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Kl objetive de las pregent:s investigaciens s ha sido la
eleccién y modificacién de los métodos presentados en la b.blie-
grafia consultaia, para obtener aétodo: precisos, rflpidos y préec-
ticame: te especificos pera la deterninacién de ion cobre en aguas
naturales y de consumo.

Se estudiaron los siguientes Aétodos:

a) NeN diexietil ditiecarbamato de dietanol amina (Cupre-

thol)

b) 2:2' diquinolyl (Cuproine)

l. La sal de dietanol amina del Bcido Neix dioxietil ditiocarbé-
mico reacciona con los iones CMII para foraar Ui coaplejo se-
luble en agua, cuyas soluciones presentan una colorncién ama-
rille ore.

2.kl 2:2' diquinolyl reaccionn con los ionesa Cu(I)para formar
un catié: complejo insoluble en agua y soluble en selventes
orghnices cuyas seluciones presentan una celoracién que va
del rosa p&lido al plrpura intenso en concentraciones de Cu
desde 04,01 - 0,40 mg/1

3. El instrumental usado para la realizacién de los ensayos fué:
un espectrefotimetro Beckman -idod. DJj un especirefotimetre
Coleman -sod. universal y un potenciduetro 'dethrom & 380"

4. Con el método: sal de d.etanol amina del kcido N.i diexietild
ditiocarblmico las snluciones coloreadss dan conformidad a
la ley de Beer en un rango de concentraciones de Ly05~1,mg)
(lectura hecia en un espectofotémetre Coleman -dodelo 14,

y eSpesor de celdas < em y luO» de transmitancia blanee de

reactive.



5.
6.

7.

8.

-

La sensibilidad del métode result’ ser de 1:40.000

Se estudid la acec.én de los diferentes iones concentrados
comunmente en el sgia parn verificar su aecién en la reac-
cidn. Se encontr§ comn subst-ncin interferente el vanodio

y 8¢ confirmd la interferenc a del Niquel.

3e establecr que el FeIl no interfiere an concentraciones
hasta 6,0 ng/l (velor muy superior a los encontrados en aguas
neturnles v de contumo) fijando las condiciones operatorias:
pli de 1a solucidn entre 5,0 y 6,0 ¥ tiempo de leetura a la
hora del desarrollo de color.

Se coneiguid anular la interferencia del N{II) sin modifiear
las operaciones operatorias del método; complejéndolo con
NaocHoY .

El métode resulta ser précticeme-te especif co, pucs de los
iones interferentr-s, el hierro es el gque se encuentra mas ¢o-
munmente en agua.

El mftodo 217" diquinnlyl tiene muy alta :ensibilidad:
1:1.000.000 - E8 especifico para determinacion de ion codbre

en ag:ias naturnles y de consumn.
Permite 1A deteruinacién de cobre por colorimetria visual,
pues 1l:8 soluciones coloreadrs obtenides en 1l» gema del rojo,

van del rosa pAlido al pirpura intenso segfin ia concentraciém
de Cu (0,025 - 0,38 mg/1 Cu ).

Ambos métodos, el fotométrieo y el visunl tienen sus ventajas
en anflisis de ngum. Lns lecturns hechas con instrumentos
fotométricos tienenmyor exeetitud y no dependen de facteres
personales.

Laa lecturas renliszadns en tubos Nessler (para colorimetria
visual no estén sujet=s a desperfectoe mechnicos y eléctrices

y en general para anflisis de rutina son satisfactories.

y
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Siendo el cobre un elamnte "e cumple un ol importante
en el citoplasma celular, poro al miemo Sierpo provocando per=
turbacioncs on grardes concentreciones, se presentard ¢l essudio
de la relaclén del ccbre con la salud, en la siguiente forma:

1) Toxicidad del codye
-) Rol bloldgico
3) X1 cobre como algicida

1) Aoccién téxiocas

Algunoa de los comceptos cus figuran a ocontie
nuacidn han sido secedos sobre un tems presentado sobre Cupris=
20 eon ¢l Seminario de la Chtedra de NMedioins legal (afic 1963)
por €l Dr. J.J.Dums. |
Se denomina "Cuprisxo a la enfermedad producida por la sccifn
téxica del cobre sobre el organimno por medio de sus sales o
polvo.
in 1875 Galippbzhllo eperiencias s sf uisno y s0b¥e nerros
para domostrar, que si bilen el ocdre pedfa producliy accidontos lie
goros, no era guscentible do ocasiomar ls mierto, sonclus:ones a
ue lles8 realisando exporiencias eon perros 8 les cuales hiss in-
ger.r dura;ztc mfs de 100 dias sulfuto de cobre sin que les sninmsles
prescntasen fenfmenos serios. llegh s dar dosis do 8 g¥. por dla
¥ observé trestornos, vémitos; pezo 1os animales no mrierd.
Sin embargo, Drouard, administrando sucesivas dosle d® 0,30 gr.
de acetato bfsico de cobre, en perres, comprobd que podia coasioe
n: r la mertc de oatos anirales si no 10 ¢'iminadan por boes,
Smith y Orfila habfan notedo resultades cocpawadbles a los de
Drouard. Actuslix:i1.e 1la or-intén de los diversos sutores no cencuer-



da sobre la toxicided del cobye,

En 1o ™o concierne al sulfato de cobro la dosis mortal por via bue
ca. aerfa parn “ichholtzs (1934) del orden de 30 s 40 gw.

Otros sutores como Kohn-Abrest establecen 1ue scantidades de varics
centigramos, no ofrecen peligro para el hembresy pero em sarbdio,ale
rodedor de 1 gr. de sulfato de¢ cobre pusde pruducir esscidentes gra-
ves talos comos cofaleas - virtigo = dedilided musculer - bradicar
dia y a veces lmsta muerte precedida por comvulsiones.

Otros autores tales como Puhner considers 7ue la doais mortal seria
alrededor de 10 gr.

Las misnas diverpgencias de onin'onss oxiste entre loa autores con
resyccto a la éogls letel en o1 hembye.

St bien las sales de cobre son venonos muscularcs, capaces de natar
& un ger humeno no debe olvidarse qus el cetwe os consliderudo eomd
un constituyente normal de los organigmos animmles y vegetales.’

2) Rol blolbgico
El codre, ocomo otxes metales juega un irportante
papel como catr'izador en 1los procesos do oxidacién blolldgica.
Es la coensinn de algunas oxidesas tales come fcildo asolybloo- oxida-
sa y catechol-oxidasa.
Es 2til1 pera ol crecimiento regular ds las plantes e indisponsable pe-
ra la sintesis de la olorofila.
Varieciones de la corupemia en el houbyes
1a tass normal de cobre sfri-
co oscila entre 100 y 14.3_% (Nellmeye®)
Pljacd fn:
En eatado normal el tenor de cobre en al adulto es de 100 a
150 ngr.
Kl cobre adbsordido es pronto uniformemsnte renartido en el organ'mxw

¥y ligado e las protefnas. Es transportedo por la sangre y distributde
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principalmente en los huesos, mfisculos e higado.y
El cobre tiere importancia -n la regeneracién hemoglobinica y se lo

reconoce como un constituyente esencial del tejido de la célula.

3) E1 cobre como algicidas
El. control de mieroorganismos de lagos-

lagumas y depbsitos es un problema importante y a veces bastante mo=
lesto que se presenta en las aguas superficilales que sirven para su-
ministro de agua.t
Entre las molestias causadas por dichos microorganismos puede citar-
ses una floracibn repent ina de un género o de unos pocos géneros;olo-
res o sabores desagradables; muerte de peces y disminucién de la ca-
pacidad filtrsnte del filtro en plantas de depuracién,
El uso del sulfato de cobre para la eliminacién de algas y otros mi-
croorganismos fué sugerido en 1904 por Moore y Kelleman.$
Desde entonces este reactivo quifmico ha sido ampliamente difundido,
conjuntamente con el uso de cloro que es mAs blen supletorio que com-
petitivo.
El mecanismo y cinltica de destrucciémn de organismos plancténicos por
cobre es anflogo a los mecanismos de desinfeccién,
Se considera que las substanclas que actfien como desinfectantes reac=-
cionan con clertas enzimas que son esenciales en los procesos metabé-
licos de las células vivientes y que la muerte resulta, de la inacti-
vacidn de estas enzimas, las cuales estando situadas dentro del plas-
ma celular, la desinfeccién tebdricemente debe proceder en dos etapas.
1) Penetracibn del desinfectante a través de la pared celular.
+) Reacclédn de las enzimas de las células con el reactivo cufmico.
Para el sulfato de cobre la relacién de la concentracién normelmente
empleada, a la velocidad de muerte es de dfas.
La destrucclén de grandes cantidades de organismos por sulfato de co-

bre, puede 1r acorpafiado por una intensificacién de olores y por un
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rosurginiento de bacterias sapréfitas, las cuales se elimentan de
las eélulas muertas de los organismes planctémicos.

Los iones Cujyl son fuertemente algicidas pero debilmente bacterici-
dad.
Valor cida del sulfato de @ bre:

El valer algieida del sulfate de
cebre estf alrededor de 1,3 mg/l pudiends llegar a 10 mg/l si hay
prosencia de materia ergfnica.

Dosis méximas de cobre en agua de consumeo:

Ciertas erganizaciones; Americam
Water Werk Association- U.S.A. Publie Health Service, han adoptade
como limite mAximo de cobre en agua de consume 3.0 mg/l.

Presencia de cobre en aguas naturales:

El cobre es un elemento cuyas
sales se encuentran en muy pequofias eomcentreciones en el agua natue-
ral. Las causas que puedan metivar su presencia en cantidades apre-
ciables se debe a dos causas:

1l) Al agregado de sulfato de cobre comeo
algicida.

2) El que pasa desde las cafierias al agua
que circula por ellas.
Aunque las cafierias no son generalmente de cobre y bronce existen al-
gunas construcciomes de tal material.
Siendo necesario que la desis de cobre mo sobrepase los valores Méxi-
mos fijad 8 (Obras Sanitatias de la Naeién fija cemo limite méximo
0.2 mg/1); ea conveniente disponer en los laberatories de control de
aguas, métodos rApides-procisos y especifices o per le monos selec-
tivos para la determinacién de diche metal.

A continuad én se presenta el estudie de la determinacién de cobre
por W todoa fotométricos.



Jtodo dol Aletllditiocaxtemeta de sodigs
Este mftodo oonocoldo como el mtodo del carbmmato os el actualmente
adopiado por la Direceifn de ufnice y Peenologlfe de Chras San!tar!ias
de 1a linoién pars detorninar cobee en aguss naturales,
Revisiln del esturiio dol mitods s
El aletilaiticcarbamato de sodlo

yeasoiona oon sales ofprisas dando un precipitado
o colorecifn pardo amarillentas Al campueste fornado en esta reacoidn
88 1o asigna 1la sigulente férmlay

e
. SO
(egiggs - ¢ >

In solusioxncs muy diluldes se forma una suspensién eoloidal, usendo
camo protect res coloidales pave prevenir la ocosgulacifn, goma trege-
canto - gelatins - goma qublgn“y Wlosa.

Estas dificultedes pueden ser olininndas eplieando las proplededes
del diotilditiccarbemato de codre, "we aumous insoludle en agus s 8o~
ludble en algunos 1f{uidos ergfnices; tales eomo alechol mflico- byo-
mo benceno - y tetxacloruro ds carbonsd,

Por lo tanto el corp.esto de codre 80loreado pusde sor extrafdo con
un solvente el cuel es immiscidle en agus. Adcnfis usando ol nétodo de
extraccifn sumcnta la geneibllidad de la yeecsiin y las interferecncies
con clortos iomws oo lorosios pusde sey olinlmdo.“.

Callan y Henderson ecstudiaron la dstemimacifn eolorimftrica de ctbre
con el dietilditi;:urhwo de sodio,estadleciendo cue dicho reestivo
fowma procipitados coms Al- Sbe B~ Bl= 04~ Co~ G~ OO~ Feo- PO~ lig- M~
Hg- Hi- Ag- Ti- U~ 2n,

Cansecusntemente se saplifé la aplicacifn del uso dsl resetivo pars la
determinecién de alguncs de estos mta’es, N¥o siendo $0d0s los preci-
pitados coloreados los mitodos dssarrelledos no sorfin en estos casos

colorinftricos,



Aunque el dietilditicearbamate de colbato o8 colereade, Scaceiatd leo
extrajo con cloroformo y realisd la dsterminseién del metal gravimé-
tricamente.

En los trabajos de Chernikhev y Debkina sobre ¢1 estudio cunlitative
de la reaceién del dietilditiecarbrmmte de sodio coa varies metales,
refiraa le citais por Callan y Henderson e incluye ie-Se-V-In-Ga~Tl-
He= y W,

Kevo Looste - sdason . Earing y Stephen L. ¥iderley,estudiaren cuali-
tativamente y cuantitativamante la acelén del dietilditiocarbamate de
sodio, sobre diferentes sales metdlicas a difersntes pi, y sl eomple-
Jo fermado fué extrafido cloroformo-tetraclerure de carbono y aeetate
de amilo.

Los pi de 1.5 soluciones buffers fueroms 3,7 = 7,8 y 9,8

Los iones Aed’ AP Ce3"Pt4’y Rl ne dan preeipitade ni desarrella ece-
ler, ni tampeco el crd s 0 cual uiera de los tres soclventes a los
tree pi indicades.

Los ionecs indicados » continuad 6n dan el mismo color en les tres
solventes orgénicos usandos con encepeién del uranie y mclibdane gue
aon insclubles en tetraclorure de earbone.

Ion Ceolor Ien Celor

3+ 6+

By amarille uo’ rejo
2 +

Ce verds nt amarills verdose
2+ 2+

Cu pardo aa " anaran)p deo
‘4—

Ccr verde Sa anareanjado
2+ — "

Ve parde v pardo rejise
34

¥e parde

Les datos presentzdos muestran que e¢stos eclemeontos puedan ser deter-
ainados colorimétricamsite usando el reactive erghnice, dietilditie-

carbamato de sodio. Fer le tanto pusden presentarse serias iaterferen-
eclas.



Eliminacién de interferencias:

Callan y Henderson sstudiaren que el
celor marrén que ds el hierro con ¢l renctive roghnice (douldiuoa
carvamato de s0dio) puede ser evitade precipitando el hierre cemo
hidréxino férrico antes de¢ determinar cebre: ne quedando cobre sh el
precipitado formado.

Hiaddeck y Evers, sugieren determinar cebre on presencia de grandes

cantidades de hierro sin necesidad de eliminar previamente diche me-

tal agregnnde Acido citrico y amonio a 1la soluciéa cemteniendes el
hierro como (Fof&l') y ®bre come (c-icx. Al agregar el reactive (una
selucién de dietilditiocarbamate de sedio) forma con ¢l cobre un que
lato extraible con tetraclorure de earbono, ne reaccioenando el hie-
rro en est~s condiciones.

De la exposicién hecha al método del dietilditiocarbamato se cemprue-

be quo ademés de scr peco especi{fice tiene el imeconveniente de que la

solubilidad en agua del reactive es demasiado pequeiia, originande wna
turbiedad que es aument:da per la presencia de sales extraias.

Pnres evitar eatos incenvenientes se ect\ldimn otros métodes que sa-

tiafagan 1las siguientes condiciones:

1) Ser suficientemente especifice o per 1o menss sslective.

2) El complejo formade debe ser seluble en agua permitiende realisar
las deteraminaciones colorimétrieas eon la selueién acuosa, sim ne-
cesidad de hacer extracciones con oo‘lvonton‘ orginices inmiscibles
con el agua.

3) El reactive debs ser facilmente aceesidle

4) El color obtenido ser estable en um purfedo de tiempo suficiente-
mente amplie.

Ce las consideraciones precedentes surgil el eastudio de la reaseién

del cobre con los siguientes reastives para su deterainad 6 n en

aguas naturales y de conaumo.

