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Entre los iones más frecuentemente hallados en aguas se en!

cuentran los cloruros, carbonatos, bicarbonatos, sulfatos, sílice,
a veces fosfatos nitratos y nitritos. Para los tres primeros no exis

ten problemas evidentes para elegir un método de determinación adecuado

y preciso. Hemosestudiado los métodos de determinación de los sulfatos,

nitratos y nitritos para los cuales hay discusión acerca de cual es el
más adecuado.

Para el ion sulfato se han estudiado los siguientes métodos:

MIEODOGRAVIMETRICO,adaptado como el de referencia por las ins

tituciones oficiales de la Argentina, Estados Unidos de Norte Américay

Gran Bretaña. Es un método que da resultados muy buenos entre lO y 1000

ppmSO4=. Ée basa en la precipitación de los sulfatos en medio ácido co

mo sulfato de bario (con solución de cloruro de bario 10%), digestión,

filtración, lavado y calcinación del precipitado hasta peso constante.

Se pesa comosulfato de bario y se efectúa el cálculo correSpondiente.

Es un método largo y engorroso debido a la digestión (por lo menos 2 ho

ras; 24 horas si hay poco precipitado). Por ello se ha buscado métodos

más rapidos y más fáciles de ejecutar. Métodode la bencidina, se basa

en la precipitación del sulfato comosulfato de bencidina, filtrado,
hidrólisis del precipitado y titulación del ácido liberado con álcali

valorado, en presencia de fenoftaleina. Lavandoel precipitado con

agua saturada con sulfato de bencidina (para evitar el error por solubi

lidad) se obtienen resultados altos; en cambiolavando con agua bidesti

lada da resultados bajos. La exactitud del método aumenta cuando la con,

centración de sulfatos tiende a lOOppm.

METODOSVOLUMETRICOS.-Método del cromato: se precipita el sul

fato con un exceso de solución clorhídrica de cromato de bario. Deepués

de digerir el precipitado se alcaliniZa la solución con lo cual precipi
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ta el exceso de cromato de bario. Se deja en reposo y luego se filtra.

A1filtrado se le agrega ioduro de potasio y ácido clorhídrico y se ti

tula el iodo liberado con tiosulfato en presencia de almidón. Entre las

varias tecnicas ensayadas, la que da resultados más satisfactorios es

la propuesta por E.C. Cantino, en la que hay que hacer elcálculo por re

presentación gráfica y se pueden determinar de O a 700 ppmSO4=con un

error de hasta 6%. Un método que es rápido y fácil es el método volumé

trico de la tetrahidroxiouinona. Se basa en la formacion de un compues

to coloreado entre las sales de bario y la tetrahidroxiquinona. Se ti

tula la solución de sulfatos en presencia del indicador THQcon clorup
ro de bario de título conocido. Hemosestudiado las diferentes condicio

nes de titulación, encontrando que el ámbito aconsejable para este méto

do es de 100 a 1.ooo ppm 504., a pH 5 (regulador ácido borioo), usando

alcohol etílico para acelerar la precipitación del sulfato de bario. En

estas condiciones 6%= 1%; y 8%entre 0,41% y 2,5%. Para concentraciones

de 25 a 300 ppm SO4= es muy bueno el Método del versenato (sal disodica

del ácido etilendiaminotetracético AEDT).Se precipita el sulfato con
un exceso de solución valorada de cloruro de bario. Se valora el exceso

de bario con solución de versenato en presencia de Eriochrome Black T.

Para agudizar el punto final, al obtener el viraje se agregan 2 ml de

solución patrón de magnesioy se retitulao De los mililitros usados en

total hay que descontar el Valor corre8pondiente al magnesio y a la du

reza (determinada sobre otra porciGn de muestra aparte). Para SO4=entre

250 y 20 ppm se obtuvo 9% entre 0,5% y 1,5% y 5% entre 0,33% y 2,12%.

Los ensayos efectuados para ejecutar un método nefelométrico con compa

ración visuï de suspensiones de sulfato de bario a las cuales se les a

grega un estabilizante, no han tenido el éxito deseado. En consecuencia,

se aconseja usar para valores altos de sulfatos el método THQy para va

lores menores a 300 ppm SO4= el método del versenato.
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Para la determinacion de nitratos hemosutilizado:

Determinación colorimétrica con 2-4-111en-1-o . Se basa en la nitración

de este xilenol en medio muyácido y en el arrastre con vapor de agua

del nitro-compuesto formado, al cual se lo transforma en su sal de sodio

soluble y se compara con patrones de nitro-compuesto de titulo conocido

(hay que renovarlos cada 4 horas), 6 con patrones inorgánicos preparados

con cromato de potasio y cloruro de cobalto. También existen discos par

ra efectuar la comparación. Los resultados son buenos, pero el método

es largo y requiere mucho cuidado. De O a l ppmN se aprecian diferencias

de 0,2 ppm N con error hasta 50%; de l a 5 ppm N e% a 1%; s% a 0,5%.

Existe un método volumétrico sencillo, rápido y exacto. Se basa en la

decoloraci6n_del carmín índigo (sal disódica del ácido indigotinsulfóni
co) a ácido isatinsulfónico por el nitrato en medio fuertemente ácido

(ácido sulfúrico). De lO a 1.000 ppm N03- -e% u 1%; s% - 0,29%. Otro mé

todo estudiado se basa en una comparacion colorimétrica del compuesto

formado al reaccionar el nitrato con la B-metilumbeliferona. Nopueden

hacerse determinaciones exactas por los fuertes reflejos violáceos que

presentan las soluciones obtenidas (en medio alcalino) que persisten aún

si se les agrega una solución de safranina para facilitar la comparación.

Por lo tanto, aconsejamos para la determinación de nitratos el método

de decoloración del carmín índigo.

Para la determinación de nitritos existen métodosrudimentarios, en au

sencia de Cl2, Fe+++yotros oxidantes consistentes en la colorimetría

del iodo liberado en medio acético, con o sin agregado de almidón; o

si no, colorimetría cgg_grtotolidinao
Para nitritos y nitratos puede liberarse iodo por oxidación por los ni

tritos en medioacético, luego calentar y agregar ácido sulfúrico para

determinar así los nitratos, pero es un métodocualitativo.

Danresultados muysatisfactorios los metados colorimétricos con eleígag
tivo de Griess Ilosva. Si el agua es limpida, se dispone de gran canti
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4.

dad de muestra, y en el laboratorio hay un comparador con el disco corres

pondiente, es excelente el método de comparación directa(en solución)

pudiendo determinarse concentraciones de 0,0531- l)”, que para 50 ml co

rresponden a 0,001-0,020 ppmN02a- Para soluciones turbias y de gran
. +++ . . . .contenido de Fe“ se aconsega el método colorimétrico con reactivo de

Griess (ácido sulfanílico y“<-naftilamina en medio acético) sobre hilo
de seda que nosotros hemos desarrollado. Este hilo es humedecido con

el reactivo y es colocado en un capilar siliconizado que tapa herméti

camente el recipiente (tubo de ensayo u erlenmeier de boca esmerilada)

donde se colocan de l a 3 ml de muestra acidificada. Hay que eSperar

24 horas antes de comparar. Se pueden determinar de 0,0055fa 1’: Este

método se aconseja por su sencillez y esPecifidad. o .
¡'J

/ 395Zafira)
t
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ha análisis de aguas es un problema importante y complejo. dt

bido a las aplicaciones divaraas y numerooande este liquido, ya son In

la vida doméstica a industrial. La calidad del agua debo oonuidnrarao

comoun flotar relacionado al uso a ¿no se destina y. por lo tanto, d.

acuerdoa éste, trabajará el laboratorio de controlo hinchas ono.
se adoptaron comométodos patrón o do norma do análisis loa métodos lá.

usados, sin toner que ser por ello los más adecuados (I:notos, precisos

y sensibles). ¡muchasveces distintos métodosde-análisis ¿ara un.nillo

ifin de la solución, dan resultados diferentes, lo quo puede originar con

fusiones, sobre todo ei no so capooifioa con qué método ae doterminóo

Por otra parto, para análisis de control ae funca métodoarán

pidos y eencilloa, de fácil ejecución, siendo 1a exactitud requerida una

variable que depende del uso a que no destina. En general ne prefiere

los métodosvolumétrica; y/o oolorimétrioos. antro los constituyentes

minerales de una muestra de agua hay algunos cuya determinación no pro»

conta prnblamas evidentes, en cambio para otros no se ha encantrado un

métodoque satisfaga todas las condiciones (exactitadw precisión, sensi

bilidad, rapidoz, sencillez, eto.) y; por lo tanto, no hay acuerdo, rea
peoto a cuál es más conveniente emplear.

