de 
OOmOdidad.

2) Las convenciones de nf lo definen con respecto a1

(a)! centro de gravedad de la mancha

(b): del frente de la lancha

(e): " ' " ' ' con respecto al frente húmedodo ecl
vente (Lederer)

I) Tabla 2. cita 16

El solvente Bu OH-HCl 2.5 N N" 1 ha oido obtenido agitan- ‘
do volumenes iguales de los componentes: el N° 2 agitando 2 volumenes;
de ¿cido y 1 de ácido y el N’ 3 agregando ácido hasta antes de que se?
formen 2 capas.

4) Tablas 1 y 2 otta 63

S es la relación del tamaño de las bandas antes y después del
desarrollo.
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