1) Con la dietanol amina del fcide N.N. dioxietil ditiocardémice

2) Con 2:2' diquinelyl (cupreine)



Estudio telrieco:
El ien Cu ff' erigina con las amidas substituidas

del fcido ditiocarbiaico sales intensamente coloreadas ue dan se-
lueiones jardo anarillas,

Cusndo se introducen en l» molécula del Acido diticcarblmicoygru-
pes diexietilns, en substituciin de loas grupos diotiles, les 4 gru-
pos Vlly intro.lucidoa en 1a molécul~ confiere al coamplejo formade

e n 1a sal cijyrie» unn mayer selubilidad em agua. |
Las sales de cobre de las amidns disubstituidas del Acide ditiesar-
bénico, poseen 12 ecapaclidad de maumentar la intensidad de la eslera-
eidn con el rumento del peso molecular de loa subt.tuvemtes.
Alslacién de 1a anl clprien del eide N.N (8 hidrexietil ditieear-
bémieo):

Geiger y iiller; aislaron 1a sal efpriea del Acide k.N(BDi-
droxietil ditiocarbiaico) de la sigulente manera; a 10 ew® de una
selucién nermal de 504Cu. § HoO dildides en 26 em® ds agus bidesti-
lads se agrega una solucifn que convanga 6,0 g. de la sal: dietans-
aminiea del Acido N.. (2 hidroxietil ditiecarbéaico); se origina
un precipitado que se filtra, e seca y se recristalisa ea alcohol
et{lico. Se obtienen prismas negres sclubles en alcehsl etilieo,
metilico, acetate y dioxans.

Insolubles en eter, benceno y tetraclerure de earbono.

W BCo Cglig OM
> NeCoeSeSe Cu 30Co5¢<
B0 HyCg Catlq ON

La formacién de la sal efiprica os instantansa y cuamtitativa para
un intervalo de¢ pH entre 1,4 y 9,0.



En solucidn &cida se erigina con el tiempe um clerhidrato de die-

tanocl amins y disulfuro de carbone.
S1 se agrega a las soluciones deceloradas reactive fresce

se restituye la coleracién con 1la intensidad original.

Las sales cuprosas dan con la sal de dietanol amina del’feci-
do N.K (2 hidroxietil ditincarbimice) una celorad én amarilla

iLa sal cuprosa formada tiende a precipitar y es difficilmen-

te soluble en los solventes COBIRGSH
sl ion cuf no existe em soluci’n como mo sea estabilisade

con ~1gin coumpleje porqu: facilmemte se oxida a eliprice o se dis-

mutr ca Cuﬂ y cu’



Determinaeién sbsorciométrica de eebre ean 2;8' diquinelyl
kstudio veériges Una serie de reactives que llevan el grupe espeei-
fico de cobre se presentan a eontinuacién.
Tartarini not§ que los cempuestes que llevan sl grupe funeional
=N-C=-C-N= forman con los cationes c\d scationss cemplejos fuarte-
mente coloreados.
La reaccién es especifica con iones Cni y li‘oJ/»L . -
Se comprobd que la serie de co!lpuesu:a 1:10 tmmumgbga
y 2:2' dipiricina 2 1 no forman complejos con catio-
nes Fceﬁf sl los hngm&a en posicién 2;9 de 1:10 fenantrelina y 6:16°
de 2:2' dipiridina son reemplasados por grupos alquilos tales como el
metilo, reaceion:ndo en cambie con los ienes Cu fquodando definide el
grupo funcional especificoe para cobre.

Chge C=N = C = C « N=C = CHg
El grupo terminal=C - CH, puede ser rcemplasado por el carbone de en-
lace de dos anillos beneénicos.

Breckenridge - Lewis y Quekﬁmum un grupe funcional espesifiee

de cobre dado en la 2:2' diquinoline.
S

Longuet- Higgine y Coulson han mostrado que existe una relacién en-
twre 1o densidad electrénics calculada y la reactividad quimiea de es-

tes sistemas; obaervando una cerrelasién entre las reaceionss anionoi-
des y cationocides y la diatribucién de electrones en la molécula de
1110 fenantrolina, calculada per el mftodo de orbitales moleculares.

De la férmula estructural las pesiciones mas activas son 29 y 417,
Existen eiros compuestos derivades de la 1:10 fenantrelina: el 29 di-
metil 437 difenil 1110 femantrelina, llamade bathecuproine,que forma
cen los ilones Cu&un quelato de celer anaranjade; y el 89 dimetil
1110 fenantrolina llamado neecupreine Gue reacciona dando un eoler ana-

ranjado fuerte.



 2:2' diquinelyl [D_m reacciena eon los lenes Cu) para

dar 1ones cemplejos de celor plrpura.

u.n’)uu determinaciones de sbsoreifa de¢ Cw/diquinslyl,en las siguiea-
t:s proporcicms s moleculares; Rl - lil « L1l « 113 - L1 4, ebeervande
Qus la intensid-d de la eeloracién ne aumentd mas allld de la prepercién
118 . Consideramdio qua en soluecién Lla férmala es:

e Y+

A
l QD—GDJ
Aunque algunes de los reactives msneionades ssn mms seasibles que el
212 diquinodyl teniendo’outs , un eseficients de¢ extincién moleemlar
de 6.430 cenwrs 7,960 del 219 dimetil 1110 fenmtrolina y 8,800 del
tetrametil 814 « 719 - 1:10 femmtrolina; se eligié e 88 diguimelyl
par el estudio de la determinacién colerimétriea de eolwre por loa d -~
guientes motivos:
1) per tencr también muy alta sensibilided.
2) poryse se prepara mis facilasnts por dehidregsmasién
catalitiea de la quinelins.
3) por formar cationes eomplejos @ lereades en la gas
del rojo plrpura que van desde ol ress pllide al
prpura segfin la concentresidn de eabre(l,ulu-uyd)agl



Instrumental usado:

Para las lecturas fotométricas se usaron:

Un espectofotémetro Beckman
modelo DU, con fuente de poder.
Un espectrofotémetro Coleman Universal modelo 14

Para control de pH potencifmetro Metrohm E360.
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ESPECTROFOTOMETRO COLEMAN MODELO 14 UNIVERSAL
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Besotivog ugadoss

l=l. Agua 1libro dc eobre: se usé aguc dssionisada y luogo desti-
lads.

1= . S0luciln petrfn do cobwe 1 pessr 0,203 g. de 3040u, BH,0 y

disolver on agua libre do ocobwes llevar a 800 xl en mtras aforedo
con dicha & M. °n esta sol 0ifn 1 ml=0,) ug Ca
1-3. Solucifa 4’1l 1da do sobwes; 8,0 ml 8o la e luclién patréa se
a’luye a 190 m} ( 1 ml=0,005mg Cu )
1+Z. Acido cloghidrico 1,2 R,
1«8, Soluclén de pirosfofeto de sodio al 3%
1-6¢ Solualén de EeD,Teds 61 105 (Na, B, Y )

17, Solueién de acet.to ce sodio al 20
1-8, Aloohol netl.ico redestilade
1«0. 80:ucifn A del Teact!vo orginieo (distenol amina en alcohel
petf1ieo) disolvesr 3,6 ml de dletanol amina (D=1,006 ) em
100 ml de aloohol metflico wedestilado.
Late reactivo se mentiene iadefinidemente
1«10, Solucién B del rescsive arglnico. Disolver 1,0 ml de 6,0
en 10U ml 4o alecchol motflice redestileds.
zgto reectivo se mmntiong indefinidemente
1-1l. Reactivo mescla. Se mesclan partes igunles del reactivo A y
E sntes de ugario
1=l o Solucifn do Fe'"'(1l ml=lomg Pe'")
1-15. So'ucifn de Ma‘t (1l ml=0,l ug Ma'™)
le14. Solucién de PB* (1 ml=d ng ')

1-15. Solucién de N1** (1 ml=0,1 mg Bi**)
1«16, Solucifn de Ca*'( 1 ml=08 mg Ca*')

~.



~

s

19

++ . PP
1=17 Solucifn de Mg (1lml:=5mg Mg )

1-18 Solueién de Na" (1lml==10mg Na ™)
1-19 Solucién de E' (1ml =l0omg k™)

10 Solucién de NH,(1lml=10mg m:)

1=2 Solucién de Be (1ml=10mg Ba )

le22 Soluci’on de POZ{1lml= 10mg rof)

1-23 Solucién de cog(lnlEIOng 00;)

124 Solucién de NOZ(1ml=10mg HOZ)

1~25 Solucién de 30;(1ml=10mg S0;)

1-26 Solucién de CT(1ml-=10mg CI )

1-27 Solucién de F{1lml =lmg F-)

1-23 Agua de cloro

2=1 Alcohol isoamilico

8-2 golucibn al 0,02%¢ de 232 diquinolyl em alechol isoamflico
2.3 Solucién de clorhidrato de hidroxil emina al 10%
2.4 Solucibn de Acido tartfrico al 10%




ENSAYOS REALIZADOS PARA EL ESTUDIO DEL METODO
SAL DE DIETANCGL AMINA
DEL ACIDO N.N DIOXIETIL DITIOCARBAMICO (CUPRETHOL)



Semposioiln y estebllidad del resstive.

K disulfure de earbono reassio-
na oon la dietanol anina pava dar ¢l dis(2~ hidrexietil)ditioccarbo-
mato de dietamol amina,

3 3
/ s CH «OR OH // OB «CH OH
¢ + HEN 2 2 = cH 2 =
A\ Cll «CH OH A\ O «0H GH
S 2 2 '8 2 2
Wo
5 s
| CH eGH OB  .CH «CH OH e <on on
6B 2 2 +Epm ° =2 — ©o§ 2 £
\, ©HsCHOR }uE ~0R OR CH «CH OH
\ 2 ¢ 2 2 VN,2 2
8

8"N(C 1 om)
B ¢4
2 |

Las cantidades de dietanl aming y disulfure de earbomo usades on -
1la preparecifn del resctivo,son tales quo la smina se encuentra pre-

N

sonte en un 157 en exE80.
El reactivo es limitademsnte estable,por sllo,se recomxienda prepe-
rarlo en ol momento de ser usadg,meselmndo volfimenes igusleos de las
soluciones componontes, -uc son perfectamente estables.
) 10

E reastivo preparado a partir de disulfuro de
cazbono y dietanol amina,reacciona eon los iones cuﬂ/pm former
una sal cuyas soluciones presentan una colorseifa emarille oro.
£l estudio do la reacoiln se hiso en dase a mitodos fotombtricos,
portqlnﬁtivo se comens8 por elegir la lengitud de onda do mixima
absorbancia.
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Eleccién del valor de la longitud de onda de méxime absorbancia

Para @al efecto se prepararon solucliones
patrones de acuerdo a la teonica siguiente: en matracses aforados de
50 ml. se colocaron 5 ml. de una solucién de sulfato de cobre de con-
centracién tal que 1 m1=0,005 mgCud *

Se enragaron a 50 ml. con agua 1libre de cobre.Se vertil la solucién
en un erlermeyer de 250 ml de capacidad. Se llev8 a pH entre 5.0 y
640 con HC1 1,2N y una solucién de acetato de asodio al 20%; ase agité
Y luego se agregd 1 ml de reactivo de desarrollo de colors bis(2-hi-
droxietil) ditiocarbamato de dietanolsmina., B¢ enras8 a 100 ml con
agua,en matrag aforado. Las lecturas fueron hechas en un espectrofo-
témetro Beckman- modelo DU; ocon celdas do 5 cm de espesor,contra blane
co de reactivo como 100% de trsnsmitancia.Las lecturas obtenidas se
indican en tabla n®l,

Tabla n®l

long. onda = long. onda L2

360 91.5-91,3 430 6045=6045
390 87.0-87,0 435 60,0=59.8
395 83,5=8345 440 61.0~61,0
400 79,0~79.3 445 62,5-62.7
405 7540-75,0 450 6540650
410 70.5=75,8 460 7040=70,0
415 6740=6740 470 7448=75,0
4 64,0-63,8 500 91,5-91.5

De las lecturas obtenidas se deduce que el valor de la longitud de
onda a la cual corresponde la mexima absorbancia o minima transmi-
tancia se obtlene para/=435 me/

Los datos de la tabla n®l son representados grafieamente ( % de trans-

mftancia en funcibén de la longitud de onda.)
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Para tal efecto se hicieron deter dnaciones medificande
la concentracién &cida de la solucida.
El pH de la solucién fle ajustado con una @ lucién de acetate de se-
dio y controlado con un potencilmetre “detrehm E 360%.
Se prepararon soluciones tipos con diferentes concentracionss de ien
Cu/)I’ a plit 1,6 -« 340 = §,0 = 6,0 - ¥y 7,0 de acuerde a la siguiente
técnieca: a 5C ml perfect-mente enrasado de una solucién de ien Cul)
conteniends C,20 y 0,40 mg/l de Cn'jﬁ respectivanmente se agregarea di-
ferentes cantidades de &cido elorhidriee 1,20 y €N y suficients ean-
tid-d de unz soluci’n de acetato de sodis al 30% para llevar el pi
de las soluciones a: 1y5 = 3,0 =~ 6,0 = 6,0 = y 7,0 respectivamente.

Después de 5 minutos para permitir el equilibrio de la

reaccién se agregl 1 ml del renctive: sal de dietancl amina del fei-
do L.ii dioxietil ditiocarbimico.
Se enres$ a 100 ml ¢n matras aforade con agua libre de cobre y fi-
nalmente se efectuaron 1las lecturas e¢n un espectrefotémetre Beckman
“modele DU-celdas de vidrio de O em de sepypsor- lemgitud de enda 1003
de transait-ncia blaneo de reactives,
Las lecturas obteridas se indican en las tablas siguientes.



Tabla n® 2 Tabla n®* 3
Cu pH Siempo T Cu pH tiempo T»
ng/1 ain. ng/1 min.
5 83,0-83,0 6 65y0-65,0
10 83,56-83,3 10 65,0-656,5
20  84p2-84,2 2 66,8-67,0
0,20 1,5 30 856,6-86,6 0,40 1,6 3 68,2-68,2
60 89,0-89,3 6 70,3-70,6
90 894 6-80,0 00 72,4-78,4
120 92,0-92,0 120 764,0-76,8
Tabla n® 4 Tabla n® §
Cu tiempo TS Cu tie T
ng/1 p min. ng/1 pu ni:?o
5  80,40-80,2 & 65,0-85,0
10  80,5-80,2 10  66,0-66,0
0,2 3,0 20 81,2-81,5 0,40 3,0 2 66,2-66,6
0 82,6-82,6 30 67,5-67,3
ﬂ) 8‘.0"8‘.0 a) “’0.“ .0
m 84’ 5-84'8 w 72'0"73’0
120 84,5-84,6 180 72,0-72,0




Tabla n® 7

Cu pH

tiempo
ng/1

min,

Ta

Oy40 5,0

8 & 8 88 § o

1

63,0-63,0
63,0=63,0
63,1-63,0
63,1-63,5
63,0-63,2

"63'0-63,0

63,0-63,0

Tabla nt 9

Tabla n® 6
i .02/1 P tigupo T%
5  78,0-78,0
10 78,0-78,0
0,20 5,0 20  78,2-78,2
30 78,0-78,56
60 78,2-78,5
90  78,2-78,5
120 78,0-78,0
Tabla n¢ 8
Cu pH tiempo T%
ng/l min.
5 78,0-78,0
10 78,0-78,0
0,20 6,0 20 77,8-78,2
30 78,2=-78,0
60 78,0-78,0
90 78,0-78,0
120 77,8-78,0

0,40 6,0

63,0-63,0
62,8-63,0
62,8-63,0
63,0-63,0
63,0-63,0
63,0-63,2
63,1-63,0
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Tabi- a* 10 Tabla a* 11
C‘g/l pH um? | T% Ca A v »um, TH
5 78.0-78.0 8 63,8-63.0
10 78.1+¢78.0 10 63.4-83,8
O« 7.0 2 TB.ue78.0 Qs40 7.0 20 €3.0=83.0
N 69.8-78,0 30 63.0-63.0
& @69,8-78.0 €0 63.0-83.0
80 78.0-78.2 9o 63.1~-63.0
120 78.0-78.1 180 63.0-88.0

De los valores odbtenidos se deduce que a pii 1,5 el celer tiemds a
disminuir gradualaente con ¢1 tiempo 1o mismo guwe a pii 3.0
A pii 5.0y 6.0 ¥y 7.0 108 valeres e mm ticnen pricticsmente censtan-

tes durante ¢l 1l-pso de 1. -inates.