En la naturaleza no hay aguas puras. En general, las salon son

;ocas en número, y miontraa algunas 3310 se hallan en pocas aguas nntup
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redes, O‘ÜI'JC8;:ch uan muyfrecuentes. ..n agua induntrialaa, las nales

dependan de la. 111mmcria. y del uso. ¿in eguaa naturales ¡acabamos ¿or

orrlan ¿le frecuencia: domo de sodio, bicarbonato de 0.11016.bicarbona

to de magnesio, sulfato de 03.1640,sulfato de magnesio, J menos homen
temente sulfato de sodio, carbonato do sodio; hierro en forma do sulfato;

algo de manana»; sílice y fosfato. Engomal, con las salas do noüo
hay una pequeñacantidad de potasio. :uede haber nitratos y nitr1t0I

pravenientea de contaminnofin por materia orgánica.

ComoVamos, los anioma más omnes son: 01- g 003!- g 003-- a

WE y a. veces 13102(y ¿5103, sto.) y P04--, 1403-y -Il02-.

Las determinaciones de los tres primeros no presentan ¿111ml

tuden. Ema enaayadométodosde determinadJn de maraton, nitratos y
maiz-13‘65". '“

rara. snif-9.1303los métodos.más usados son: Mhodo asimétrica
(1) (2). (3). (4), (5) (6). (7). (3).(10) (15)! ¡“todo de la ¡Ganó-inn.

(1), (6); Hótodode la totrahidronquinonna (1) g (11), Lïótododal ron.

zomto (5) que es de emergencia. semejante al anterior; métodovohlú

trioo del ¿EDT(17); mátodb volumétrioo de]. (¡tomate (9), .(;ll.0) (8) (32)

:7 el método Moillimétrioo (25) (33) o' También se mencionan métodos nero

lcmétrioos y fototurbidgmátriaoso Hemosestudiado todos autos método

uoepto el cuarto. que es igual al tercero. empleandnotro indie-¿dora

Ademásdo las técnicas empleadaspor las instituciones oficiales argen

tina, estadounidense e inglesa, hemosennwado modificaciones encontra

das en biblimïraffa mencionadaen 61.0th Abstracta desde 1950a

1961inclusive, y otras propuestas por nosotros.

oou/



Ham nitrato“ oe emplean: oétoíúo de roáucoión (43) (35)! métoa

¿o ¿el ácido fmzoldisulfünioo (34) (35) (36): método do la Imagina. (37)

(4.2); métododel ácido isasnünsnlfomoo (44) (45)¡'n8‘lodo m ¡ha-alu

lu-ol (38) (4.1)(43). Hemosostuáiado los métodos y quinto, como
soi también im métodooolorimóuioo quo emplea.la. ¡inefilmbwuferou

(49). Para el método del ¡1131101hemosutilizado la droga que gentil}:

monte no ha enviado Light 8: 00., ya que no había existencia en plana»

Los nitritoa lo mismoque loa nitratos, son señal do contains

naoión do].agua por materia orgánica. Debendeterminar“ soan la mol

tra recién extraída, porque son transformados en nitratos y nn amoniaco

por las bacterias. La dtermínacifin de nitritoa puede haoerrnopor volu

motría, por gaeonotría y por oolorimetríao Los métodos volumétrioos.

puedan ser por onc'íaofih con lpermanganatodirecto o indirecta“ o con sa»

les ¡áticos (51) (59) (60) y por reduooián con sales ferrosw: en.medio

ácido (59) (60). Los métodos gaaoúétriOOB consisten en reanooisn con salou

0161:Devarda o con mercurio usando niü'8metro de Lung. (59) [60)o Mi!

utilizados son los métodos oolorimétriooa basados en la fonusofin de mo

lorantes'azoiooa. El reactivo másusaüo es el de Griasa-Iluuva (52) (53)
(54) (55) (56) (53) (59) (60) (61) (62), compuesto por ácido sulranílf-oo

y unaftilaoxina en medio aoátiuoo En eápeoífioo y permitool .donaáo
de pequeñas cantidades. como1.15 que ue hallan en ol agua y un ol sarah

‘i‘ambifinpueden uaarso a ¿oído auifegfilico y fenol (negativo ie Lombard)
(53): dimetilmlonaftilamfina (59) (61) o sulfanilamina y a1c2.omo de 111°

naftilemido. (59) (61) o. En ¿Mencía do cloro ¡r otros ozidantun puede d<--=

mostrarse la. presencia de nitnt oolorimétricamenteoon icduro, ind!ro

y amidón, y coo ortotolzmina. 'x'rimeramante hemos onaayado u¿tos trm

últimos métodos que son münantarioe. Luego aplicamos el outodo de 3105

va (52) (53) (56), utilizando el comparador de Lovibond con al disco con
.../'



,J W

masponruente (55):, Lermite determinar de 0,055 e»Iron la nuestra ana

115mb, lo que .oorreaponde de 0,001 a 0,02 ppm para 50 m1 de muestra y

se obtuvieron resultados muysatisfactorioso

Adomz‘ïaproponemos un método que también'utilina. el reactivo de

Grieso Ilosva aplicable en soluciones cuya turbidez o color no perdio
la. reacoián dirootao Consiste en lo, comparaciándel oolor y la ¡with!

de coloración de un hilo hmedeozldn con el roaotivo mencionado. que ao

pone en contacto 001ilos gases desprondidoa por la, muestra 'aoiüfloaho

Tiene 1.1ventaja. de requerir muypequeña.cantidad de nuestra y debo,

otra parto, realizarse un ensayo paralelo con soluciones de oonoentraoio
nos conocidasdo nitritoe. reactivo es preparado de awards a a. Charlot

(59):. .Je encontró que puede unaree con resultados satisfactorios hilos

de sed; natural, que se introducen en un tubo capilar siliconisizado (apro
madamante 1 mm.de diámetro interior). ¿1 capilar tapa el recipiente

en el quo se coloca la muestra .aoi.d.1_f_1quda(tubo ¿doonoayoho ¿Elemfitü'
'oon ‘oooaesmerilada). En la parte superior del capilar “(col-oca un 1‘11

"tro (tubo ¿sonalgodón ombobidoon soluoián saturada. de carbonato do so

dio)- para ovitgnrla influencia de lau 1gamer:do la atmósfera. ¡khan-ano

la influencia de la. concentracion del reactivo en ei hilo, de la 10M

tud del hilo. temperatura. tiempo, geometría. del aparato, 'presenoia de

nitratos, de oloro, oxígeno, ión férrioos inoluenoia de 15;naturale ¡a

del ácido usado al aoitnficm: 1:; muestra, y volumen de la'muestrao :¡ato

método, utilizado yor un Werner experimentado, en óptimas condiciones.

permite determinar espeoíi‘icamenteen el análisis de 0,01Yn IYJ Indica
do usarse volúmenes de 1 a. 3 m1 de muestra.»