Cum;iimie to d¢c la ley de Beear' . dm formudo en selusienes

Se prepararsi de aguerde a la téenie: ya des-

cripta salucinnes tipo ion Cug con las siguientes concentragisnss:
09028=0408~0910-0 4 18~0 4 20=0930=0 ¢ 40=0 ¢ 80=0 ¢ 600 g 70=0 ¢ 80=0 9 80=1 00~
1,20- y 1,40 ng/1l.

Los datos obtenidos se registran en ks siguientes tablas:




Tabla n® 10'
e/l lslans _ peom. e leldas ___prem.
0,025  8.0-88.2 98,1 0.60 $2.0-52.0 62,0
0,06 960 5=~05e0 95,2 0.7 47.23-47.5 47.3
0.10 91.5-02.0 91.7 0.80 42,5-42,0 42,0
0.15  84,0-85,1 84,6 0.90 38.5-38.5 38.6
Ve 82.0-82.0 82.0 1.00 33.8-33.3 33.4
0.30 72.6-73.0 72,7 1.10 31.5-32.0 3.7
0.40 66.2-66.0 66.1 1.20 27,8-27.0 27.9
0050 68.0-58,0 58.0 1.40 23.5-23.5 23.6

Leida a los 10 mi:. pd de la selueién 1,6

Tabla n* 11'

T e o 5 . =
0,028 97.0-87.0 97.0 0.60 58.0-62.0 62.0
0,05  93.0-93.8 93.2 0.70 47.5-47.8 47.6
0,10  86.5-87.0 86.7 0.80 40.5-41.6 4.8
0.15  84.5-84.0 84.2 0.80 37.5-37.2  37.3
0.20  81.0-81.0 81.0 1.00 33.0-32.6 38,7
0,30  72.0-72.0 72.0 1.10 29.8-30.0 29.9
0ol  65.0-65.8 65.1 1.% 26.5-26.5 26.6
0.80  5§7.0=67.0 §7.0 1.40 23.8-23.8 23.8

Leida a les 10 min. pd de la seluweién 3,0



Tabla n® 12
22/1 lgfdas pggn. 1271 13?ha. pE:-.
0,025 98,0-98,2 98,1 0,60 51,0=-51,0 51,0
0,05 95,0-95,0 95,0 0,70 46,2-46,0 46,1
0,10 91,0-91,5 91,2 0,80 41,0-41,0 41,0
0,15 86,0-86,0 86,0 0,90 37,0-37,0 37,0
0,20 80,2-80,0 80,1 1,00 32,5-32,5 32,5
0,30 72,0-72,0 72,0 1,10 29,0-29,0 29,0
0,40 63,0-63,0 63,0 1,20 26,5-26,0 26,82
0,60 58,0-568,0 58,0 1,40 20,0-21,0 20,5

Lecturas leidas a los 4> min, pH de la solucién 5,5

Co: los valores de las tablas 10; lf Yy 12 se construyeron grificos

en papel semilogaritmico,registrando los porcientos de transaitan-

cia en 1a escala logaritmica y la concentracién en la escala lineal.



0.60

CONCENTRAC!

REPRESENTACION GRAFICA L

0.50

100%, T=blanco de reactiv

0.40

Celda e=5cm

030

0.20

0.10

ESPECTROFOTOMETRO BECKMAN MODELO DU

Longitud de onda A=440 mu

i Y 1en IS0 Yoy Blol RO ARSI RN f AIol ISSINI0NF | ESURRONAS SEUNRERIFIN NN NS DUSE I 570 B S R SR %H N
it b : 1 B AUNIIt) IUOFTINO |SUMTVARE S CUEFDRIES W HOU BN B 0N - B DD G S

. ‘ + + T " T * LI [ oo v

oo ndeny oo RSOy ST U PGS [ YU T .,..fum‘l-...vv....l e i lci!l.*. bohe e e e ‘..aLl R T L A BT S B
—— -A...I.ul+ RN SR TP S ’ ..v.'&.vbA.Iler?Jl'vlrl.lx».b.xvl.‘\...'. PR I R B A s S o « - . AJ.‘

P S PRI WY ORI Dy Y FNEDUSH NSRS e S R PRI T S P H. O N VIR T

I S T Rl LRt R —.uLL rolToll.rA.m._‘la PRI B .v.L [ . e e «—nu.r [ Yﬂ—.. PO 8 ..«..4 H —_—— ll—.

- SARAS . P FT— " . ’ e ‘ \w’. . ._ ‘ - ﬁ[.ﬂ
T chea ——i b — . .EI.P: i tpet r4...» - .1*4.-.4 + [ DT S IR TP i SRR P _r =
P GO S RN (Y SR T -MTJP..Y:.. =g v.!f.sr R NI PRI .‘H v o * + + 4 - vy IJlAﬁl..
SN SO O [P SR ) e v IT N T 0.;..0..“. -44..M@~ P e bih B # R Y a b < el . S
it 900 4 DO DUIETT D09 HOUERS SUMBURBO0 1 BOB DS/ AR I 0 O B v 1=
S SR A [ N [P ceeed IT.L...‘.,....-.ﬁ....ﬁ..ﬁ .:.,_:-. I IR EEI AN R R ﬂ.* N AR “ 1 _...Hllf
VRN PR .n .4 an . crpgiferesaiecs H- e o cees . ed B B R L RN B i ‘o toe-e _1 LR R 4t PR P S R
ﬁ.. ot .o - ') .o .<..w.n. P T T I .M-.m P ﬁ B N F f N i JUEDY S S |
FORY FORR PR PN Y AT R T P A ST I P IR I T P SR o I P R L _ . . PO
. bsome It o . . " DU > . dd, -
t \SEDSARE | . - - = ’ Y T ™ - T R

SRS YU T e JUPRY PR IR P \c..: .t_“' Z....A.:...I.ﬁo_...w.....!. et ae ..Lu..uq N N I R AT ...* 4 - 4.
eeafesradein- SRR IR R g Skl s T....;;;I_, R R S RLEEER N EREREN I A A .*;; A A boe —

-, B NN TN e NN IEEEE R ».....J_ B e Y RIS IR R i .“.. R R IR } ~ S I P
et il il oaank 109 AN ) .:H :ib._..l. itiisssiibadasasin indsaindudanaansnal A r .wn._-+4, R B

L2 B0 LB + -1 t * re T s T 4 H [ v

TR A4 56204 POmS Ry A8 AR PN imstts! AN T T e e T e e L e

N S S El 7 o epa Rt e S oSei A1 LUaeReCast Me SHETU N 0 S T D S BB 0 1 DEevbtauRas o B o o S 1

. rane (Rdeg R ».r-.‘...l-..o,,.j .t. ia..J_sTIj.....jﬂflT.;da b.mwrl...t;w.ﬁf [P RN -+ s o o RS R CEEL) i lw It I T pu ot

e L Dot eans coas SSums Sl setitossi (remieite ruvertocad I Eeaaus vl Lo S0 ma Wl muts s i i Bt IS S O ol S SR s e

i ' : 199008 TV X _JJH DN L] | [ H H
—— s el makind P e r.+l>l TON B A .1.v.:$m+;.'+.»l&wur..r L b bp—t—r 1 RS R boed “ -~ 4 .+|.H [ R L ¢ S JHD NS P T

_ela ., -M. . 9y & N } ..4..1|+1L0_1 vt —+4--4ide +T. FRPU QDO S s - § — b4 4 H#‘ﬂ‘l. _ ‘e [ 4 ' H 4 4 .

- - . . - RE Rt A 401&.1.#?.?..#% - ,.+..1T..._J;“ ed e v bbaas bl o 4o o e R S B Gl -t —
: } 4 i Feea i 2 R MRt N R I 46y N LI S SR T S R et R e B e S
LT J_ﬁ; .rrd.q_$_u4m_1 s —— +mq_q_
Lrt.ﬁlofv...ll....l_ DR F r_.“i. D N T T e e
.+..-......T[v+;+~. 444 r* RRITIE X IR I ﬁ P A # L. L T S 4
.!:1.... i .L%.TT.L . A..+..w _ﬂﬁ .H v+ coyop o * 1t ” N
{ . e IS - {- o bl 4 4 PR . P ; } L. Lo b - e e
505000 000 HRALOUAIAE (RORE0 0A BE NSRS REEEE i Nk B0 e 0 U S
. . = ‘ + ettt ‘ . + .
14 r 4 L..:...b t*.ﬁ».& RN T by ...—%. t-r ....#.L. 1 _ L .4 + [ N g
..Lift.. p..v.l'*?r e d 43 rw L.v'._r..o...* . L..__-...l..fi toT 4 ﬁ...r.+..~ _
Hetbriteddeoeary ..'1..-4+ b bt .,...*.Tﬁi.h. S L A P SR
4 b *AL.LL.'\Avlq-oL - .j._m..f+ bogt it —ed e bt .*. ..'.I*.i.c,.— r -
. B REE ettt Ty -t _ﬁ#,_ 1 M ; —+— t
.. t- 'TH. ' u feorbegedrepoid et Ht oL +-+++++1 —... v oper s-da-t 4 2 4y H H — Y o
[TX TEERY Ie) . PP PR I 3 1t :“".w e o.ﬁ. [T STREEE SRR ERRY S * } |.w. ..—fh,o .—L . M. PO T I ” - - .. ¢ -
-l »1!%. _rl\:.l [ES SN PRI P 1 ps ..+.I Leiii by cie .—\ L. |...».Lo;.,?4T I.H...w . e _,.f”lf.A H L N T R L i w..l.u.ﬁlul
; vohive e cditeidiaecde et o b 4d i PO wred dacado bbb s b s oo o b4 g . pee b o4 -
sees kol 0000 1O, | bedd hadea bt ool sl Bl Habs il ] : _1 ~_: it as sl ERARATG 0 O ; |5
T ¢ T = >t * ; . i 1 : :

- ot s o w:..*;- +o.l by o s +LJ1¢..’ -4 ﬁ*ﬂq } ;n..L‘OL Jo...-+ﬂ&. .w. ._d. -4 .H._vwlﬁ - W .H.._ll e 4 ' IR T8
e Ry 33 LR 4.|J.r.14 (RPN | .* 1; Ceeep e r *.&‘A—.—L Lo po 444 e b ﬂH - 4ot 4 v. S ek -+ .- ey
x..u;: (93 DY SO Teaay INTE e «.H._.. . H-iv e oo 1 =1 14 ﬁ.H xx.r [ R I ?#, J -..Hl.l —f=p--t ...,..-.*:. .._T
PUNNPY YU Sy T PRR'S YUPPUNE PO A FOPEPURED 08 RO SR I . besebb ey .- L. i SR 8 SO O PR . e 4 - D R P G

40kl IS30) ASS1 RN E0004 1o ISSGH Shutl e B i SPteieatl S EeeERa I8 R A R BE N bl A S e B B b1y
] T h SieessasanraRenE = -
oy oiditeed-doftori e ——fr—bogebbadd fan f et ~H4J S et Babe 7.....4.1 4..1......4 Hp S S 4"1.4 P VY D 10 N S o . .aﬁ..._ Fopeeb it —

A b~ 11 1 - iwx;ﬁb.d el AR RS + Hetbrtpdtresdes Sbpp et en orrd hwlw..** 444+ - -4+ 4 I N i i [ QIR g R -f —
ceafofectafoott SROR] STETR PRRS ‘;A.IL “tt + _'TL f....ol %i.r 4 e +4- lh 4 0 GO S R IR E G
e R e B e e e TR A ReROt S0 ADBRERS Fabans 4; R 5 0 0 0 e G Al Il A

\FH ; T B8 N T
s o fft HH Hids g T A AL T S D D D N
o de + H 4 414 -4 ..14. * 1 erT‘varL_l 4 $- 44+ F4 444 4 .I.A.Iu.r...vl.ul.*.l Y TR - -

HH.J A . 1Ht L . w { 0 O KRN U 5 ) G 0 O 0 R T Uy S N AP S S
s —11 +++ $4444 +44 v'.mv 4 131 [ R e “L.I. 4 +~— +=+ + +-4-1— fin.. -4 —4+—
H
r * + s
1 444 4 H Ly H 4 FHHH  HH 44 Ltttk 44 b4 44 +4- 4 44 -4+ 4+ 1t 1 1 J N (R VSN SN E §
} H .TTT ﬁ 4H 4+ L 14 4 n.vlu H P DU R N g0 o . - . 4 4 A= —F-4 —-
3 - 44 4 h. 44414 - + JE WS QUNS SRy Uy Sy NSRS SR 8
+ 3 4 HH I -4 4 -t +4++1-1 4-4 § -t 1 -t1- -4 --4-—

o Q o ©O o n o o) o]
~ o L2 < < 0 0 o «~N

100
90
80

VIONVIIWSNY H 1L

i0



1.40

1.30

1.20

1.10

r

1.00

G.DE TRANSMITANCIA -CONCENTRACION

0.90

0.80
mg /1l

CUOO

PH =1.5

1 | ) [ 1
! | T M T 1 T
H 0 (R O - N R O O |
T ' + ¢ ;i + o ﬁ._. 7] - p
4 L’ . bl Al S i wa
T r ng ™
1 | ! —_ i ) BN Il 4 Ll —4
Il B H _AM. JF‘ H i M 1 WHIM» + + 4
41 10541 100 HN0B RO i 11118 RS IBS0EE il —t R
13 B Tt + L NB T ' 1 " f ’ 1
. } T r + 1 + |Tv R St t + +—
3581 0N IR0 14 1008 | P 9 oS! e Re18R00 1N NAN| B8 S S ; : T
b1 : i N i |ESIE8S0 IRANL P Y | - 1l
IR T ™7 T T, T T N AL EE L. N N M ) N 1
= , T ! . T 1 1 bt —- -+ + -
+ - ' . I 1 m 1Tt "t N . i qL n -Fm - | *u E| - -+ \_w
++ + 1 f He ! e TH T +
. . . . { .Y & . ; S
T =T : T T ERE ; N » L
i, i Ll BRI 8, H ' e 1 ——
: 950 i 4_ ! @ — “p : R i e ! 1 ,“ : t—t . HE | - : 1
TR Baad LIRS e e T T T -
T —TiT T 3 : SaSEaS! SR 4 SN S AR ;
i ! . JE m 3 -. " Liid iy HB 1 A [ v . — LT _1 1
— 5 SO ST E5E IERMELI N ISR VY AN SRS R T NN N I
SoN 53U ADUEE I T PSDOH IOUSNLS 1S 1 BUWN Tl AT T B A AT R SR
' 1 B C et « ] HINES11 Moo 1 I . ._._ | w | _H WJ ; A T
v ! =+ t - -+ —t .
i b I - 3 — ) I 1 4 e . d ..
o —t H——
i IR 15 LR TR B 1 500NN - ; H - 1
LA S BRBL SN AS1E 1280080 — 1 I e et
REME MR ; OGN FOg: : 1 T
" - SIS0 L SORN5 e et e e A — Y G
g T 1T .u__ e 1 ARaie 4= 1|+.I.||IT 1= .|,...iu..
- 4 4 = T H : ‘¢ — =1~ B L
+ T - + v t t : . —
. : - . e — . ety I'«I.Lr‘.nl..l'v.ifuul O e SN : S W . R R TR U U S
. — I it S S S SIS i TS .
T T T ] : . - - " t-—t
+ . 1 T + e g e ‘ - . . R W |..+|y.|+.5.l. Y
I S T p_ +— — m . + . . RPN 35 DR SRS W . ~|.«|u
” . D N
° e e ’ T T : T — Y ” ’ : ’
= N SSIY MESEN RN I 3 URL SN FOURRI? 43 NN S B ; P e
o gt o s tH— . + u - =t .ll.,dfﬁ..ll.ll]vf..-«v‘ful'.. ——rpemfee g et b e : I.L.l. +
N P R e e PR ] gt -3 ; —rt e - [SS o o s a-d ﬁ\_r
R S B IR e *1 L iwl..i......ﬂo.l. DT A SRR b - -t
T v i N v »d v . v T
FETTE TP ln‘llrrIJ..]-- — - .410'07, .hll.“ .%.r.....li.ﬁf.'fxn DI L ¥ T e T oo - = B T TF SIS Uy S
PPy - -..lTll..vv|!..ﬁ0l IT:IT.LI?:.I...nI».I.& t : b i — b e b—- .
DUNY PR B ERRR SR EERER -y 4+|4l[c|—,|h11.1 Jl..l*._a.llb.lmb.!r ce e N » -~ - = -+, ..u
Tll. R R S TS S e Y R E e S I T o ..-:*::5 PRSP 1N PR —_— - ———— b = e ). .
. _-l T ! —— H : i}
DNRG OO0 FUUNN DORDE MEDOS RTINS IN N SRR IR NN .:..L.j.g:..l._f e ....; o= 4 fh [N R . } .u_ PN
IS PrOpy PR N S U R SR DI ...J.T S PIRE 2 TR RS b :._. RS T ) } 4d IAE.L e ﬁ~ L
TSN IO DS S IR ..'.#..:v ELE SEEEEE RUNTEIE I CRTTIY PR TS TR [ ..........,....1—+..vv441 ;I..Lr, -t ¢+ A .nnH
SRS TRY) FEITE REEFE FERRS EEDEE EERRE R ERtiCE Rb R ..cl_ca..u...'..!.uOv ...... Cb-aay La oo am *.o + T+ttt 1 - ¢ . 4. R S
—— *+ . m._ s s _ } r 4_ ; - : ~ A ~ :
[N ST SEERT CRTRT PRREY PREE RN DR Sk T-..w..v....;tmo PO SN -“..-4...ﬁ D R H . ~¢AT1_| S b4 el e — Iﬁ.‘..ud‘l
B B Lk R B B B R s AR IR ¢« e Rt i RE et o1 .k R PR P R I R ...4-»f_w+ 44 w I I it Cat DIRE I
P S S N A LTS THPEA SR AT e . (S OUTYIN Ty .|n...‘-l||v+o.+.TrolL.1ll DU IVEDUEI I I 1— eee —bm b i -
il mots RS Lot bated B PR R e B ..-Ht S Soees 5o Seoiis HESEEE: i ,m.,.?; .._..T..Muu..fml.f |.H!+.«!+.wq, + $- -1 4- .-
ﬁ..i . .»s.l!.“ Rl REEER L N R b o) j QU S, I.&...l»..wf ..... A DU D A T Y S} «L.l.ﬁ. .erL.:. 4 —- _vl._rl : %. [N + A
- iy - RPNy R S [P U T I TOUTORITY PSS SN TN 7 AT PIMNY SUPAEI TS DI ST PSP PRI N T S I RN [ - . .
! N 4 i A ; s PRI WS 8 Lt : Lo i
T T : 1 . H i : L : 1TV R 1 Ty H A
' = T o 584Y/ 10ERDE b e [T ; 0 s T
. + . ’ * T+ = —— T T '
teedr ot et i Rt EoE R B B e e A e — e o e — — 4,r¢0...lv B S e 2 11—+ Iol—l lflrl.fl+|iv..+|lu. » — - —t—
S l.Ll.-. R R R B B il LT TeR RTS8 R P N aatai ot SO SO P SR ST UG Llol.lt 4t . I T R S B T
] STRYS RN S il RERnl IR SEITICE ERTI — o [ R R LT B .+L.I?o|.+|»| n}.l..JYAlAF‘iL.fI,-IL. 4v|¢..L R *IF....+‘
S e N Rl S T e R T B I T A O L SRR, T F O B R B R R e bt .....ol..:. LR e et ..:.,_..L..:y#-
: . —— 4 H —
A * T IR T M T
b 4. - - +4—-- -4 P S P R S T f IXRSE 1) - _— R s L [ 4o 4 A 4o 4¢ lll..vlwl.i U S - —— - ——
b4 ..3.. [ SR .- - - - P O .. A e e s B LR R -Iq|+
e - -4 - . 4 - - - - - - bioodo:t comec v o —t ceefe e + —e1 i Pors 4— e od SR I .. e o 4 4 -9
-4 - #rqln .- — . - PP SoN [y B U poee— - ey e . -4 ﬁo.lo_v—|1 oA RS + S JR S T
v T _ﬂrr * + f M : L 0 . 1 H H
SRS PN 11 - B a2ty { SRR ERRTR TN - -- - '..._ . P AR _ RTINS i -- + f‘*.n
b~ -4 - - . s [ REREE Loy . R R N I I IR bow .- ~ Pt et
] ' —- . . . i...«..-..“!:- N B cebar . e kT = ICIRIEIE RN S SR T [
- . , Ceee e (N PR 1 . , beed ;- v .“M.;...q‘ HE S " Mhﬁ
¢ + + $——t +—t : - ~+ "
S e i . - - N J.N‘ cearrteiddpemnany - .e [ S O S -1 i b e 4 e+

070




REPRESENTACION GRAFICA |

0.60

050

0.40

0.30

0.10

......... A - - i e A g -]
—— P e s LI R T S T - — R I — e i ¢
. . .. PR
- . 4 - P—
.................. - - .' . ——— e c—
....... B S
. - -. M . b — -
' !
‘ ' 4 - . o
.. ..-lln..lu#ll..b“- - - - .- o fm lI'I’I.LIoIl - — -— \.r .
. D . [ S
P . PN . .
e . . C - - -
. —
...... . Voo T | -— -
I ) b . .
. S . . ' e v - PR . M,.o b e -
Yo 1 IR X F ] EIEER BURERN AN tr) -jlw ’0# 1 R B Vot ! * t
. L e BSLE MRS I .lr.-.o...hu. e a4 b L —
........... . L S e g - - . -4 . - —.—— -
.................. . e e e e [ S Jp—
- - A.m. 1o PR R
P - : .+. iy . . f [ —
- e . r PR 1 ' . R -
.. .. T T T T TEP o, + - . . e e -
. S S S . . 1 ' -
L. . . . . . g '
. C e . [} ¢ .
...... i )
. P T S A I e + . .
. . . A T I . oy
. e . . ) . e 0 * ‘ r . . -1
.. . H . + 4 4 4 e 1 .
———t — - — — 1
e . v 4 b -
. . "“ . .
..... P N
. . e e ek .
. . : — Loy
4 — —~
. [ . . .
M _/./,f : I .
.e . . ebeu . + . . . . . .
P n [N FREP - 1 P _ PN .
PR T ' Ve . e e b . g “ I i
. . YRR IR o 4y vy T ey Y S |
. . et — . $tre
P coibi g TJTH..__T. b e e S A PN .
Vi .___.* . — __.. w..- R . . i TR S
' :o NEEEE: Lhs v 1 HET v i ] . | S
_.__.. _.wﬁ —i,~*~._._ N A P I ,_w.
k) Tl N ~h,_ Ll ‘_;.ﬁtb,. [ Ll :

VIONVIIWSNVY ¥ 1L

CONCENTRAC

ETRO BECKMAN MODELO DU

’

ESPECTROFOTOM

blanco de reacti

100% T

Celda e=5cm

Longitud de onda A= 440 mu



0G.DE TRANSMITANCIA-CONCENTRACION

1.40

T T T
150 I8 T \m BES B4 T _«H . <..v|«7?._— u.» ' lﬁw Pl R Y.
g rd ....h [P ey PR RN IEEIEEEIE B R SRR SDGLAR SN Rhe e .
—... el ...w PRSI AR e . - R . . “ : | ; i 1 T -
iy .ﬁ.vw..oc.‘ PP SRR TR LR . oy oy sy _ . i DR S SRS - —
—»w :.FJ - [P TPV S S . .._ ! : _
1 : IR I . . e - + e — =
T T v .
: 1 ' LT - + B T IR IS | IS
-tAo.a.- ’ P e & B e - e - - 4+ -4 -
! ) : T LA .- - 4 Se F I R K} - -4 4
acoe -t . - + p +
+ . R 1 . - f—- - .- P
el bey ! . e e e . T
TOAN . . o fee P T I PRI M A A - .- N EE ] P v Foe e chll.r.l
i : NNt 20O T..vun QJT 4 1 . S - - . -4 Ry PR | - A»I.]l.l ———t— - et
i -t VS PP I - - cee codecieenanade g e -
T v v v
4 et .
1S I . .. - R DD IR & R e e e e e e e e
A - o P, B e oem _—. - - . ' e —d e e
.l v of- -t - .- - —ve- [ T TR b v et - ”
188 FED00 VRN IRV PR PR I SRR DRI UUER PRV PR PP [ e oa =2 s Be v a2 === - - . - . - . -~ -. - . . .IJIlIOII «
i 9or] 000 SR DUUEE DOUOH IUREE PROON B SRIRN (SORRPONE RONORS NSRRIl SRR N IR SOTE S UR A Subies
FL Y T - - - - - ;
- . - . .- e - s — -
.lll-'cl . - I DA I RO IRSRERE SV RPN A I ~ - - 1 (AU W—
[ - AR R PR DU N PRPISPIIDI FORPIPPIPSIY JU SN - LY Y 4 . - [ g—
DS TOEES DR DU P PR R AURNR SRR IR P S . - ¢ - me
S . e :
................ [ v e e e s . v e e = .-y~

3
{
1
SIESES FAEE LI
]
4
]
1

—
- e e = e sme—f - -

0.90 1.00 1.10 1.20 1.30

0.80
mq /1

Mgt B0 MY Y R Y P OSP SRR I A AN [FRNSIES ATEDSENE RN vt
i e ) ” ..... PR - - - e ——— o gt
- . 1. : Lo | i R I TS

PR IREI A S S CRRRS S TTTTT T T T

b . . R } . . ; ' AP P, “ N : : : o
e 0 LA I L R B BESES . ; Dol irT
N [ . ! - m B M ADY AR N IR I T w w-w
- _ i “ | “ . ~ ....... . Do
.- H ; H _ H [ PR [ SR EIEI IR L e e ]
- t. H _ 1 : . . ' O T
< I\ JODU- S PO S ... he i feerme s [ PR, - -
ﬁu..\ﬁ.. ﬁ L",..ll_w 1 ﬁ m . .«— qu ’ . : ” -]

= A SR IR

L. -2 N i i i i : . . ‘

. ¥ : : N
1 . . i : . o
U - ] S e R e
_“f SRR IR 1 Sttt . S
. 4 R 7 A A R TR [T R SRR BRI S B -
i _ ! Y A P e I SR . PR
! o e . - - - —
Lo R e
*. d. D A N T R 1] - . - ——
_ w : , ! - . papp—_
i i [ A P T L SRR . ... N u “ ..n.
L A T T L S . -
. . — ..... ) . “ .- ]
) . « 0 ! 0 . -
L M S S
I 0 S I 1 S O . . - e e oo
A S RS T PRI BRI S S

Cu*?

0.70

}S pH=3.0

bN



REPRESENTACION GRAFICA LI

_ i _ A P .
i " ﬁp-ﬂbm;.p-rr.r!MATLLML..h.w.eoi.!-uxztix,.|l|i.a'- U S - -
P 1} - o oo - - - - -
oy .. .. [l - - - - - —
_ : ...... Do - 1o
. ; @
. i ; . . F 9
. ' . ' . e e e [ .
. : i H . . e e ey ot e
; RSN PR RPN S L
_ . . e plete — .
e : . . L. . ' .
. . - . . . « -
; ‘ R .. ' . - - w
i ' . .o . . _ . . - o
_ i . .« . . . “ . H ”
<y P 1. 1 1 t bl ¢ * 1 1 ] m 1 1
S R - |- - L. I
h_ .. ......... . . - .- . - e . |.
Sy ﬁ PR - . e - o
e S IS A EEEARE . v s
» " . N - - 3 4 ©
- . . . : . .
M _ S T T ' .1.
.. H . L f
. R 1_ ....... . . -
RN I . \ . . -
T ' . . -4 Q
fand . o
. . ‘ 4 . . . - - . 40
eehs f i PR B T —
m ...... . . P - . . _—
ope . 4 e b o « - . ——
-+ —— - :
e FE e T T I e 4 . . o . +
} . i mu H ) N ' . . -
. T .y . . i PR .
b 4 : 1 . . .m
......... B . - PR P .. RN . . AU.
PR T T I - . e e e L R NN S
.. . P (RS S N s R .+|:4| 4 emee—
s B - P | Am N . ._ y -3 1] ‘ .-
— —— eyt . . T i r
. . - - ey 4.4 1# - .wy.. . + lu 13 #
S . e |+ ml.l..a . . - 4_. m st e P . . -4
P S R . R —
e I A T ) H ' PEEE Y RS Y Y d ce B ».— -+ — m
" . e . T
: . : . P D SR G . ..]o

N . i A S S SRS (N BV R

[ } : : 1 } 1 ' + ¢ ’

- i N R . Ce - . « e e - - S, “Y $ _ + 4 ..q.l.. + .'IL
- \ _ .. R 1 _Mq e e . ...*; v 4 ce g e

4 - - d - & 4 d

; : T * H ’ ? T . L

[RR D DU R . 1 [ PRSI R B . . ) n— P _ 4 i ._ i —-

L1 1], B PN e viaf T i . e - fea i . . O R N,

' RE Y DI V- ' ..—. L I I . ' ot L F o T.h |.w #.*Ill
tef]- A ‘o hiie i R T T E N .t B [ 4+ . . . - -
1NE . SNTH | IR i . r.,m_; il il el Lid .rm_, 1 L

(@] o w
o l'e) <

70}

o w (@] U'e]

< L\ 0 N

VIINVIIW SNV YL

15

CONCENTRACI

ESPECTROFOTOMETRO BECKMAN MODELO DU

100% T =blanco de reactivt

Celda e =5cm

Longitud de onda K=440 mu
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De los grfifiees ebtenidos se deduce el cumplimiente de la ley de
Beer a diferentes pH en un range de concentraciones de J06=1,0agl
Para las sucesivas determinaciones se eligid el rango de pi entre
5.0 ¥ 6.0 por permitir cen resecto a les pl bajes aayoer tiempe de
lecturas y a 108 pii mas altos impedir pesibles precipitaciones de
iouea interferentes.

El trabaje se continud posteriormenie eon un espectrofotémetro
Coleman iodelo 14 per desperfsctos en el espectrofotlmetro Beck-

men,
Se buscé nucvamente el valer de longitud de onda de méxima absor-
bancia o m{nima transsutancia cerrespond.endo para sl valer de

como muesirs la tabla adjunta.

Tebla n® 13
10‘8..“. % long.ﬂllln »
400 91,0-91,5 435 83,6~83,0
420 89,0-89,0 440  83,0-82,6
418 87,5-87,5 “s ' 83,3-83,8
420 87,0-87,0 480 84,0-84,0
425 85,0-85,0 456 86,0-86,0
430 83,5-83,8 4% 86,6-86,6

Cenc. Cu** 0,30 mg/1 eeldas de vidrie de 4 cinde espesor
100% de transmitancia blance de reaetivoes.



A brae

Para tal prepésite o6 prapnraron varias solucienss
tipos con comcentraciones eonoeidas Jde ion Cuﬂ.
Las solueiones tipo se preprreron vertiendo en matragses
aforacos de £0 ml las erntidades de selucién diluida ds $04Cw SigO
(1 m)= 0,006 mg/l) cemo se indica » continuaciém

Tabla n* 14
suestra nt  ml de 04Cu.BllgL cu

1l ml 0,008 &g ng/1

1 0,28 0,088
.2 0,80 0406
3 1,00 0510
4 1,80 0s16
s 2,00 020
6 3,00 0,30
7 4,00 0040
8 8,400 0950
-] 6,00 0,00
10 7,00 0,70
1 8,00 0,80
A8 9,00 0480
13 10,00 1500
14 12,00 1,80
18 14,00 1,40

Se enrasa a 50 ml ¢nn zgua libre de cobre. Se vierte en matrages
de 300 ml y sa ngrega 2,5 ml de HC1 1,28, mezclando despubds de ca-
da sdicién.