../
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;vhtudglode armas a

so consideran loa siguientes concepto“

. _ .. o e
fiat-ro:en exactitud respecto al vdor"verudco" e- n-‘KV 3 e j. :7 doc

* . _ . o "- __ Sc

Errorenprecisian:dosv.152130 á M Si g F'h-l W

Coeficiente)de variaoiánn á Z = 35.Joo siga: gi, ¡oo

El error experimental de indicador se determina. en cada

caso aplicando la fórmula, o: o 25:4, donde las cantidad.” do
muestra, de 15m1 oonoontraoián usadas son para 3 1a mitad quo

para. ¿o
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I’Ali‘l'ü EXI’ERIHLI‘ITAL

Todaslas drogas utilizadas son de puros: analítica.

is Determggdóndegiant

M‘W (1)(2)(3)(4)(5)(6)(7) (3)(10)(25)

Reactivos a

Solución patrón sulfato 10.000 ppm (13,1395 g 50412 en 1 1. 320)

Solución patrón sulfato IoOOOppm

01H 1:1

Solución do 01235 2H20 al 10%

Solucióndo mme (8,5 g ¡Jongy 0,5 ¡1 msn en 500nl.
do nao bidestilada)

Heliantina.

Tienen.

Medir con bureta. calibrado de 50 a 250 m1 de mestre. (que con

tiene ¿premianth 50 de 16hsulfato), ¡monumento211
trada si fuera necesario. Agregar 2 m1 de 01H101 y llenar a

ebullición. Agregar un ligero exceso de ¡3011101611de 012335

caliente, digerir a baño maría, comomínimo2 horas, y si. hu

biera poca.cantidad de sulfato, prolongar la. Gigantión'hmta

_24haran. Filtrar por papel de filtro sin canina. lavar hu
ta reacción negativa. de oloruros on el filtrado (ae ensaya
con solución NOM-NOM). Colocar el papel de filtro con el

eo/



cálculoI 303PP

precipitado _enun crisol tzmado, carbonizar el papel

y oaloinar hasta peso conbtantg (en nuria a 800°0 en

prox¿madamente10 a 15 minutos)..PoInr comoaulfaío do
bario.

peso 30430. z 4.11.4 Y
volumen muéatra (m1)

CUADRO'N“1: Dotg‘g 11.392,61:Egvimógggñ go ¿gates

8010.0161!patrón. Detemimoiones ¿raw ‘Proneüo Error del pro
q 304.- ppm 3045pm 804ipm 3045bm so4bpn medio en azao- u. titud

99000 9900,3 9900,: 3999.4 9900 o

1000 1003 _ 1005 1004 _ 1003 0,3
1001 ' '

99o 991,7 990 99o 990.6 0.06

500 50293 50195 50004 501,4 0:35
50° 50304 500 502 50108 0936

250 249,9 250,9 251.7 , 250.8 0.32

200 19969 19933 199.9 199|7 “0.15

¡15° 14955 15097 _152 15097 “0:46

100 100,9 99,4 101,2 "100,5 0,5

É 90 90,1 90.1 90.2 90.1 6.14 ,

4 - . - 1



11o:

Métodode lg benogdig (1-)(6)(9)

“motivos:

Solución de clorhidrato ao bonomuoa ¿11m 20 ¡1 a. ¡101

ao 1,18 a 500 ¡1 con agua uaoofllodo'. Agro

gar esta Imitación a B g do bonddina. pss.

¿situ hasta que se disuelvn'o Agregar 055 ¡1

de 012331% filtrar.

moon 0,1»:

soluozso da lavados agua ¡amada con sulfato de bono:

dinao Preoifiitar sulfato do bendita; con

30432 ¡{/10a partir de la solución do olor

hidrato de benoidinao Filtrar. laVar y pro»

parar ¡ma 961110161:saturada. en causo

fanoftalofna

anaranjado de máülo

Técnica:

Medir de 50 a 100 m1 de muestra (135 a. 1000 ppm se unan

50 m1) (filtrada si es necesario) con barata. calibrado. Colocar

en un vano de preoipitadooo' Agregar 10 m1 de solución de elote

nitrato de bencidina. agitar y reposar 10 minutoao Filtrar.

Probar en el_:i'11trado si ha: sulfato (con clorhidrato de bon»
eii-Lua). Dincaso positivo volver a precipita. reposar, filtra?
y repetir el ensayo. Lavar el precipitado 3 voces con agua satu

rada con sulfato de benoiúina siendo el volmen total del líqui

do de laudo 25 mlo Dejar commi- nada "¡o Luego no vuelvo



J.2er:

el papel de filtro con el precipitado al Vaflode precipita

tados y se le agrega.25 ml de aguay 4 do fo'nofta

191m. Se titula, con NaOHN/lo valorado. mw que hour

un emaJ/O en blzmoOo

Cálculo:

304'ppm u m1 NaOH¡{[10 muestra _a a ¡QB M10 DIMm1 nuestra 4800

Se ensayó luego 1a técnica modificada. usando agua para. latin

el precipitado.

CUADRON’ 2a Determinación de sulfato: por el método de la benoidina

5011101611patr8n determinacion“ Promedio Error del pro
304’ ppm 304'ppm 804'ppm SO4'vpm 504-91)!!! medio nn metia

ind

1000 1170 1060 11.23 1116 11.16

500 531 549 539 539.6 7.92

250 263,2 271,9 271,9 269 7,6

200 221 220 220 220,3 10.15

150 153,1 153,1 153.1 153,1 2

90 96 99.4 96 9791 8

o./



CUALÜAOH9 3: Comparagün del método de bonoidina lavando con 3'¡un outurgg

oon sulfato de bonoidina o con gru'u. deatilgdao

Solución 1 LaVandocon agua saharada Lamdo con agua. destilada
patrón Determinuoionos Prome= Error pro- 804- 304
504- ppm 504- 804. 804- dio medio ono-u ppm ppm

ppm ppm ppm 504-ppm\t1tud 0%

¡ooo 1110 1060 V1123 1116 11,16 910.5 915.3 971,í 914.5 “2.5

500 537 523 523 531 6.2 431.5 W35 433 48995 “2:1

100 106 107,5 103 105.5 5.5 95.5 97,3 9.8.6 91.1 «2.9

Conla técnica. pmpuesta (1) (6) (9), que lam: ol precipitado con agua son

tur-ade.con sulfato de benoirlina para. eliminar ol error debido a. la, solubili

dad.de éste; se obtuvieron resultados altos. ¿or ello se onsayó lavar el

precipitado con aúna.bidoutiluda obtenifindoae resultados bajos respecto

al Valor "verdadero" pero con un error on exactitud, menor quo con 7.a 158m

o; ori¿ina.l, y muyconstth en el intervalo de 100 u.1000 ppm (2-430

matado de la tetruhidroziguinona (1) (11) (13) (14) (15) (16)

Reactivos a

Solución de ClZBa 1 ml n 1 mg 504 :- 3 2,543 g Cilia, 2112) en 1 1to

de 1120

alcohol etílico

alcohol inapropilioo

indicada: 1 g THQy 5 g 01K

para pH mag-or que 7 1 g THQ, 5 g 01K y 1 g G.3E1Ia.

../



140"

solución de mm
ácido acético glacial

biftaiato de potasio
¡3011161611Saturada 6.o ¿oido b8rioo

Técnicas

Medir con bureta. oalibi‘ndn de 25 a. 50 m1 de mostra filü'ad.
(si es necesario). Si hay más de 100 pp 304g eo toman 25 ¡1

de mueutra, si la concentración de 5504-es muchomayor no un.

menorountihd aún, llevado entonces a volmen (25 nl) con

¡{20destilada. oe mega 0,2 g de indicador, ao agita. para.

diaolverlo, y se udioionnn 25 m1de alcohol etílico. be oo

mienza a titular con solución de 012135(l m1- 1 mg 504-).