8e ajustd el pH entye 3,0 y 60 powqul 49 las esperiensise yesllissfes,
88 Gsdnjo qus @n ase Tangd & DE @ emplajo culoreado cclarends, R~
tise AGurwmbs W lsp@s @ por 1o mmes 120 min. consbente ) valer @
la yedisgiin ds lus sdeortida.
_anmbpnumlonouMbm
S0 do godis al 2098
Dempuss @ 5 nin., pasa pamnitiy @1 eptifiwic @s 1a yeaseidn, s agre-
sf 1 i, &al resstiw que fommed €1 caaplejo caloveade.
Se egitd y oo tvanswasaen las sulnsicase & mxtauses afosnies de 100ml
4e capsoidad, 39 auscrmn ol afuse otm agus 1itew de ecbtwe.
Las tymaexitamnics do las Fespectives solusiones 0 layesun @n 4l as
pestyolotimetyo . Las levhwes fotenftviccs fusen soswegides do posi-
bles vastigios 4o On en los yeostives, dasisnde 1a sorreccidn @l Hlan-
oo pare ¢adla debasminenifin,

Iss Gatos cbbenidos sc yegistsem wn la Gelta n°*15

bila n*2B
Cu ™ Cu s oa 5
leldes g/ p 7 ng/d lsidas
0,028 100.000.8 0.30 80,8=80,0 Oo80  58.,0=88.0
0,06 90.0=08,8 0. 40 T8 0=T8.0 0,00 B Zg0uB2e0
0.10 Ol 0=04,0 0,80 e 0=70,0 100 8,04V, 8
[+ %% V. ] 90,001 .0 080 68.,0=66.,0 1e D B840
Oe 20 8890=06, 3 0.Y0 60.0~60,0 1.0 IV O0mB7,0

1as dotos Sadulades en esta table o8 lswesom s un gulifico:
logaritecs @0 tranaxitencics en fimoidn 49 1o oonoendswceifn,
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Estos gréricos en linea recta (log. de transmitencias contrs con~

centracién) muestran la eonfermidad a la ey de Beer de las solw-

ciones obtenidas, pro sufren la desventaja de no mosirar direeta-
mente el rango de concentraciém e m yor exactitud.

Para peder evaluar la precisifn y exactitud del método en estudie

se harén ensayos de reproductibilided y se ealculafa la desviaeién
medi: de los valores ebtenidos.

Deterwninaciép de precisifn y exmetitud.

La exactitud de una deterainacién puede ser definida como la cenecor-
dincia entre su valer y el valor verdadsre ¢ mas probable.

Lo precisién de unn medida signifiea la reproductibilidad de les da-
tos obtenidos. Puedec emcontrnrse renlisando varios anflisis de la
misua mestra y se expresa por la desvineién media o la desviasiéa
me.iln relativa.

Para tal efecto se prepararen miestras conteniende 0,20 - 0,40 ¥y
0,80 mg/1l de 1on Cuﬂ o Se 8iguil la técniea ya descripta para haser

las lecturas fotométrieas.

Les dntos ebtenidos se indic~n en las tablas adjuntas

Tabla nt 16 Tabla n® 17 Tab.a n* 18
Ccu’’ TS Cu*’ S Ca”’ TS
ng/1 ng/1 ng/1
0920 0,0 0,80
daestra n® ihuestra nt duestra :' s
l 86,0 1 78,0 o)
2 86,0 2 76,0 2 88,0
3 86,2 3 78,0 3 56,0
4 86,8 4q 78,0 4 56,0
S 86,0 $ 76,0 8 §8,0
é 88,0 6 76,2 (3 86,0
7 86,2 7 78,0 7 56,2
8 86,8 8 76,8 8 56,3
9 86,2 9 75,6 9 66,0

Chleulo de la desviacién media y de la desviaeiln media relativa

Desviacién media nlai , Xi-X|se define como el premedio
de los valores absolutos de los dates individuales con respects a
la media de los mismess.



Con los datos tabulados en » s tables nt 16, 17 y 18 ee caleula-
reh las desvi-cionee nédias.

x4 X4-X
“'o 0.17
86.0 0.17
86,‘ 0’08 Te = p <
. —
B6y 5 0943 Do ,n"‘l:lgﬂ: 0,17
86,0 0,17
86,0 0,17 Dir-desviseién media rel tiva
86,8 0,03
' Daiw — AO2aA7 -
86,6 0,43 86,17 - V1198
86,2 0,17 Dir=0,10% = 1,9 partes por ail
77646 1,63
x=} x= = 86417
x4 XX
75,0 0,1
76,0 0,1
75.0 0’1 ﬁ= n
-1 —
75,0 0,1 Dad=) Iu-xlqag_. Gy13
78,0 0,1
76,0 0,1 .
’ ’ Die = m: Q.m
75,2 Opd 678,49
76,6 0,4 D= 04,195 =149 partes per ail
G769 1,8
X2 x1-978.8 5.1




x4 Xi-X
56,0 0,04
56,0 0,04
56,0 0,04
66,0 0,04
56,0 0,04
56,0 0,04
56,2 0,16
56,8 0,16
56,0 0,04
504,4 0,60
x4 =204a48- g6 04

THh = X4
md acE 9% 0,00

Dilr-desviacién media relativa

Dy = 56,04 = 0,108
Diir = 0,10%=1,0 partes per
mdil.




Qbservac .én de la influencis de 1a celulesa del papel de filire
Para comprobar si la celulesa retiene ienes Cu’
se Tiltraron soluciones conteniends 0420 y 0,50 mg/1l de Cu, a tra-

vée de papel de filtro Schleider & Schull m* 589 banda negra y Wat-
am nt 41. Se siguil la técnica para desarrollo de color. Las lee-

turas fotométricas dieron los siguieuntes resultados:

S & 5 ne 589 ¥atmen ne 41
Cu I» Cu recu. Cu by 3 Cu reeu.
L4 /1 g/l g/l
0+0  100.0 0.00 0¢20 87 0,06
0,50 100.0 0.00 0,80 78,5 0,36

La pérdida de iones Cuﬂ a través del papel de filtro puede ser de-
bido a qie el cobre es retenido o absorbido per impuresns de la ¢e-

lulosa o que forma complejos cou la misma o las tres causas,

Traube indica que el compuesto hidréxido etilene cebre disuelve ce-
lulosa. El couplejo formado pudo eer aislado. Los anflisis de este
compuesto atribuyen al complejo la férmula (CglgOg)oCu Cu(BEn)g
en la cual En representa etilens.

Como ronsecuencia de 1las experienciss realisadas se e..trblece que

las soluciones gue contienen cobre no deben filtrarss a través de

papel.



Estudio de interferencias:

Se estudié la influencia que pueden tener
en la reaccién los iones que comunmente ge encueniran en las aguas
naturales para establecer en caso de ser necesario la forma de en-
mascararlos y fijar los valores aceptadbles de cada elemento.

En cada caso ese aplicé el mftodo de recuperacidn colocando en ma-
traces aforados cantidades conocidas de ien Cuﬂ y cantidades cre-
clentes de los elementos cuya accién sobre la reaccidn se quiere
estudiar. Para tal efecto se siguid 1a téenica empleada para el
tragado de la curva de calibracién.

Se estudiaron los siguientes iones: Na’l k? NH;- c&- B&- ufi- Hit rE-
w#! 130 a8 12 3027co2 P03 stog F: v

El plomo dificilmente se encuentre en las aguas naturales. Se pue-
de encontrar en aguas que circulen por cafierias de plomo o que han
pasado a través de filtros de plemo hojalatado, o en aguas que des-
cienden desde las moﬁtanas, donde se han encontrado, en las inmedia-
ciones filones de galena,

El niquel puede encontrarse esventualmente en aguas naturales o de
consumo.,

Todos los ensayos se hicieron en un espectrofotémetro Coleman -cen
celdas de 4 cm de espesor- longitud de onda’- m/440-100% de transmi-

tancia blanco de reactivos.

Eleccién del rango de transmitancia con minimo error.

Para soluciones muy diluidas

la zona Sptima de transmitancia generalmente corresponde al valor
minimo de la misma en la representacién de transmitancia en fun-

eién de la longitud de onda.
En el grAfico n® 1 puede observarse que la sona fptima de transmitan-
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ola estf alrededor de 60%.

Por lo tanto se elegirén concentraciones de ion cul'; que en las lec~
turas fotom8tricas den valores de transmitancias,en las proximidades
del 60%.

Ensayos de recuperecién
Recuperacién de cobre en soluciones que contienen potasio.

Tabla n®l9
K+ C-rragr. ky3 3 ~ Cu obt.
mg/1 mg/1 loidas prom. mg/1
0.60 0470 604 0=6040=60,0 60,0 0470
10.00 0470 6040-600-60.0 60.0 0,70
50,00 0470 6040=60,0-60,0 60.0 0.70
100,00 0470 6040=600=600 60,0 0,70
300400 0,70 60, 0=60,0=60.0 60,0 0470
500,00 0.70 604 0=60, 5600 60416 0,698
1000,00 0,70 604 3=60, 0=B0,5 604 26 0.697

Recuperacién de cobre en soluciones que eontienen sodio.

Tabla n® 20
s et Lotaas pron.  re
-

0400 0,70 604 0=60,0=6040 60,0 0.70
10.00 0,70 60+0=60,0=60,0 60.0 0.70
50400 0,70 60,0=60,0=60,0 60,0 0470

100,00 0.70 6040=604 5=6040 60.16 0.698
300,00 0.70 60,0=60¢4=60,0 60,13 0.698
500,00 0.70 6048=60,0=80,6 60+ 26 0,697

1000,00 0.70 60,0=60,0=60,0 60.0 0.70




A

lecuparnoldn de Cu en soliwiones qus contienen snlce de smando

Tabla A
- —
T Y LY
0,00 0,70 G0 U0, 0-B0.0 0.0 000
i0.0 G T0 60,0-60,0-60.0 60,0 0.70
20,0 0,70 60,060, 60,0 60,0 0.70
50,0 0.T0 60, 0=60,0-60,0 60,0 0.70
100,0 0.70 60, 060, 00, 0 60,0 0,70
200,0 0.70 60,2-60, 5-60.6 60,6 0. 693
0.0 0.70 60, 0=60, 0=60,0 60,0 070
ecupaerncidn g Cu en nl:nim e oortiersa 3g *'
Tobla o~ 22
S G SR
0.00 0« 1O “60.0-80,0-80,0 60,0 OR,
20,0 0.70 60 O=804 0=, U 60.0 0.
500 0«70 60, 0uib 0o D600 60,0 0,70
100,0 0.70 60, 060, 0=60,0 60,0 0,70
200,0 070 G0e2-60, 360, 3 653 0, 698
90,0 0.70 60, 2=6),2=60.2 60,2 (e 899
8002,0 0,70 60 060, 0=60,0 60,0 0.
10000 0TV 60, =)y G=60,0 6,0 2«




Reouporacidn de Cu en solusitnes que o0oxtiomgn Fb**

Tabla o 23
%' agr. cu’ agrs by 4 Ca owt,
0.00 070  60.0-80,0-80.0 ©0.0 0,70
1.0 0,0 60,0-60,0-60,0 @D.,0 0,70
500 0,70 60,0460,0-80.0 60,0 0,N
10,0 0,70 60,0=60,0-860,0 60,0 0.70
20,0 0.70 60,0=60,0-59.8 59,9 0,699
50,0 0,0 60, 0=60, 60,0 60,0 0.70
50,0 C.70 60,0-80,0-60,0 60,0 Q0,70
100,0 0,70 61,0-60.8=-61.0 60,9 0,692
Reeuperaaifn de Cu ea soluciones gue oontionen Mm**
Tabla ns 24
— P T = Cu cbt.
ne/l ng/1 1.2: e
0.00 0,70 60.,0-60,0-60,0 ©60.0 0.0
1.0 0.70 60,0~8), 60,0 60,0 oM
5.0 0.70 68,0-60,0-60,0 ©0,0 0.0
10'.0 0,70 60,2-60,9-60.4 60,36 0. 693
50,0 O.M™ 60,0-80,0-80,0 60,0 G.70
90,0 0.70 60,1=60,1~80.0 60,06 0.9
10,0 o.'rgﬁ 540 5-55.0=54e8 S4o7 074




Isbla n* 2§
Ca*t Cu*’ ™" T Cu _ebte
ng/1 ng/1 loidas prea. i
0o 0 070 80.0=80.0-00.,0 €0.0 0eP0
10.0 Ve 60.0~80,0-€0.0 €040 Qe
80.0 0.7 €1,5-61.0~80.0 .8 0.688
1000 0e70 60.0=-60,0=80.0 0.0 Oe®
8000 O« 60.5~60,1~80.0 0.8 0.009
(L VAV Ue70 60.0~80+0~80.0 €0 Ve
10w.0 Ue 70 60.0-08.3+50.0 58.1 0T
20000 0. 88.0-80.2-88. 8 59,2 0.709
gebre en ones *t
Tabla n* 88
Ba** cu’’agr. ™ 5 Cu Obt.
ng/1 ng/1 leidas pres. Ag/a
GeOO (VIY ¥ €0,0=80.0=80.0 .0 0.
10.0 0.7 60¢0=00.0-60.0 60.0 Qe70
80,0 0.7 €0 +0=80,0=-80.0 60.0 VN
100.0 0,70 €0 0~80.0~8040 60.0 07
800 .0 0.70 6l.%-80.0-80,0 .8 0.689
10u060 0.70 6l, 56l .0=-80,§ 6.0 Q. 888




Tabla n* o7
re e cu “e ) - , o
ng/l agr. 32.'5!2 bw lJln pR-. Bv..
ng/1 ain. ng/1
0.00 Ued0 o) 80.0=80,0-80.0 80,0 0e¢30
.06 030 color . o] 00.2-80,8-80.83 80:3 0o
0«10 0.30 pardo 2 80:3-80,8-80.2 80,28 0.W®
0.0 0.3  edpAl. 25  R0.6-80.0-80.0 80.16 0.N99
an un
OCe XD Qe g:? 30 80.0-80.0-70.8 70.9 (¢7%- ¢
Q.00 (¢ P8< o] a 16' 0 B0 e O=80¢ 2~80 0 8008 GQedu
1.00 0¢70 [ 0] 00 .0=60,0=-80.0 0 0P
2.00 Ve 70 low [ ¢} 60 ¢0=60¢0=80,0 QWO 0™
L )
3.00 0.7 parde 66 60+ 0=60.0-00.0 6.0 Qe
intenso
6.00 e Qul b Ve 3=00.0~80.86 €0 0N
7.0 00 envam 0  080.5-€0.1-60.0 80.8 0.008
lapso
10.0 0.70 d‘:)’?' 7 89,6~80.1-60.0 80.8 0.008
a

kl fen b‘cﬂf da con el reactive orghnico una coleracisn p rda que
desaparece lentamente,
Para permiilir una mayor erntidad de ien r._TIf en la selueién para

renlizar 1ln lectires en un lapse Nenor #e huscaren sustansias een-

plajanten de hLierro,.
Ll hierro puede ser complejado cen Aeido tartérico ¢ ¢itrice y el

pii ajustado eon OH Niiy, eon hexametafesfate de sodie (enlgem) esn
pirefeafate de sedio cte. .e eliglié el pirefosfateo da sedie per
disponer de drog- da mfis alto grade de puresa.



Se eligié una cemcentrasién Ge pirefosfate de sedio
que av provocara la precipitad én de otres 1ones presentes en la se-
lueién,

A 1r8 solueiones conteniends 0.7V mg/l de Cu'’ y cantidades areeie n-

++4
tes de Fe 8¢ agregaren 10°2 ml de pirofcefate de sodio, se siguié

luego conl. misma téonic s empleada en lee msayes precedenes. ka la
tabla precedert ¢ se indican los resultados edtenides.

Tabla n* 88
Fo*** (utt rirefi. Obeerva- 1 % b 7 3 Co
ag/l ag/l d& mdie ciones 1:33 leidas prom. obt.

00D 070 ) § 10 60,0-€0.,0=-80.0 G0.0 070

Ve 0 070 1 10 G0 e0=60,0=80.0 @00 Qe70

Ged0 0™ 1l El coler 10 60eU~80,0-80.0 60.0 0s70

a8

Ue80 0o 1l intensif. 16 €0.0-80.0-80.0 860.0 Ve 70

080 0.70 b | q‘l.l‘& 16 00.0-80,0-80.0 €60.0 Ve

1.4l Ge70 pidamsnte 16 60:8.:0-80.0 6U.A6 0009

3.01 G.70 b 20 @G0.0-00.8-80.0 60.06 0.609
coler

65.01 0.70 i M 0 €0.0=-80,0-680.C €0.0 0.70

que desap.

10.0 C.70 1l en 10' 0 §0,0-60,0-80.0 0.0 070

18.0 U 1l ) @0,0=80.0-80.0 .0 07

0.0 0.7 1 20 60¢1+60.1-60.1 G0.1 089

300 0.7 2 coler 30 60.1-60.1~60.1 €0.) Ce®
parde

40,0 V.70 2 que desap. X €0.1-60.1-80.1 60.1 0.8
ntre

80.0 0.7 4 10y 15' > 60,0-80.,0-80,0 0.0 0«7

60.0 0.70 2 3 ©€0.0-80.1~60.0 60.0d 0.609




Recuperacién de cobre en soluciones gue contienen re'’* Yy dn*t (eon

agregado de pirofosfato de sodio come agente complejante)

Tabla n* 29
A e A Y .
0,00 0,00 0,7 1l 60,0-60,0~60,0 60.0 0.7
3.0 5.0 0.70 1l 60.,0-~60,0-60.0 60.U 0.70
3.0 10.0 0.70 1 60¢3-80.0-60,3 60,2 0.69
3.0 16,0 0.7 1 $6.2-66.,0-66.0 66,08 0.71
3.0 20,0 0.70 1 863,0-53,6-53.8 &3.4 0.80

’

Como se observa en la tabla n* 28 el agregado de pirofosfato de so-
dio incrementa Ja cantidad de Fcﬁ permaitib le a 60,0 mgl; pere de
les datos tabulados en la tabla n®* 29 ge deduce que la cantidad de
unﬁ permitible se disminuye de 60.0 mg/l a 10.0 mg/l



Recuperneiln de cebre en soluciones que e ntienen S04

Tabla n* X _

1 Py Cu** agre P 7 ) 5 Cu abt.
=L mn leites __pres. )
0.00 0.7 €0.0-80+,0-8.0 €.0 Ve 70
80.00 070 €0.0-80,0-80.0 €0.0 0.70
100,00 0.7 60.0-80,0-60.0 0.0 0.7
200,00 0.70 60 +6-60.,0-80.0 60.0 0.7
§00.00 0.7 60+ 8-60.,0-60.0 6.2 0.69
1000.00 0.7 89.8-80.8-00.3 8.9 0N
2000,00 0., 60 ¢0=80,0-60.,0 60.0 0.70
3000.00 0.70 66+0-58.6~88.0 86 88 0«80

Bogupepracidn d n
Tabla 0t 3

oL "E;/:F Lelde proa. “r
0«00 0.7 60.0-60.,0-€0.0 0.0 V.70
80 .00 0.70 60 .0-60.,0-60.0 €0.0 0.7
100,00 0.70 60.0=80.0-80.0 6.0 0.7

800,00 0.70 60,0-80.,3-81.0 €.4 0.093
1000,00 0.70 €0.0-80.0-~80.,0 8.0 0«70
2000.00 0. €0+ 4-60.0~80.8 6.2 0.60




Recuperacidn de ooure an solucicmes que etmiiengm 00’"‘

Tabla oo 32
co.
Ou obt,.
uq’l c . ..
Qf’ hgu ;u. ng/2.
0, 0 0,70 60,060, 0~60,0 60,0 0.70
100,0 0.70 60,0=60,U=860,0 0 0«70
’30.0 0 ,70 60.0-50.0—&.0 50.0 ¢ ).10
1000,V 0.7V 60, 8=60,0--60,2 60.5 0.99
2000,0 0,7V 59e8=59.0=38.5 5912 1 Yy o §
:eouparacidn de coure en soluoimies quo oantienen POS
“abla n» 33
PO‘E nt* agre ™ ™~ cu out,
ng/l _mal lofidae param, g/l
~8.00 0.70 "6, 080 ,0=00.0 6040 010
51U 1,70 604 0wl 060, 0 60,0 0,70
100,0 0,70 60, 00, O=60,0 60,0 0,70
500,0 0,70 600 2=60,8-60,2 w. 4 2069
1000,0 0,70 60 o 260,8-60.2 W.4 0,69

feoupernoidn (g oObre on soluociones que ommtienen ll);

“abla na 34
el BAT" lofdme e A
0.0 0,TU 6706040600 @.0 0,70
10,V UTO 604 06, 0=60,0 60,0 0.7V
50.0 0,70  GOy2=60,5=60.2 60,3 e 69
100,0 0,70 60y 5=60,5-60.5 60,9 0.69
500,0 3070 61,0=61,0-61.0 62,0 0,688

10000 0,70 60 U=t)g Oulfr)y 2 6L, 06 D699




=gouperaglién de cebre en galugjenes gwe eongiemen §-
Tabla ¥°35
P~ cu’ “agr. < T Ca obt.
ng/1 ra/d leides pron. ng/2
3 .-
0.00 e.70 60,0-60,0-60.0 60,0 0.7
5.00 0,70 60. 0-60.0-60.0- 60,0 0.70
100 oo 0070 ‘0. ',.600 "’-600 o. ‘0.0 0070
50,00 0.70 60.2-60.0-60,2 60.13 0.6%96
100,00 0.70 60.5-60.0-60,2 60,23 0.697
R [ ° >+
Tabla W36
as®’ ca’ Tagr. < ro Oa ebt.
ng/) -;/;" leidas prea.
0.00 0.70 60.0060.0-60.0 60.0 0.70
2.0 V70 60:0260.0060.0 5.0 0.70
5«00 0.70 60.0060.0060.0 60.0 0«70
0. 00 0.70 60.20604.0060.0 60,06 0.6%9
50,00 0.70 60.0060+2-60.2 60413 00696
100,00 070 60.13 0.696

60.0260.260.2




Recuperacifn de cobre en soluciones que eontienea v&

Tabla n® 37

v&*
ng/1

o 11?(1;- - E“b
agr. o prea t
/1 ng/1

0.00 0.7 60,0-60,0-60,0 60,0 0,70

0420 0,70 60,0=60,2-60,8 60,03 0,609
0950 0,70 88,7-58,3-58,3 58,4 0,72
1'0 O’N “'0.56.&“.6 “.3 0’?4

De les datos tabulados en la tabls nt* 37 se deduce que el va-
nadio, (como metavanadato) en concentraciones per encima de 0,80 mg/l
en preasencia de ion Cu/}i' da valores de este ien, més alte que les rea-
les. S5e estudiaron por le tante substancias cemplejantes de vanadio
para enmascarar la presencia de diche elemen®d . Se eligié para tal fin
el fluoruro de sodio. Pmra renlizar las lecturas fotométricas se ai-
guil la técnica ya descripta, agregando 5 ml de solucién de fluerure
de sodio al 10%.

Los valores é&btenidos se tabulan en la tabla siguiente:

Tabla n* 38

vo'  cuttegr. F Mo T$ TS Cu ot
ng/1 ng/1 oﬁ.m leidns proa. ng/ 1

Ue00 070 6 6040=6092=60,0 60,01 0,70
0.20 0.70 [ 80,0-60,0-60,0 60,0 0,70
0.50 0. 5 60,2-00,8-60,8 €0,2 0,69
1,0 0.70 6 €0,9-60,0-60,8 60,1 0,609
540 0470 5 89,8-60,0-60,0 50,9 0,70
10,0 0,70 5 60,0-60,0-60,0 €0,0 0,70
20,0 0,70 [ 60,0=61,0=60,0 60,3 0,696




Becuperacifn de o bre en soluciones que contienen Ni'*

Tabla n® 39
Hi’:*i Cu ‘:iagr. E | 5 Cu '“: | abt
0.00 0,7 60.0-60,0-60.0 €0.0 0.7
0.50 0,70 58,5-50,2-568.0 8845 0.73
1.00 0.70 56 8-56,0-56.3 56.26 0e79
2.00 0.70 82.0-54.0-83.0 83.0 0.86
5.00 0.70 46.8~47,.0~-46.8 46.8 1.03

Los iones Ni’‘ reaccionan con el reactive N.N. bis (2 hidrexietil
ditiecarbamateo) de dietanol amina, dando un compleje estable de

color amarillo verdeso.

Por lo tanto la determinacifn de cobre en soluciones yue eohuem

niquel dan valores mis altos que los reales; comp se indica en la

tabla n* 38,

Se buscaron sustancias complejantes de niquel. El cianure de pota-
#sio en medio alcalino forma [(cu) N4l *% E ien c:jftnnbih o8 com-
plejado y debe regularse el pi de la solucién para permitir la reae-
eién del reactivo orgfnico con Cu; mientras que el ceaplejo cianure
de niquel no reacciona,

Se eligié pars enaascarar la presencia de niquel la sal disédica del
&cido etilene diamino tetracétice (Nag Hy Y) una solucién al 10% a
pi 6.0 complejq el Ni 1o cual permite m~ntener las condiciones
eperatorias del método.

Para realizar los ensayos de recuperacién Cu se siguil la técniea
ya descripta para el trasado de la curva de calibracién, agregande
2 ml de una solucién al 10» de Nap Hp Y .«

Los valores de los por cientos de transmitancia obtenidos en las

lecturas fotométricas se indican en la tabla nt 40.



Tabla n®* 40
Ni** Cu’*agr. NaHy Y y TS Cu “obt
ng/1 ng/1 seluc.10% leidas prom, ng/1
ml
0.00 0.7 2 60.0-60.0-60.0 60.0 0.7
00].0 0070 8 m.o‘m.o‘w.a &)OOU o.m
0.50 G«70 2 60.2-60,5-60.0 60.16 0.609
1.00 0.7 2 60.0-60.8-50.6 5.9 0.701
2.00 0.70 2 60.0-60.8-60.2 60.33 0.608
6.00 0.7 e 60.2-60.5-60.8 60,5 0.604
10-m 00” 2 n.&m.o.m.o &.6 00&‘




frecedinimto ds extragcifn cen aleshal isssfiliee

La solubilidad en agua de la sal efprica del &cide i.¥ bip-
(2 hidroxietil ditiseardfmies) perwite realissr las » cturas fete-
sitricas en solucién acussa.

Se pusie apliear el mitade de extraceién oon un solvemte inmiseible
oon ¢l agua, en las misstras que tienen valeres altos de turbiedad
¢ para concentrar soluciones muy diluidas.

El compleje eripice formads ¢s insslubls en eter- bencene~ tetracle-

ruro de ecarbomo y clereforms. Es soluble en acetona- disxiame~ Alge-
hel metilico~- alechol etflice ¢ fscamilioce.

Se usd pora extraer ol mmplejo eipriee de la @ lud fa a@ e-
sa alechol isosmflico.
L8te solvente posee dos incemvenientes:

1) al ser msnes dense que @)
agua la separacién en el embudo de desantacién es difieultess.

2) erigina selusiones turbias
1as cuales dedben centrifugarse pars rofperla emulaifa y peder reali-
sar las lecturas fotemétricas.

Sfendo los vapsres de aleshel isommilieo téxiees y prevoean-
de s Ix jas concentraciomss irritasién de las muessas y delor de gabe-
sa debe mpipularse con cuidade mo aspirends nunea cen pipeta.

Precedimiente:
Seguir la téenieca 3 dessripte jara desarrelle

de coler; enrasar la solusién a 100 ml y agregar 10 ml de aleshel ice-
mmilico exactamente medides, agitar vigeresamente durante des mimutos
dejar sedimentar en embudo de decantaeién, eliminar la fase acuesa y
verter la fase aleshéliea en un tube de cetrifuga.
dacer una segunda extraceién eon § ml del solvente erginiee y repe-
tir 1» operaciéne



Centrifugar durante 10 minutes a 2,800 r.p.s. para romper la emil-
eiém.

Es necesarie efectuar al mismo tiempo un blanco siguiendo &l mismo
precedimiento,
Para realizar las lecturas fotométricas se coaensd por elegir el
valer de la lengitud de onda de mbxima abserbdancia.
Bleccién del valer de longitud de onda de méxima absorbaneia:

Se siguié la téenica desecripta anteriermente para el
nisme fin; los percientos de transmitancias obtenides en fumeién de
las longitudes de enda, se indican en la tabla n® 4.

Tabla nt 4]
e e pTle. % silans  oiim.
400 68,5-68,0 68,25 480 §59,0-60,4 59,8
410 81,8-61,0 61,1 830 70,0-71,0 70,8
420 54,0-63%,6 53,8 540 T7,0=T7,6 77,85
428 51,0-51,7 61,3 660 B83,5-84,0 83,7’/
430 48,2-48,0 48,1 530 87,0-87,8 87,4
435 46,8-47,0 46,9 €00 90,0-90,0 £0,0
440 44,3-44,6 44,4 630 91,0-91,9 91,4
448 45,2-48,0 45,1 640 91,0-91,0 91,0
480 45,4-46,8 46,2 680 91,0-93,8 93,4
460 43,0-48,0 48,0 €80 93,0-95,2 94,1
470 63,5-54,6 54,0 700 93,0-95,8 94,4
480 68,6-50,4 50,0 === =-===ec-s oooc

El valer de la longitud de onda de ninima ‘u-u-tune'unu/= 274
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Irasade de 1a ¢urve de galibracién

Se prepararen solueisnes patrenes conteniendo 0,086~
0y06= 0,10~ 0y20= 0,30~ 0,38 y 0,40 mg/1 de Cu Yy se aiguib la
téonica deseripta en el precedimients de extraceién con aleshel
iseanmilieo,

Los valores obtenidos se indiean en la tabla siguientes:

Tabla n* 42

/1 Leidas prea.
0.028 97.5-98,6-97.0 $7.0
0,05 01,4-88.8-90.0  ©0.2
0.20 80 ¢0=800-80.0 80.0
0.16 73e1=78,2=-71.1 72.1
0.2 64.0-64,.5-6..6 64.0
0.26 56.8-56,8-67.4 67.0
0430 60.6-50,7=-51.6 80.9
0.3 46,5-46,.7-45.4 46.0
O.40 42.3-42.0-41.8 4.9

Los datos tabulncos en la Tabla n* 42 estén representados en el
diagrama siguiente.
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Determinacién de cobre en aruas ¢gn 8;2° diguinslyl

Se presenta este mitedo de determinacién de ecdre em aguas,
cuya finalidad especifica o8 su valorad én por eslorimetfia visualype-
ra ser aplieada en laboratorios regionales, los cuales puedsn ne pose-
er aparatos pars determinaciones abserciofetricas o espectrefotembtsri-
cas. Por tal motivo el método debe satisfaeer 1las sigfuientes ceadicie-

nes:
1) Ser suficientenente especifice

2) El com. lejo colorendo formado, debe ser extraible por un sel-
vente inmiscible con el agua, permitiende de esta manera, uma
deterainacién exacta en aguas een valores altes de coior y
turbiedad.

3) Kl reactive dedba dar cen las sales de¢ OGebrse una coloracifa ea
la gama del roje o asul pues en ¢l amarille- amarilles pards e
amarillo verdoso es pricticamente imposible diferenciar vissal-
mentc concentraciones préximas(0,08-0y10)(0y10=0s18) (0430=0440)

Bl 2:2' digquinolyl ferma con los eationss Cn/( un cempleje celereade
de celor pirpura, insocluble en medie acuess.

Hoste y Gillis estudiaron lr extraceién dsl coapleje con difsrentes
solventes inmiscibles con el agua: alcohel ami{lice - alcehel Demecfli-
co -~ alcohol hex{lico - cloroforms - bantcens - tetreclorurc de carbe-
no - rlcohol isoamilice y obtuvierca para el aloshel issamilies @)
mejor coeficlente de particiénm.

Para verificar la influencia de los diverses factorea que puedan sfec-
tar la precisisén del métode se harén determinacienss foteambtricas.Per
10 tanto se comensarf por elegir el wemler de la lengitud de onda de
aixima absorbaneia.