Después do usar 1 m1 de esta solución, ue :mega 2 m1 do so

lución de muy, uigtúendoluego la. titulación con01233
viraje del indicador amarillo :2.roma. ¡si hay pooo ¿304-hay

que disminuir lu. 0411121636.de agregado gates del LOS-Mao

Cálculo!

Ppm36“ _ 'ml cuna z 1000
W

¡1:1 muestra

Técnica Original: indiCJ’lOI‘ l'g THQy 5 ¿yCLK, y 1 003mm (pH ¡1401* que 7)

ModificaOiSn1° a titula: en caliente
.‘¿odificuoián2 o usar indicada compuestopor 1 g y 5 g 01K. Segur

la misma. técnica .pH n 6

¿íodifioaoifin 3 a agregar 2 m1 de 0011101511saturada de ¿oido bóriro

¿oli5,1 antes de el indicador (0,2 g de indi
oador a 1 ü- THQy 5 .3 01K)

ooo/



¿oJ41103616n 4 s n pH 5,1 anar 50 ml de alcohol etílicc en lugar

de 25 m1.

Eodiiic;oi¿n 5 l A pH 5,1 uer 0,1 g dc indicador en vcc de 0,2 g
Modificaoiün 6 a .mgrccaraproximadamente 0,2 gvdc biftalato dc pota

sio antes do agregar el indicador (0,2g.

de indicador a 1 g gm 5 .3 cnc)u

Lodifioaoi6n 7 a Agregar una gota de ácido acético antes dc agregar

el indicador (0.2 3 de indicador a l g

THQy5gdeClX)M
fiodifioaci8n 8 u Usar alcohol iscpropílicc

CUADRON° g c Detarminaoián do sulfatcc por el método de la TES ¡H maior su. 1

Solución - determinacioncs Lromodic Error del promedio
patrán _ 4 ' (exactitud)
804-9911! . ¿04'12pm ¿504-me 90421911 5042-me f

1000 1000 1000 100‘0 1000 o

990 1000 ¡ooo 1000 1000 +1

500 530 520 536 528,6 +5.?

250 264 260,5 263,6 262,7 +5,08

zoo 215 215 214 214,6 ¿1.3

150 160 3.60 160 160 . +6,6

9o . 115 102 ' 107 108 +20

- m4r.



¿{LIBROIi" ¿WL Determimogón de auf-¿toa por el método ag lg gg g pg

maior gue 1, influencia do la temporng i

16 o»

lSolución determinacionesenfrío ¿“mama en «han. errc
‘pzjrfin 304- 804- 804.- promodia error 804' 804. 804;- :prc-odio del.
804w ppm ppm. ppm SMI-ppmdel ppm un pn- W = pro

promor I no
610 “o
0% á

500 531 535 530 534 _ +6,8 57a 516 517 511 ¿8.5

zoo 215 215 214 214,6 " +793 256 260 210 260 +30

. l 260 268 249

150 160 160 160 160 fi +6,6 19o 200 192 191 431,3

90 115 101 104 106.6 48,6115 116 114 115 +275;

(¡UMD N“ 6 a Determinacifin de enlfaüoa por al método do la THQ influencia del p

Soluofin pfi>7 pH - 6' , pH - 5.1 DE- 4 Dll-3.7 .
--patr8n¡' 304' promo 304= prou. __904- pron. 504' prom, 304' prom.
¿WI-ppm ppm 504° ppm 304" ppm 304" ppm 304“ ppm w 804?

, PP"l _. PPm = PI"n PP“! ' PP.

3:3.7 7' 269 ' 7300} 210 249 
'¿’9'5 363.7 303.8 27‘? 270 ¿3300 300 210 210 249.3 249.1

309 l 27}. , 39°," ' 210 249 ' l
_ ‘ ü __

214 19o 199,5 179 169,6
zoo 214 ¿14 189 189,6- 203 290,1 179 180 169 170

214 19o ' 19996 181 114

r .
120 105 103 103 _ 92

100 120 120 109 108 ,7. 103 103 102 102 95.6 92,2

a 1m 111 -‘ 103 101 89
.l i



17.

pH mayor que 1 usando indicador con CO3HH3

pi 6 de la, muestr; ¡se mantiena

pH 5,1 se aéregan 2 ml de solución saturada, de ¿oido bórioo
pH4 se aproximadamente(¡,2 g de biftalato de K
pH 3,7 se agrega una. gota. de ácido acético glacial

Deteminaoisn de azafatas or el método de 1 1
Influenciadel É ¡ga solucionesd! 0 a m m

.CÜADRO 3° 8

solución p.117? pH- 6 pH o 5,1
put.an dot. prom. de‘o. prou. V dot. prepa. 1103. pro-o

304"me 304“ 304- so4' *504. “504- 804- su" '904'
ppm ppm ' ppm ppm ppm ppm- pm pp. I

121 108 ‘ 104 101
100 123 121 108 .¡101,6 103 103 101 101.3

119 107 102 10'

999 3307 8196 73:3
ao 100 99,9 83.8 83,8 19.7 80.9 15.4 74.3

100 84 81,6 15,4

71, 65 60.8 _ 55.8
60 7598 7495 66' 6593 60,6 60,7 5708 5791

7597 65 60,7 57,8

7 62 5497 4995 44o6
50 62 62:6 53:8 54,5 4993 5092 4719 4591

54 5495 I 51:4 4519

51 4607 41,7 38.97
40 5 5255 44.2 44g9 40,7 40.3 39.1 3394

5318 43.3 3999 37,9

39,5 29,9
30 43- 4018 36 3594 3191 3098 28 29.2

42 34:2 2999 29.3

sigue



0011335.Huamán cuadro 2197

18.

32,7 10 --8 4. r _.
20 31,5 31,2 11,3 10,5 B 6 2 3.3

29:5 999 8 2

598 4:8 391 19’
1° 4,8 505 3:3 4 399 309 303 2.2

6 4 4,3 2,6

0 0 0 o
0 0 0 0 o 0 ' ' 0 o

0 0 0 . 0

cmmo mva. Detgfiüuán de ¡sulfatos por el métododá 19 atraves
zin‘auinonaeInfluencia de la. cantidad de alcohol a gn a 2.";

‘ «¿lución usando 25 nl, de alcohol usando 507m1 de,aloohol
patrón determinaciones promedio determinacion” pra-ed.

304“me SO4‘ppmV504'ppm 504-ppn l 80€me 304-1):- 804‘ppm 304%:- bom

20 9 5 4 l ' 6 3 4.5 5 503

10 3.1 3.6 3.9 | 3,9 3.9 _3.9 3.8 3.86

¿montando 1a cmtidad de alcohol agregada en relación a 1a

musatra, no mejora la situación para. pequeñas concentraciones de sulfatoa.



19.

Siïïkxéïi:'¿é_..Zéínuiimfiéïiifalïé‘“01‘9195W“‘10IW
g¿g_ge la naturaleza del alcohol gggggagg a g¿01¿nmonn!

soluoi6n» usando alcohol etílico usando alcohol inapropílioo
patrón »dotarminacionel promo» doicrninsalonan

SO4°ppmv'304" 504 a 804Pppn 610- 804! 804' 804! granadas
ppm - ppm 304 pp- ppn pnl Hofm

PP“

T 200 214 214 214 214 229 221 225 25
6 200 190 189 190 189,6 217 205 209 210
5,1 20° 199,5 199.6 203 20097 221 209 209 213

7 100 121 123 119 121 120 121 120 120,3
6 100 108 108 107 107 , 6 109 106 109 108
5 1'00 104 102 103 103 113 Y 106 109 109

7 ' so 62 62 64 62,6 . 62 62 58 60,6
5 50 5393 54.7 5495 5465 58 62 53 5903
5 50 49:5 49:3 51.4 5092 62 54 53 55

un más conveniente el uso de alcohol etílico. Utilizando el al»

00h01 isolaropílioo, la. reancifin es más lenta. y el viraje menosnítida.»

eo/



20.«

ggggggmgghIOoDeterminaciSn de sulfaton gar el mótodo de 15 THQ,¿gggnanv
01a da la cantidad de ndioador a 1 con
gueñgg concentraciones de sulfatos.