A ta)l efecto se prepararon scluciones patrones cea la
siguiente técnica:

En un erlermeysr de 300 ml de eapacidad eon tapfn eamerilado verter



100 ml de una solucién de sulfate de cebre que contenga 0,25 mg/l
cuf . Agregar 5 ml de selucién de clehidrato de hidrexil amina pe-
ra reducir el cation Cu” a CuZ s O ml de selueién de fcido tarté
rico al 10% para est:bilizar el celer y 10 ml de una seluciém de ace-
teto de s0dio al 45% para llevar el pH entre § y 6; agregar luege

10 ml exactamente medidas de una solucién al 0,08 de 2:2' diquime-
lyl en alcohol iseamilice. ‘gitar vigoresamente durante 1 min. para
extraer o1 Cul de la fase acuesa y verter en un embudo de decanta-
cién. il Cu L forma un complejo plrpura en la capa aleshfliea; espe-
rar que se seperen las 2 fases. Celeoecar nuevamente la percifa acue-
sa en el erlermeyer para realisar una segunda extraceién cen 5 ml de
la #elucién alcohflice del reactive, Repetir las operaciones realisa-
das en la priiera extraceilm y celocar las porcionss aleshélicas
un tubo de centfifuga y centrifugar durante 10 min. a 2.000 repelie
para romper la emulsién que origiman las getitas de agua quo quedan
en la fase alcohflien. Es nescesario al miame tiempe efectuar un blam-
co, siguiendo el mismo procedimiente. Los valores de transaitaneia
obtenidos en funecién de las lengitudes de onda se indican en la ta-

bla n* l.-



Tabla n* 1

Tonda leidas prem. onta \ddss _ prem.
400 7440-74,5-74,8 74,3 588 81,0-81,0-61,8 @&1,1
410  77,8-78,1-77,6 77,8 8@  52,0-52,5-62,0 58,1
4%  81,0-82,0-81,7 81,8 886  54,0-63,8-64,3 54,0
43  83,0-83,5-83,0 83,1 S0  56,5-56,0-86,8 86,4
440  84,0-85,3-84,3 84,7 8§80  68,5-62,3-62,8 62,6
45  83,5-83,0-83,8 83,4 80 €8,8-69,0-69,0 68,9
400  82,0-82,3-83,0 83,6 €00  74,0-74,0-74,3 74,1
470  79,0-79,0-78,3 78,7 @O0 78,8-79,0-78,6 78,7
450  75,6-76,0-75,2 75,3 620 01,0-79,8-81,2 81,0
490  71,0-71,8-70,7 71,4 60  83,0-83,5-83,5 83,3
600  66,2-66,5-66,0 66,2 640  85,2-85,8-85,0 86,5
510  62,0-62,%62,0 62,1 650  86,8-86,2-86,6 86,7
520  §7,0-67,0-57,6 87,3 86  87,8-88,0-88,2 88,0
53  54,0-53,5-54,2 53, 670 88,8-89,3-89,6 89,1
535  62,0-51,8-52,6 52,2 680  $0,0-80,0-80,0 90,0
540  51,0-81,5-51,0 81,1 690  92,0-90,0-93,0 92,0
545  50,5-50,5-50,0 50,3 T00  92,0-81y8-93,0 02,4
S50  50,2-49,8-850,2 50,1 720  93,5-94,8-05,0 94,3

740  94,5-85,8-95,0 95,0

Las lecturas s8¢ hicieron en un espectrefotémetre Coeleman medele 14

con celda de 1 em. de espesor. En el siguliente diagrama se repressn-
tan los porcientos de tranmmitancias en func.ém de las lexgitudes
de onda, De las leeturas obtenidas se deduce Gue el valor de la la-
gitud de onds a la cual corresponde la mAxima absorb:ncia ¢ mimima

transmitancia se¢ obtiene para /=550 I PR
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Influencia de los diversos factores que pedrian afectar la abserciéa

de la radiacién.
l - Diferentes valores de pH

2 »~ Estabilidad del color
3 - Tiempo de agitad éa
4 - Influencia de iones extrafies

1 - Influend a del piH:
Se hicieron experiencias manteniende constan-

te los otros factores y medificando la concentracién &cida de
le solucién. Se prepararen soluciones tipos con cantidades ce-
nocidas de Cu a pH 2.0-2.8+3.5-6.0 y 7.0. Se siguié la téenica
ya descripta medificando las cantidades de selucién de acetato
de sodio a agregar para obtener el valor de pH deseado. El pH
fue controlado con un petenciémetro.

Los valores de las transmitanci as obtenidas se indican en las
tablas nros. 2 y 3.

Tabla nt 2 Tabla mt 3 _
Cu pd 'y Té cu Py ™
g/l leidas prea. ng/1 leidas prom.
0.05 2.0 99.0-9905 990’ 0025 200 9905‘9’.0 99.2
0.05 2.8 98,1-97.6  97.8 0.25 2.8  98.1-97.2 97.6
0.06 3.5 91.0-91.2 9l.1 0.25 3.8 57.0-56.2 56.6
0005 5.0 8600"8608 8604 0025 500 5300.5201 52.5
0.0 7.0 86.,0-86.3 86.1 0e26 7.0 52,6-61.1 J3l.8

Las lecturas fueron hechas en un espectrefotém tro Celeman con eeldas
de 1 cam. de espesor; % de transmitancia bDlanco de reactivo leongitud

de onda /- 550 M./ .
Las experiencias realizadas indican que el range fptimo de pH para una

extraceifn cuantitativa estf entre 5.0 y 7.0.Los valores de las transmi-

tancias obtenidas a pH 2.0 y 2.8, podfia indiecar que en mdio &cido se
produce una descomposicid n del reactive.



2 - Estabilidad de] coler:
S8 prepararon selucienes testigos, se siguif la téeni-
ca parn desarrolle de color y se leysron en un ospectrefotéme-
tro las transmitancias ebtenidas a diferentes intervales de

tieapo.

Los valores se indican en tabls n® 4
Tabla n* 4
Cu pi  tiempo tiempo Bk ; ) ~ 1%
ng/1 de de 1s idas proR,

sgit. lecturas

horas

Ue26 6.0 90" b § 62.8-81.0-62,6 63,1

o.26 6.0 90" 2 52.8-51.0-868.7 81,8

026 6.0 90" é 62,8-61.,0-62,8 52,1
2 52.,6-81.2-62,8 52.07
48 52.8-81.0-82,6 82,1
72

80,5~-49,7-60.2 §0.1

0.26 6.0 90"
0.26 6.0 80"
0.2 6.0 ©0"

3 - Tiempo de agi .aglém
Se preparé una solucién testige conteniendo 0.36mg/l
de Cuﬁ » 8¢ siguil la téenica ya deseripta para ebtenar un
pli entre 5.0 y 6.0 y se agité vigerosameate durante diferen-
tes intervilos de tiempe coms se consignan en la tabla ai-~

gaiocnze.
Tabla n* &
2/ 1 phi ua p o
la.oxtras.
Ge28 5.8 0" €8.0
0.25 6.6 48" 6.6
o028 5.6 &o* 58.0
0.2 6.8 76" 68.3
0.26 6.5 so" 83.3

0.28 5.6 120" 63.8




De los datos observnados se deduee q.e 50" de agitacién son sufi-
ciantes para extraer cusntitativamente el Cuﬂo la fase acuosa
Cco.a una relacidén de volimen fase acuosa/fase aleohélica =6

4 - Varificaciin de]l cumplimiente do la Jy de deer;

Lstudiados los diferentes faetores que influyem en
la ab.orcidn de ia radiaeién y elegidas las condieiones
dpt .ane se prepar:ron solueiones st ndards para verifi-
ear el cuxplimiento de la ley de Beer.

Para tal efecto sa tom~ron 1lms aiguie:tes ecantida-
des de una solucién diluida de sulfate de cobre cuya eon~
centracién es tal que 1 ml= 0,06 mgOa. '

Tabla B¢ 7
auestra ne 58l.304Cu. Bligd ca**
Al e,
Blance 0.00 0.00
b § 0. %0 0.0)
2 0.8 U028
3 0.20 Ve06
4 0.80 0.10
8 0.30 0.16
6 C.8 O
7 0.8 0.28
8 0,80 03¢
9 0.70 0.3
10 0.80 0.4

5e llevaron a 10U ml en meatras aforado son agur desionisads de con-
ductividrd £=3,6x20 7 v luepe destiladn y se vertierea en erler-
meyers de 300 ml de ecajacidad eon tapa esmerilada. Se agregeren a
cadz uno de elloa 5 ml de solucién de clorhidrato de hidrexil amins al



0% & al de solwciin de Acide tariérieo ol 10% y 10 ml de ssluecién
de acernto do socdio al 48» para llevar el pH emtre 5.0 y 6.0

Se agregl luego 10 ml de selucidm al 0,08% do diquinolyl em aleshel
iscamilice y se oiguiéd 1» téenica ya indicads para el preeedimiemto
de extriccién con el solvente orgémico.

Se leyeron lss transaitancies de ins meluciones alcohéliea: ebtenidas.
Los wrlores leidns se indican en la tebla n* 8.

Tabla n* 8
Ca b 73 s
g/l leidas prea,
0,01  98,0-08,5-07,8 97,9 |
0,025 93,3-91,8-83,0 92,6 .

0908 82,0-83,0-88,0 88,00
0,10  70,0-71,3-70,8 70,7
0,16  66,0-66,3-65,1 64,7
0,  §0,0-68,7-80,4 80,03
0,25  62,5-52,0-82,0 53,0
0430 4591-16,8-46,0 45,3
0436  30,7-39,6-90,6 30,9
0,40- 36,0-36,1-38,3 35,4

Los valeres tabulndos se llevaron a um grifieco representando el le-
garitme del i de transmitaneia en fumeiém de 1la comsentraciéa de eo-
bre.

Se obtuve una linea recta le que indien el cumplimiente de la ley
de deer en un rango de concentracionss de 0.0l - 0.36 mg/ld
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Bstudio de imterferencias:

Se prepararen soluciones conteniende 0,85 mgA
de Cu y cantidades crecientes de los siguientes iones (presentes
en el agua natural o que p.eden encentrarse en ol agus de consume),
por aecién cerrosiva de 1ns mismas sebre las eafierims, por desarre-
llo de bacterias de hierro en poses profundna, como impuresas de las
drogas usadas en las plamtas de purificacién u oxidantes usades ce-
mo ngentes bactericidnas: Ba'," K,*IB:; Cu’: BI’: u’: m’: Pb’: h’:
82y 2% ¥, a1, coj, N03, 505, POJ, V57 ewya scciéan sebre 1a de-
terainacién cuanticativa del eobre eon ol reactive orghnice 2:83' di-
Quinolyl se estudia.

Se siguldé la técnica ya descripta ara la obtencién del
ecoaple jo Cu (diquinolyl)g .
A continuacién se presentan les resultados ebtenidos ea

los ansayos realisados.

ra d b 8 +
Tabla at 9
51 2::- loﬁu pi’-. ?b‘t
ng/1 ng/1
0.00 O.28 82,7-62,1 83,4 0,25
800.0 0.2 62,3-561,4 &1,8 oF ¥~
1000.0 0.25 51,6-51,9 51,7 0.263

2000.0 0.85  53,0-61,8 524 0.25




Resuperacién ce cobre en ssluciones que contienen lui:

Tabla a° 11
ol wr.  leidas  prem. b
74 72
VeV 0e38  9He? -~ 63,0 62.4 Oe 26
L0 Qe 2 ER.8 - §8.,0 62,1 Oeild
10060 0.26 80,8 - 62,0 Sle.4 - Oe 28D

hiseuperncién de_colre_en seliciones gus contienen Ga?”

T“ll at 12

Cadt cut T b+ Cu
ng/1 gi leidas pros. %
G600 U286 62.0 - 63,7 82.4 (0F-F
80060 Ue2d 82,0-68,0 5240 Oe26
A000.0 V23 62,0 - 62.6 62,3 0.26
000 0.2 62.6 - &l.8 83.1 C.26
Ree: 14n on g’ *
Tabla a® 13
#7 S5, 15w  pea. oy
-7 og/d
U0V Ce 2.0 = &2.0 ) Ve 20
800 .U Oe2b 62,6 - 813 &l.9 Q.36
00 V.26 527 -~ 48.3 8.8 0.2

A0 L 0025 51.0 - 0.5 m.E 0033




uperacidn de enbre en solucione outienen Ba’*
Tabla n* 14
Ba++ Cu+ ™ ™ “Cu
zi 101@ prefe _:;z‘i
0.00 0.28 52.0 - 52,0 &2,0 0.256
800.0 0e286 52,0 -~ 520 52,0 0.86
1000.0 0,238 53,6 - 853.0 83.3 Ve 24
&000.0 0.28 2.8 - 83.0 2.9 O.24
50lu M
Tabla n® 1§
~ -4 1e3dns pram.  obte
_ug/)
0.00 0.28 52.0 - 62,0 82,0 0.26
10.0 0.26 §2.7 - 82.0 82,3 O.28
§0.0 025 851.5 - 0.8 8.3 0.28)
100.0 0.28 0.0 - bl.8 80.8 0.283
Recuperacidn de cobre en @ lucione nt i
Tabla n* 16
ﬁ:‘;{ S;;. 12:!1 pgn. ocgt..
=i =i
0.00 0.86 2.0 - 88.0 82.0 0.28
0.0 0.28 52,0 - 562.6 $2.3 Q.26
100.0 0.2 52.0 - 82,8 82,2 O.26




Recuperacién de cobre en soluciones que cemntienem C1~

Tabla n* 17
cat Cu + agr. 5 T Ca obt.
/1 ag/1 1sidas _prea.

00“) 0025 53.1.5808 “09 0025
8500.0 0.25 53.,0-53.86 5.2 0249
moo 0.25 5308-&.2 53.5 0.2«
2000.0 0.286 652.7=-563.3 83.0 Q.36

Reeuperacién de cobre en solucienes que centienen § ~
Tabla nt 18

| cut . ™ T Cu obt
ag/l q/i‘r leidas e om. ng/1 *
0.0U 0625 63.0-53.2 83.1 O0.28
5.0 0.25 52,7-52.0 68.3 0.2863
100.0 0e25 52,5-563,.8 2.8 0.281

Recuperaclén & cobre an soluciones que contiemen MOy~

Tabla n® 19
NO5- Cuf¥ agr. T T Cu obt.
ng/l =g/l 1e idas _prom.  9g/1
0.00 0e25 52.4-63.2 52.8 10256
100.0 0.26 53.0-53.8 £63.4 0.947
§00.0 Ue26 63.0-562.2 52.6 O. 202




Recuperacifn de gpbre en soluciones que centienen Ni*’

Tabla n®* 20
).15; 2:;1031-. lﬁdu Jrg’l' gﬂobt.
0.00 0425 53,2-52,8 53,0 025
0050 0.26 52,6-53,6 53,03 0.261
1.00 0.25 53,4-53,9 53,68  0.231
5.00 0.25 61,0-52,4 53,15 0.249
10.00 0.26 52.7-63.6  53.16  0.249

Recuperacién de cobre en solucionss que contienen Fe

Tabla m¢% 21

Fe*+ Cu * agr. by | T% Ca obt.
- ng/1 ag/l . leidas prom ng/1

0.00 0.26 52,7-53,3 83,0 0.85

0.50 0.286 52, 6-52,0 52,2 0.256

1.0 0.25 53,2-53,9 53,5 0.249

5.0 0.25 52,1-81,8 51,9 0. 2566
10.0 0.286 62.2-863.0 52.6 O.3863




Técnica para deteruinar cobre per celerimetria visual
“n matraces aforados de 100 ml se colocaron las cantida-

des necesarias de una solucién de S0,Cu 850 (1 mls0,006 mg cuj pa-
ra obtener las sigulentes concentracioness 0,001- 0,026~ 0408-0,10
0915=0420-04 26~0430=0435~ 0,40 mg/1 cnﬂ/ Se enrasé a 10U mi con
aguas libre de cobre. Se vertiercn las solucienes en erlermeyers
de 300 ml de eapacided y se agregaren a eada una de ellas 6 ml de
solucién de clorhidrato de hidroxilamina al 10s; 5 ml de solucién
de fcido tartérico al 105 y 10 ml de solueién de acetate de sodio
el 45s.

Se 1lew ron luego las temperaturas de las soluciones omtre 18°y
20°C, se agregaren 13 ml de la solucién alcehélica del reactive
212" di. 1inolyl en concentracién de 0,02». se agitaron vigeresansn~
te dur'nite 2 min. y se transvasaren a tubo Nesaler de 100 ml

Se ebtuvo une capa aleshflica eolereada, de tonalidad eatre el re-

sa pélido y el pirpura intenso. 51 rango de cencentraciors que per-
mitié 1la lectura por colorimetfia visual fué de 0,025~ 0,20 mg/l.

Estabilidad del color:
El color fué estable per un lapse de 48 hs.

Luego la intensidad de 1a coloraciém disainuye lentamente, mante-
niendo la graduscién; siendo posible su lectura a las 96 horas.

Condicienes dptimas de trabaljo:
Se comprobd que fijando las condiele-

nes operatorias: temperntura de la seluciln emtre 18° y 20°C (pe-
A una relacién de volumen fase acuese/fase alcohélica=l10) una se-
la extraccién con un tiempe de agitacién de 2 min. permite obtener

una eseala de wvalores reprodueibles.



Aplicacién del sbtode celerimbtrico sal de dietanel amine del fcido
heis d etil carb de die 1 tho de=~

terainar vu_en aguas naturales y de consume.
1 - Preparacién de la muestra si las aguas ason t.urbiu;

a) centrifugar la muestra a 8.800 r.p.n.durante 10 nin.
Recoger el 1{quido sobrenadante y retomsr ¢l ecentrifuga-
do J veces con 10 nl de agun libre de cebre. ileseclar les
1{quidos asbrenadantes.

B) Filtrar a través de papel (eobre en fase disperss y mate-
ria orghnica.

2 - Téenica a seguir: a 50 ml de muestra o a una > rte alicusta
diluide a &U nl ayrerar 2,8 Al de H C) 1,2M; 1 al de selw-
cién ce piro :fato de sodio al I%.(cuando las aguas tiemaem
hiorre en concentracifn euperior a 1.0 mg/l); azregar sufi-
ciente eantidad de solucién de acetato de sodio al 80% para
llewar el pH As 1la solucién entre 5.0 y 6.0. Para aguas ¢en
un pH entre 6.0 y 7.0, 10 ml de la :;olucién de acetato de
sodio permite alcanzsar el valor deseado. LEsperar § main. y
sgregar 1 al Jdel reaet.vo orgénico (sal de diet-:nol amima
del &cido N.is. dioxietil ditiocarbfiaice). inrasar s 100 ml
en mntras aforado en sgun libre de eobws.

Leer denuro de 118 3 horas despufs del desarrollo de eeler.




agua; naturales v de consumg.

1 - Preparacidn de la muestra si las aguas son turbias:

a) centrifugar la muestra s 2.500 r.p.sm., durante 10 min.
Recoger el 1iquido sobwremadante y retomer el eentri-
fugado 3 veces con 10 ml de agua libre de cobre. Mes-

clar loa liquidos sebrenadantes.
b) filtrar a través de papel (cebre en fase dispersa y

arteria erginica).
Técnica A seguir: en erlermever de 300 ml de eapacided
con tapa osaerilada, eoleear 100 al de musstra o una par-
te alficuota diluida a 100 ml; agregar S ml de selusiém
al 10% de elorhidrate de hidroxil amina; 8§ nl de eclusiéa
de &cido tartérico al 10% y esperar 10 ain.: agregar
luegn suficiente enntided de solueién de acetato de se-
dio al 456 hasta llevar ol pi de la seluciénm entre 6,0 y
640. Para aguss eon un pH entre 6,0 y 7,0, 10 ul de la
solucién de acetato permitan alcanszar el valer deseads.
Mantener la snolueifn a una temperstura eantre 17°y 20°C
Agresar luego 12 ml de solucidn al 0,08% de 2:2' diqui-
nolyl en slcohnl isommilies, agitar vigerosamente dwran-
te 2 min. y verter en un tubo Nesalar. Preparar cenjum-
tamente una escaln de valeres een 8soluciones patrenss,

siguiendo 1la mism~ téenica.



LSTABLEC LALLNTO GENERAL 3AK 8 RTIN

1) Bombas elevaderas - grupo 1-8§

ﬂf&% 2) Bombes elevadsras - grupe 6-8
duestra n¢ ) ¢ 8
Color  V o
Turbiedad 75 76
pH 7,4 7,6
Residuo a 108 C a8 256
Dureza total (ea CegCa) se 70
Alealinidad 80 100
Clerures (C1 ) a8 38
Sulfa® e (S0, ) % 82
Nitratos(..ugy ) 3 3
Ampnface(lli, ) - -
G{liee (3109 ) 14 14
Calcie (Ca ) 13 17
dagnesie (ig ) 6 7
::::o total (Fe) o.?s o.‘c?&
desnganeso (in) 0,06 0406
Plemo (PV) 004 0,04
Fluor (F) OB 0,2
Arséniee (As) 0,04 0,04
dbtods Cuprathel 0,06 0406
Whtode 2:2' digquinelyl U 0RS 0,028
Ca agr. 0,860 04,860
ubtodo Cuprethel 0,82 0o 810
Cu obt. Hétodo 2:2' diquinelyl Oe80 = Oybb 0,80
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1) Agua de Embalse Crus de Piedra (Sen Luies)

SITIO IE 2) Noetinger (Cérdeda)

EXTRA.CIQN

3) Dolores (Buenss Aires)

suestira nt 1 2 3
Color 7 12 10
Turbiedad 3 2 $
pH 7+6 747 7,6
Resicun a 105 C A% 2,410 32
Dureza total (en CO,Ce) 140 172 140
Alealinicad 133 0 138
Clerures (Cl ) 13 700 18
Sulfat-s (804 ) 88 716 s
Nitr=toe (MO ) ) | 1 8
tmonfaco (Nb, ) 0p30 0408 0,80
§{lico (5102 ) 10 12 10
Calcic (Ca ) 4 32 32
sagnesio (dg ) 13 2 1¢é
Potnsio (K ) ® - -
Hierro total (Fe) 0,06 0,08 0408
Manganeso (un) 0,08 0,06 0,06
Plexo (Fb) 0404 0904 0404
Fluor (F) 0,6 0,6 ) §
Arsénico (As) 0,04 0,04 0,04
colro(eu)““. Cuprethel 0906 0,08 0,08

46t. 2:2° aiquineliyl 0026  ¥>928 o 085
Cu agregado 0,30 Ve 0y 30
Cu obt. éét. Cuprethol 0,296 0,308 030
dét. 2:2° diquinelyl 0430 0930  0y30




1) dar del Plata - Pese ®* 1

3y » " ®* - Poso n' 3

suestra nd ) § 8 9
Color 10 10 10
Turbiedad 3 & s
psi 7,9 8,2 8,0
Kesidue a 106 C 810 830 836
vireza total (en Cu.Cr) 104 108 110
Licelinidad 92 07 8500
cloruros (Cl) N c ¥ o8
sulfatos (S04) 29 21 22
Niir-toe (NOg) a4 17 i
iiaerro total (rej 0408 0,06 0,08
wnli;aneso (an) 0,06 0,06 0,086
Plomo (Fb) UgO4 004 0904

Aétoco Cuprethol 0,08 0e0b 0s08
- dbtoco 2:2' diyuinolyl 0,026 0,086 04026
Cu eagregade 0980 0480 0,50

idétodo Cuprathel 0483 09608 0e80

Ca obt

*iét. 2:2° diguinolyl 0480 0,60 0,80




ESTABLEC [{IENTO GENERAL SAN MARTIN

1) Agua de sensume
SITIO Dk
EXTRACCION 8( Agua de conswe

uestra n¢ 1 8
Color 3
Turbiedad 3
pﬂ 7.0 7"
Reeiduo a 108 C 230 248
Duresa total (en CezCa) 84 sé
Alealinidad s [\
Clorures (C1 ) 36 38
Sulfatos (3)4 ) L 7
Nitratos (xal()3 ) - -
Amoniaco (NHg ) - -
S{liee (3109 ) 20 10
Caleio (Ca ) 20 20
Magnesio (ig ) ? 7
Sedie 80 45

iétodo Cuprethel 0,06 0,06
Cobrs (Cu)

détode 2:2' diquinelyl 0,086 0,028
Cu agregade 0,20 0y &0

détode Cuprethel 0,187 o,
Cu eobtenido

0, 30-0,825

ibtods R:2' diquinolyl 0,20




SITIO T4 1 do ealdera
LXTHACCIOK 2: x de caldera
 umestra ns 1 5
Color 70 [ ]
Turbiedad 16 13
pi 11,3 11,3
Alcalinidad (ConCa) g0 240
Alcalinicad total(CogCa) a10 280
S81idos solubles 1.3 1.310
Cloruros (C1 ) @0 650
yoefatos (P,) 40 40
sulfito (J04) 15 12,6
silice (5105) 7 7
Sulfato (504) 300 3%
det.Cuprethol(lect.fotom.) 0,80 0460
o Wft.2;: 2'diquinolyl(lect.visual) 0,80 Gge60
Ci1 nagregado 0.320 0.0
bt.Cuprethol 0786 0,903
Cu  recup,
G823 V8L

Aaft.2; 2° diquinolyl

Las lecturas fotométricas se hicieron tomando cown 100» de

tronsait neias 1s micms miestra, sin el agregadc del regis-

tro orgémico, para meutralisar el coler deé la uisaa.
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CONGLUSLONIS:

Do les ensaves realisades jpara el estuidio de los mb-

todos de determinacién de ien ecbre 6n aguas de consume surgieren

las aigulecntes coneclasiones:

A - Con el método: sal de dietancl amina del #sido | .X diexistild
diticearbfaice (Cuprathel)
o~
1. K} veactive orgénico Cuprethol resseionn esn el eatién Cw'”

J.

4.

7.

dandio un compleje celorencp, soluble em ague, permitiende

mhmuhdcta-dmcandoc:jﬁmtmumu.

Ge comprebd que el compleje Torarde ne e igualmente este~
ble en soluciones de diferente concentmacién de hidregenie-
nes. nn un rango de pl 1,5 a 350 ¢ la intensidad de la e~
lorac 61 diaainuye gradualmente an ua perisdo de tiempe de
60 ain.

Par: valores de pii entre 5,0 ¥y 7,0 ol eals: ds la sclusifn
es sstnable en un .npeo de 180 min.

ia lsy de HDeer se c.mple on ua rango de concentraciones de
0g0H A 1,2 mg/l (lesturas heehas on un espestrefotémetre

Coleann -mpdele l4- celdns de espsanr 4 en. Y 1l0U» de

trangmitaned blanco de reactive)
Se comprobd que la precisidn del mltedo estld deantro de les

valorec sceptableos. Desvieciln media relativa Dir de 1,0 a
o2 partes por mil.

l.a sensibilidad del método @8 de 1Li40.000 (ispeetrofotdme~
tre dJeckman -modale - o

Se com robd que me deben filtrarse a través de papel las
solucioies (ua contienen ienss esbwes porque sea aldssrbidos
0 reaccionan con la celules: dal aAlsmw.

5l eobre an fase disperse y materia orgimies no o8 retemi-
do ,or ls eeluloss del papel de Liltre.



8. Se aceptan las siguientas concentrasiones como permiti-
blea de los iones estudiados en presencia de Cufz

i0R Cons.pariaitible pH
ng/1
ASO4" 100 5,0 = 640
ce,” 2000
cl 2000
P- 100
PO, = 1000
NO, 1000
Sﬁ4= 8000
VO:; 0,20
+4
NH 800
4
Ba** 1000
Ca* 2000
Fe*? 7,0
gt 1000
an’*’ 50
N 0,00
K 1000
m** 100
Na’ 1000
3102 30

Pe De los iones estudiados interfieren ea la determinasiéa
ae cull , e1 v6' comnmente emcemtrade em aguas natura-
les y el hi"' cuva presencia en aguas naturales y de eed~
sume es poco frecuente, Lkl Fc_ff: interfiere en cencentra-
ciones asuperieres 2 3,0 mg/l.

10. La sal de dietanol auina del &cido N.N. dioxietil ditie-



13,

14.

15.

16.

17,

Y

carblmieo reasciona ¢o:. les ienes Fo,ﬂ dandes unm cemple-~
Jo inest:ble cuya solucifn pressnta ana celeraciéa perde
auarillenta.

Cabe sefizlar gue contrariadente a le estipulado on la bi-
blio, T:.£fi» consuliada, el i'o/iﬂ ne imterfigre an concen~
traciones h-sta SO mg/l (valer muy euperior a los encen~
trados an s, uas nrturales) fijande las condiciones é$pti-
@aas de tr:hjo: pH entre 5,0 y..£,0 y tiespo de lectura a
1ls hore de desarrelle de coler.

Fl ncregrio de pirosfofato de sodlo come agent: comple~
Jern.e de nierru, eleva la coneentraeién de ie ! permiti-
ble .zs8ta GuU,0 mgs1l.

Se encontrd como sustrneia interfereate el vanadie

Se anuld su aceién sobre 1r remaccién, complejéndole esa
fluoruro de sodio.

Cabe destucrr que al reemplazar el CN la como sustancia
cnmplej - nte de niquel por la sal disddica del 8cido eti-
lene diaminotetrascéiice a pii 6,0 se coemaiguilé mantener
los comiicionas s areteriaas del métedo, factor importante
en anflieis ds ratina.

En ag.as can vslores alteé de turbied-d s nacesario em-
traer el complejo coloreaco cen un solvente inmiscible
co ®l agua. 8 confirml el use ds aleshol issanilies eco-
n solvente de extraceiba.

;e establece ue deben fijarse las cendiciemes eperate-
rius pore obtener la conformidead a 1a ley de Beer de la
golucidén ~lcohfllic» colorends ( relaciln fase asuesa/fa~

ge aleoadliea=6 )



pi de la selueién entre 6,0 y 6,0
temp. " " o * 17 vy C
tieape de sgitaeifn 290"

18. S8 notd la neeesidnd de ecentrisugsr la eapa alcohSlicea
par: romper 1~ emuleién ue fer.rn las gotas de agua dis-
pareas en i~ fase orgfniea.

B - Lonclusiones dn los emsayos realisades para la determinacién
de ®@bre por colarimetfia visual ean el reactivo »>gfnico 2;2'
diquinalyl
19. Loa iones Cuj’rnaecionan con el reactivo 2::' diquinolyl

da:ido el complejo Cs (diquinnlyl), imsoluble en aguagy 80—
iuble an solvenies orghnieos.

0. ue coi.irnd pera el alcohol iscamflice el Gejor ceeficien~
t.e de particiédn eon res;eqto e los siguie: .cs solventes
orgénicos -alcokel hexflico- «clorefermo y rcetato de bu-
tilo.

2l. ol Bbtodo tiene muy allz sensibilidad 1:1..0T.000 (deter-
ainacién hecha em un espectrofotdmetre Coleman -modale 14-

22, Es factidle la deterainaciéa de ebre Her colorinetria vi-
sual por e las soluciones colorcadas ebt nidas en la ga-
mr del rojo van del rosa pAlido al pirpu-a intense, segén

1ss concentr=zelfa de Cﬁ}

23...1 ran; > ce conceulr. cin.as de Cuf que pernite la leotura
por eolorinetria visusl es e 04025 - 04,35 Mg/l

23. ue comprobd Jue el color es estzble durante un ls pso de
43 horas. L2 lectura es permitible hasta l:s 6 heras.

24. e establece g..e pera obtener una escnla de valeres repyro-



ducibles es necesario fijar las condiciones operatorias

del métode.

!

pH de la solucién entre 5,0 y 7,0
temp. * " " " 15 y20 C
tiempo des agitaeién 2 min,
(Ensayos realizados con una relacién de volumen fase/
acuosa/fase aleohélica 10)
25. E1 método results ser espeeifico para determinar esbre en

aguas naturales y de consume.

Conclusienes del estudio comparativo de los 2 mf tedos .
Ambos métodos el fotométrico y el visual tienen sus ventajas
en anélisis de agua. Las lecturas rsalizadas en tubos Nessler
(para eolorimetrfa visual) no estén sujetas a desperfectes
mecénicos y eléctricos y en general para anflisis de rutina
son satisfactorios.

Las lecturas heehas con instrumentos fetométricos tiensn ma-

yor exactitud y no dependen de faetores personales . Del ss-

tudio comparative de los ensayos realigados surge:

26, El método 2:2' diquinolyl tiene mayor sensibilidad que
el método del Cuprethel 1:1,000,000 del primero contra
1:40.000 del segunde,

27. Es mAs espeeifice

28, El complejo coloreado fermade da soluciones en la gama
del rosa al pirpura, siende factible la determinacién de
Cu per celorimetr{a visual, facter impertante en labora-
torios regionales que mo disponen de aparatos fotembtri-

Co08.

29. E1 método de Cuprethol permite determinaciones répidas
de lecturas fotométricas, al ser el complejo coloreado

formado soluble en agua.



30. 5s mAs proeiso que ¢l métods de extraseidn

Jl. Para determinasiones corrientes de cebrre en aguas na~
turales y de eenmmn, B0 ¢ Mecsario ¢l nbteds do on-
traceién, evitando ¢l uso de aleshel iseamilieo; que
siendo téxies preveca a bajas coneentracienes irrita-
eién de las mucosan y deler de ecadesa.

AL ¥
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