\‘\\‘

aoluoiSn indicador doterminnoional curar da ¡ro
patrón y lodo (ano
ao4=ppm ‘ so4'ppm 304'ppn sonr- sobr- una) si

3° 001 31.1 30:7 31 3009' 3

3° 092 31,5 31v1 2999 30,3 2965

20 0,1 4 8 9.9 1.3 - 63.5

20 0,2 8 4 8 6,66 a ,66,1

10 0,1 3.1 3.9 4.8 3.9 a 61

10 0,2 4 4 4 4 a 60

la f8rmula es

'016n 304D.”

Determinamaael error del indicador, aplicando en cada caso

Expreaumoalos resultados en g 3049 , ppm504'

a '28‘ ¡Lo

y ml solu



e‘“

¿¿&¿y;“¿gf¿¿¿unDeterminucgfin de Bulfatos por el método de la THQ.Error
¿pl indiqüggg_g BH 3 x a BH ¡al

saluqián volumen ¡20 promedio de 3 Error Gil indicador
pH patrón muestra El det. 01 o 2. - A

SO 5 ‘ ,
4 mm m1 304'ppn _ogo¿.pm on nó 304

7 - 1000 10 15 1.001,6
T 1000 5 20 1041 39.4 003. °o39

7 500 25 0 531
7 500 12:5 1295 537 5 0:26 °o°6

7 250 25 Q 263 .
7 250 12,5 12,5 269 6 0,18 0,06

1 100 25 0 120 .
‘1. 100 12.5 12.5 125 "5 0.11_ _0,05

5,1_ 1000 10 15 I 996 l

591 50° 25 0 504 .
591 50° 1295 1295 513 9 0.22 0009

5,1 250 25 o 252
5.1 250 12,5 12.5 257 s 0.13 0.05

5,1 100 25 0 103

5,1 100 12,5 12,5 194 1 0,02 0,01

blanco a 0g vira al agregar la primera gota.

ha error del indicador en despreciable roeyeeto al arre: total.

ooo/



dio de errores pura. RH2,1

solución promeito error 6.01dispersión 0002101 MWh “una
N patrón de 9 do-¿vpromedio (provincia) to ¡loMi- m pro- to do una

304' ppm termina-v (mot1= do loa 78.- 0163 lo“. (pro-1a“! ¿ol
ciones lares indi- 01.1 “¡no
SO d

¿Inn 0% winales‘ 0°
5 -IFZ‘___.-‘) S"F' 5: 9Ka

no. Y

9 90° 903 0.33 3.7 _ 0941 1,23 0.13

600 606 1 3.55 0.59 1,18 0.10

200 202 1 5,1. 2,5 1,7 0,83

CUADRON0 1}: Determinación de 8111101709¡or 01-método THQa Instgmgg
z su eliminaoifin. .

Sio 1 u o 1 ¿ n Detel‘mivnaotogeo i’ronouo kreo mm o
53°41’11"!503'P17mP0411313"Té°n1°a ‘504'Ppm 504W?! 504-111)“504-?!“ . fl

1000 a 10 común 1030 104o 1030 1033 3,3

100° ° 1° 239m?“ ,998 1002 1000 1000 o
1000 10 a común 1010 1.012 1012 1011 “1.1
1000 10 v0 hervir

5,016.0 1000 1004 998 1000.6 0,06
1000 10 10 común 101o 101o 1014 1011 ' 1,1
1000 10 10 hervir

ácido
pH menor
que 5 1000 998 1000 999.8. 0.02



23.

gggono VJLUHLTnICODEL cnouATOa (a) (9) (10) (32)

negativos s

Solución olorhídrioa de 01-0439.a ¿anar 3,8844 g de 01'04¡2,

disolver en 'l m1 de 1120,calentar y agregar a una

solución Caliente de 4,9856 g 01230.21120en 15 nl

de i120. Agitar, «11ng 2 horas y filtrar. lavar
ol ¿meozkpitudocon una.solución aman asumo

y ¿fluida de 5.6160acético. ' b‘emr lavando con

agua hasta reacción negativa. de 01- (oon ¡40343)

y «le 0:04 - (001020)en el líquido de 1mm)»; ¿acer

en es Lufa. iesar 2 g de 0104113es! obtenido. 41901

vecr en 15 m1 de 0111.concentrado y llevar a 500 m1

con 320 destilada. ¿Leno'VarperiGdioamente.

Solución de 320320.2¡[/10 a 25 g a. 320mm 5 320 un 1 1

de 1120. Valorar con M1104}!o con Gr207l2

solución szomaz 3/100 n Preparar en el ano a pum-Trino
la ¡3013101611anterior.

N33 g HH4OH 10%

m,
01H concentrado

3011101611de almidfin 1%

Técnica (8)

medir oon bureta calibrada 50 a 100 m1de nuestra filtruda

(meno-3de 100 mg de 804“) Coloca; en un Vaso de preoipitadosmareaar

20 m1de solución olorhídrioa. de oromato de bario, agitar y reposar

msfliza.hora, agitando de vez en cuando.Neutralin con (ma al
amarillo). L].ovar e. 200 m1 ó 250 m1 con agua. bidoatfladn. agitar

00/



y reposa-¿r5 minutos. Filtrar ¿“echando los prim-crea 30 ml. 46

coger los siguientes 100 m1 o 125 ml (según se haya. llendo a 200

m1 o .9.250 m1). Agregar 0,5 g de 1K en“. y 10 nl do n01 coman

trafic, guardar 10 minutos en ocmridad y luego titular con 8203392

N/lOO(ii/10 para soluciones de 6ra.: oontonido do sulfato-já Cono
indicador se usa.uoluoi“n de ¡lnidón soluble li}. Hum W m
blanco.

cálculo504mm. (m132031:.2.yloo muestraa ml 5/100blanco}Mg
¡(fl muestre,

modificaciónl e precipita: en calienta y seguir técnica anima;
modifiouoifin 2 -- precipi La: en oaliun‘be, digerir a bailo maría y

seguir técnica anterior.

modificación 3 e» úsar lu m1 de muestra, precipita con 2 ¡nl do

soluoián de 0404.33,filtrar por tubo de Barber

y titular tecla el filtrado con.3203N32.:/100
modificaoió'n 4 = Técnica de Ohlmflllai' y Bpit‘be (10)

modificación 5 a Técnica.de 2.o.cmuno (32)

oo//



250-;

0%wa H0 14 3 Deñewmuïgmoifinde aulfatga por el método del amonio ‘82

.eoluuiGn-muera ada-io _ Berto
patréiu determinaciones ‘pl'omedoerror. del determinaciones.
{304991.}!!!304' 304- 504- 504° ¡Ivana an "4- su," 5'04"

min ppm ppm Ppm moto- Pm pnl pp

1ooo 899,8 901 .894 898.2 s 10.18 899.8!894 894 895.6 j - 10.4
99o 890 891.5 891.5 891 a 10.9 '

500 45494 454.4 442.6 450.4 a 939 451.1 454.3 454.3 454.3 '- 9:3

L

"250 223 .. 214 238 225 e 1o 225 229 ‘228.1_ 227,3 - 9,3

200 177,5 111.5 175 171 o 11.5 177.3 171.1 180.4 -118.3¿ o 10.8

15o 129 123 13o no =13,3 . 34,4 134,4 13o.¿ 133,1 «11,2

100 98 95,2 95|5 9602 ” 398 I_97a9 97'99 94.1 96.6 -" 35.4

ao 76.4 '15¡9 82¡4 ' zá;9 a 1.6

5° 4712 47:3! 4792 "47,2 ‘a 506

25 21,6 21,7 2256 22 '- ¿12.8

20 1793 1704 #106 17p4 '13

o/



‘,:¿._.¿¿_¿.u__¿ 3.53“¿La-:¿jügruím21161.1r1; aulifrzm nor al m’éjtgio del argxgg‘to prev
3111.31e135.4x.¿‘2113&2.&n.sï2«%1_°a__11gn.Leo

Y

L¡4011101611 mor delpatrón detendnaoionoa promo-n medio en moti
so4nppm flOá’ppm 304'ppm -uo4-ppm dio tun -_

- 504'PPE Wo

1000 652. 664 652 656 - 34,4

500 333 340 343 338 = 32.4

250 176 170 176 174 -= 30,4,

200 139 138 14Q 138 - 31

100 81 82 81,5 81,5 u_18.5

5° 3? 37 3655 36,8 - 26,4

La ¿Lau-¡situa del mátodo disminuye 3.1premiuth y dig-trar en cap
11921136.

Namco N9 16: Determinación de sulfatos por el mátndo del aii-(¡mato{11h32
1 ' . . .

do ¿mr tubo da Barber con 31.506.611.

5011101511 con 25 ml ¿{e muofl‘bra. con 10 nf".de mostra.

e sz:nullonte en frío en 03110¡te É en frío
1_JK" 55"" ¿et 91°a prom . cíetcu‘ a promo doterm or promo útero prom e

504" Lu;-a 04";991: 50431132. ¡30411211 504.“me 604" 504
ppm ppm DNI ppm

9034 78.6 70,1 70,1

’ 111,6 101,4 79,8. 95



una.¿ran diferencia. entre los diana-boa Valores obtenidos.

Lasmuydificil impedir el pasaje del oromato de De¡or a]. mean. Se

ensaya usar amianto' en 1125;»?de algodón sin obtener resultado. mojo

I'OBo

üodifioneián 4a Técnica de Ohlmüllesr s: gigante (10)

mm conbarata. oali'brada100m1de nuestra.“¡transexu- .

near con iiCi, 0,1 Hy llevar a. ebulliqión. A1“¿mido en OMG!“
agregar 10393610 20 nl de 9011101821olorhfdrioa do cromato'do bario.

Agregar 9:1caliente, pooo a poco 2554011al 10%}hasta. leve Bruna”.
01821(amarillo ¿válidohgitandno‘f’eápufiode una mm neumatth
filtrar. Lavar tree voces con agua bideatiladao Al filtrado u amo

ga 0,5 g de IK y 5 m1 de ¿101al 25:3; Je deja reposar media. hora n 15

oscuridad,.y luego se titula con S2Ó3Na28/100.o‘indicada: Io
luble al 15’}

nica de oumunez b.¿“tia (lo)

501110161: detormimcionea error de].
patrón promedio proneuo en I- 
¿304°po SO4°ppm SO4°ppm “¿04"me ¡JO4'ppm 0301:in 7’

1000 959 935 970 955 a "Er-45'43.

500 479 45:8 479 475 "==5

100 9579 97:8 9595 9695 3’"3,5

00/



Haflifioaoión n? 5 I Técnica da üpGo Cantina (32)

Reactivos:

Solución do-Gr043a 10 g en 500 m1 de ECI 0,8 H

HCI_Ü,5N

HDNa 5]

UCI 1|1_

IK ariat.
fcnoftaleina

soluctfin de almidón soluble 1%
soluofin sao3ua2 0,11243 I

modifioaoiBn del métódo ¡8203H52"9.25

Técnicas

se miden con barata oalibrada‘IOO ml de muestra til

tr¿da ( 6 a 140 mg 304! ). Aoidifioar con HCl CQ5N indicador

fenottaieina, agragando 1;) a 1.5gotas de ¿el 611.010“0u hervir

2 minutos eliminandose-así e; carbonato. Neutralinar n la fauoth
taleina con nana SN. Agregar 10 m1 de aolunión clorhídrioa de

010439.( 10 g ea sou m1 de ¿1910,351 ). Calentar 'a casi ebullición

durante 15 minutoso (el tiempo de_oalentamiento en importanto).

Heutralizar a fenofteleina (justo) con nou; 53.. Calentar nueva!
imente a Casi ebullicifin 10 minutos (tiempo de calentamiento imporu

tantaï. Filtrar, laVar él vaso de precipitados y el filtro Onda.
uno con 10 m1de aáua bidestilada; enfriar rápido bajo camillao

Luego se agrega 5 m1 da HC! lll y 2 g de 1K (se indica en la

fiéonica original el agregado de 5 m1 de solucian de_lK 40%, pero

Gata solución tan concentrada es ineutable, por 9110 se usó IK

sólido)n

Reposam3 minutos en la oscuridad y titular con 8203Nh2

0,1124 J uaando comoindicador 5 ml de almidón soluble al 1%

ñxcar la repraatantaoión gráfiea. ¿o hace una curva de cali



braoián con soluciones ¿catrón de sulfato.

Valor teórico mg504' y .. 11,03 m13203'. 0,1124 (nuestra uanM)I I
¿{Él-mula.de Cantina mg 804' y" . 12,8 3+ 1.1

ropreoontaoiün gráfica las 304. y“ I- 6.97!

CUADRON’18! Determinaggsnde aulí‘gtoapor 01¡IM m m. ha
d. ¡bCo C ti

29o

aoluoién ¿“afiliaciones promo-a141,03 ya.12,891.1. ¡'- Q m
pairán 3333152 0,11241 dio z “¿ri-9‘ Canale 1.-: 6.9! II ¡no

so ' m1 nl nl szosnaz oo ¡g 904- n. alar- uu
100 m1 0,1724 ng 304- oo ng n. al

¡1 ' 804. nos
055

0 1.53 1.53 1.55 1'55
1 1.58 1.48 0.a -19

5 2922 2917 2'27 2’22 7’37 9977 4167 ’ 69“

6 2958 206° 2959 2.59 11944 14'41 7925 4' ¡»’09

10 2,86 2,86 2,90 2,88 14,63 18,12 9527 «.é 1.3

12 2.97 3.025 3,02 3 15.55 19.66 10.11 -» 18.9

15 3’36 3942 3942 994° 20935 24.78 1209 ’ a

18 4,21 4,11 4,16 4.16 26,51 31,90 18,2 1,1

2° 4’50 4,42 4’40 4944 31979 33909- 2099 4.5

24 4165 406° 4'65 4063 33988 39.08 22005 " 605

25' 4.97 4995 5 4997 37.62 43937 2309 " 494

30 5954- 595fl 5'54 5'57 44,22 52355 za ' 606

¡15m
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cu¿3¿gmggqua neterm1
T60 oa

determinacionesmuestra promefi ag 304? ng 30.. ¡trar en
504“ 520311325,21? dio rn 100 nl 100 nl. ' actitud

mg/lüü ml m1 m1 m1 32033.2 1.621.. ¡su aribv In ¡26:!
0,2H yb'12,88 tico en

Ji Till ‘3i

.0 0.83 0,88 0.83 0.35 .
6 Ó

18 3.33 3,31 3.35 3.35 31,01 19.25 o 6.94

32 397° 3,15 317° 3912 3609 2295 " 6025
3° 4’15 4912 4320 4.16 42,4 2594 - 15.3

36 4’97 salió 5:02 5.02 5.3043 3392 °. 1'07
42 5915 611° 15206 5911 67’49 4015 " 3051
50 73‘36 T|9o_ 71382 7966 .790? 54 "3’ '8

’54 41,14 8,18 8,14 8,15 "91,1 ' ’mz o 3.9
60 8,79 8,76 8,81 8.78 102,1 61 i 1,56

55 9'52 9.58 9154 9'53 111 66.6 + 2’46
7° 9'93 9193 10:03 9’93 11595 7001 4' 0,14

_"¡5 mm 19,02 10,16 10,12 118.9 75.5 + 0,66
.,.60 10,16 10,18 1a,:4 10,16 1;9,2 15.6 -n :5.6

90 10.936 10,40 19.33 ' 10.36 12139

i 150 11,10 11,13 11,09 l 11,09 159
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>‘3ráfíoo A” .3. , i v ‘ . . ‘ < Gráfióo ‘n'

Método de _E.C.€‘¿antinocon 820m5? I fiétodo de amenaza con 820331“

»o,1724u " ' ‘ ‘o,2 N
mg so4*/ioo m1 . mg 8049/100 nl

.mo '

« ‘ , . I

'{5..

29.

, g 5 '

MLWDOVOLIMJI‘RIGO Titulación del escaso de Ba con verseni‘to {171

(18) (19) (20) (21)*(22) (23) (24)

Reactivos a

clava 0,02 N (1 m1 a 1 mg GÓBCa)pesar 1'g de coaca,

' disolver en nal diluido. Llevar

a 1 lo con 1120bidestilada.
f

Solucián’patrán 0122150,0224 t pesar 0,243 g de Mgme

tálico poao Disolver en 3311-0m

ximaáamente 10ml de EIC].181

llevar a, 1 00111120bidestila

da.‘

4Solución regflaüra de pH c pesar 6,75 g de 01mm, div

L I salvar en 57 m1 de HH}.concert? .
trade.» Llevar a 100 m1 con ¡{20

' bideetiladao

Solución valorada de versenato 0.0.2 N A,posar 4 e sal
disódica del ácido gtiiandia»

minotetraúétioo y 0,173 612253
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nnfi disolver en 750n]. do ¡20 muuu
dao' Vulorar oon sanación patín de 01205,
diluir adecuadame¡te y volver a Wo

-Solucian Valorado de CIZBa0,02H8 posar 2,443 3 d! 0123. ¡El!
' Disolva'en1 1 denaommm nb

rar consolucióndomomia.

Indioáfiorc kioohrome black 1' a pesar 0.5 B do Mecha.
miso]:T, 4,5 g de normar.“ do nuvo
nlan'inn y disolver 5 g do ¡0001. n
100 ml do alcohol.

n01 1,2 N

Técnica o

I‘m Determinación de la. mueca:

Medirconbusto calibra“ 50 ¡1 de nun-tr;
filtrada, vagar 1 m1de solución reguladora de pH

(0114114e: MADE)y 4 gotas de indicador (¡n-10mm. ¡lot

T) Titular con solución valorada de 'versenato 0,02] (d. m1)

20.2Determinar la. alcalinidadn

Medir con barata oalibrada 100 nl de mel

tra filtrada, agregar 4 gotas de mandado de metilo y

titular con ácido sulfúrico N/lo
3°w Determinación. de los sulfa‘hvst

Medir con burata oalihrada 50.1 de means

filtradm L-rimeroso procede a, destruir los Monrbomtoa.

Lsto .;=elogra, agregando HCI 1,2N on cantidad equivalente

o ligeramente superar a. lu aloslinidad, llevando hugo
a. ebullición. ¿e precipitan loa sulfatos agregando en can

Mente g m1 de solución valorada. de Cl2Ba 0,02 H (según



cálculo ppm 304?

siendo:

1a cantidad de Saltgtoa magenta). SOInem ¡Mi

Agrega 1 nl 'do colu

01611reg-unan a. (cluwkwu) 7 5 sota m
indicador (.¡rioohromnblack T) Titular con loli.an

valerada do vez-auna (ácido efllonünminotoü‘nl

una) u,02flhasta viraje (bm mega: a ¡1 a. no
lución standard de'0122:3<2,qu (o) y ¡»una en

solución Valorada de veraenato 0.02 J (1)").

pocos usb-andasy aa enfría.

(a'vbooq-d.) o.26¡10_02
m1 mostra

al m1de solución valorada do 012336,023 mundo.
b: ¡5° + b“ m1 de solución valorada do Verema”

0,0221total usados

0| m1 de aoluuióp 0,023 de ClZ‘nïg“rosados

da m1 de eolucién valorada de Veraanátp 0,023' inu
doa al determinar la.-duren

1 m1 de solución 0,02 varaenato a 1 ¡ng de 03003 n 0,36

mg da ¡304'



v’

lflwfi¿: 03%;ïm111318u ¿a uu111tou por g¿_yfitodo volumétgico

¡11011101611 g d t q 

.‘Pmñn l .e e r m1 n 1.o 1 o n e s promedio
304312222.5 504mm som-ppm 30cm seat-m ha 5 _

100 300.4 301.1 299 ¿99.8 5.6

100 101,7 101,2 100,8 101,2 1.a

'ao 19,4 son 180.4 86.16 0.25
59 5915 .6104 58:6 59‘s 003
'50 5o 52,3. 50,3 50,8 1.6.

4o 41,7 40.7 39.8 40.8 2 .
30 2999 31,1 2995 30.2 006
25 25,6 23,7 25,9 25,4 1,6'

20 18,9 21,6 21,6 21,3 6,5
15 16,8 16,6 15,5 16,3 8,6
10 10,5 13,2 10,1 11,5 15

5 5.5 6.5 5,1 6" - ‘ ao
2,5 1:37 1’37 107° 1943 4294
1 9938 1:55 0978 1907 7
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figïufil: Determinaciónde»sulfatos 293 ol ¡2183ng“¡mín-¿oo AEDI‘

Influencia de la, teggorgtura g gol valgan de la muestrgo

E’Ïfigá‘m ÍÏÏÏÍ" hirvicnfio 10 803o ¿“po d. do 5 mino a. bañr Haría
su" nï' “a Mm determinaciones . ¡odio

dotmnninaozlonea promedio 304' 4' :04' )4°m 804- 304- 804- 804- ppn m pu g J n
ppn film pp! ppm ' .

100° 50 893 399 902 393 89? 367 _373 379
150 50 731,4 731.4 755.9 740.6 723 723 723 .723
50° 437:. 43808 49201 48606 48° 5°° 491 39°

1000 50 897 867 873 319
1000 25 860,4 858,8 342,5 ' 354

¡ooo 50 _ tiltruldfl 630.5 835.6 838.5 :‘ 335

035950n' 22,:atmoi, ¿n de sulfaton por el métodoMo Error «lr-¿L133M.

solución promedio de 3 dot-o error del promedio error del inc”: ¡azar
304° ppm 804" ppm “actitud o a 2a ==

E04" pp- om1 of,

300 299.8 0,2 0,06
zoo 201,1 1.1 0,55 0,16 c. .>13

80 80,2 0,2 0,25 0,13 ci >14
60 0,2 0,3 C;¡06
50 50,8 0,8 119 0’06 .5. _ __n________

4o 40,8 0,8 2 0,04 c; 11;”.
3o_ 30,2 0,2 0,6 0,13 C; 2
25 2594 094 196 __ _
20 1,3 '),1l'¡ C 1.11;
15 16c3 1.3 ha
zo 11.5 1.5 1,5

El error del indicador es despreciable respecto al error en untitm o



A 1 t. ‘ n a .j)392.3%”31* ¡"Egierminaaflón n19gel
de errores a»
v.r'n¡..vg.y.p.tay-¡un I!

!-k.d..
61"
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solució’npromediode amor 6.01 dispersión coma.“ W161 codi
fieywpm9 0.5“!!th promedio individual lo m6: ¿O dont.

542.4appm exactitud (precisión)han“ l. C 9 Mi“.
¿4; ‘¡q‘pguide» 3 fi Mï'üLu o fihq f

340 23929 095 098° 0.33 o,“ ocn

130 129,9 0,16 0,71 0,55 0.23 0.13

20 19,? 1,500 0.425 2,12 0,14 0.1

mmno ¡mmm-33211100{25) (26) {27) (28) (29), (30) (33)

negativo“

solución do 0123;. 2320 a1 5%

20111016Rde 01%, 21120 al 1%

¡3011101811do gelatina 5;; libro ¡o sulfato“ no uan-1m
5G ¿vr-mode gelatina en ECI diluido (900 Ill do

ECI 0,021.11)y se ¿»yema 100 m1 de soluoián de

012133a). 575° ¿Secaliente 1 hora a. baño moría,

agitando de vez en cuando, se mi: y german
25 nl da clara de huevo. Se caliente en agua

hirviendo mediahora, ne centrífuga o filtra.

por algodfiny se esteriliza.
Boluaiiïa de goma arábiga al 5:!)

o-o/



solución de aaamwar al lyá

gli carino.

Monica:

“¿erudo con barata calibrada. 50 m1de mneotra filtrada y so

agregan 5 ml de solu018n do 33012 al 1%y S m1 de eáfabilizlniol

¿"t se agita y luego de reposar de 5 a 15 mimtos so compara.con so
luciones patrón de sulfato tratadas de igual ¡nucleo

Modificaciones a

una: 5 m1 de muestra. y 5 m1 de estamizanto.

Agregar estabilizante antes que el 012131

Estabilizantes 11.83.6065gelatina 5;?3,gnóenm, goma

arfibigwñfi, Wagar 15%.

CUADRO11°25. Miamimogón de sulfatos nor el método nofolomótrgoo
soluolgonea de 30==25=20a10=v5-Gm

estabiuzante agregar agregar volumenVolumen difa- uta
naturalaza volumen primero después muestra 6123.9.1% rencia. bilia

ml m1 nl dad
mina“

gelatina 573 5 soln. 012113
17:4 gelatina. 50 5 nítida 20

gelatina'sss 5 soln. 01232.
1;} gelatina 25 2,5 menor 20

gelatina 533 5 gelatina Boln 01133176 50 5 nítida. 1.o

glicerina 5 soln 012133
13.3 glicerina 50 5 apreciable‘ 10

glicerina. 5 glicerina 8011:.012331‘, 50 5 apreciable 15

goma. ¡Hábi

¿a 55:, 5 sola. 012113 )
156 goma. arábzlga )

57a 50 5 ) poco apre= 1
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';;L.g:;-.e; c:*:.'.a.c11'o 3:23 24;

gorila._a.:1'+5."n:|.=a g 

G‘a5‘23 5 g. arábiga 501m 01233 1:1; 5° 5 dable ) 10

acabas-ar 1% .5 eoln 012133
15 agua-agar 30 5 inun- 15

cl” e. er m
17a 5 agar-agar sola 01233155 50 5 a“: m 15

e“r)!“ “a

Ademásse ensagóleí preparación de patronos con ¡mmm do 0010.
y-eatabilizanteá sin lloc-¿r a.obtener resultados ¡nu-200m1“.

DMflEïlNACIOJ‘I DE NI fiufl‘OSe

H6de del 2 1 lao].

Reactivos:

solución patrón ao max: 1000 ppm1403“a secar en eo

tufa 11031€prmda reoristelizáüón. Pesar

1,6306 g y disolver en 1 lo de agua bideeülsdao

solución 100 ppm1103::por dilución de la anterior.

reactivo 2:4-nlenaluol s 1 m1de Maleta-km y 91
de ¿oido snif-tico glacial (1,5 en peso)

SO4H260% en volumen t 4 volumenes de 504.32 y 1 volu

men de H20

Nao}! 22:: 80 g/l

solución de 21031;100 ppm H de 1:03. 0,172 3/1 I'í03K

aparato de destilacivin con trampa y refrigerante Oo

mün de 40 cue.

../
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Técnicas

Medir con bureta calibrada 5 m1de muestra tiltrada (nenas

de zoo/lg do H de 1m, es dooir mom-sao100 pp. l y mo a.

de 442 ppm¡3). Coloca:en un cleade de 250¡1. Aerop!
15 m1 de ácido sulfúrico el 80%en volumen y 1 nl do ¡olunlln

acétioa de 2w4ozilenolo Sumergir en erlelmeiar media hora ll

un baño de agua de 35: 3°CoLanga se diluye con 50 Il ds ¡cui

bidestilada.y se coloéan bolitas do vidrio linpial y no canno
ta por mediode una trampaa.un refrigerante Bo anula rou

giendo el destilada en 10 m1de NaOHZNhasta tener un wlan

total de 40 ml. LaVarel redrigcrante agregando los líquidos

de laVado al destilada, lleVar a 50 mlly comparar och los patronos.

Los patrones se obtienen aplicando la mismatécnica a una uolup

c18n patrSn de Noa: (0,172 gli o sea 100 ppmN) pero al destila:

se recoge un volumen total de 5G m1 (con los 10 m1 de Naofl). Se

laVa el refrigerante primero con HáOHy después con 320, se agro»

san los líquidos de laVado al destilada y ue lleva este n 100 D10

¿asta solución tiene al siguiente "título: 1 m1a 5/“ de N de 303.

Los patrones se preparan oonl 0,4; 0,8. 1,2. 1,6, 2g 2,4;

3; 3,6; 3'5 m1 de solución patrón; ¡non según la fórmula (lO-0,2

x m1 de aolno standard) y se lleva a 50 m1 con agua bideetiladao

Pueden prepararse patrones inorgánicos más estables usando

las solucionas aiguientesa

0,5 m1 de soln. a1 5p de CrOdKZg 2,5 m1 de eoluoian 0120. al 5%

3 7 m1 de HBOen medio fuertemente ácido. A partir de esta ao

lución se grepnran patrones individuales para las concentraciones

requeridas y se aáuntan por ooqparaciSn con los patrones de NOS.

{soluciones de nitrozilenol correspondientes}.
.../
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03101110. ppmde l‘í(le ¿ros- . ¿gn de m: del patan
m1¡Inka

InterferenciaaI ag gamofin:

Nitritosa so agrega ácido 5111163100

Clorurost iso prgmpitan agemo 1 m1de solución do sulfato
de plata ( 5 g en 100 m1 ¡le 2.50482)y es espere. 15 Ii

imtoa ¿misa de comen-arla Horno; doboripta arriba

para la determinada de nitratos.

Las diferencial de concentraoián de Napredabloa val-hn con

la. oohoentraoisn dé las muestras. aumentando a. medida.que aumentan éstas.

comopuede verse en el cuadro siguientes

oió’n de ni ratos or al mGto
biggeralternancia ageqiabl'o.

en solucionen se aprecian en solucionan - so ¿prensa
ae ppm N a ppm H diferencian do p'pm¿[03" a ppm nos diferencial

de ppm N do ppm ¡03"

o "2 0,2 o 8,84 0.884

2 3,2 0,4 8,84 14,14 1,768

3,2 5 096 14,14 22,10 2,652

5 10 .‘ 1 22,10 44,2 4.42

00/
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CUADL'u')N0.26a Détcrminmión de nitratos nor el método¿gl Mafia
' E rasgónde los resultados en me ll ¡ gg nor

muestra determinaciones promedio error doi nuestra pro-odio
203! ppm H ppm H ppm N ppm N promedio ppm EOS“
PDI!H “actitud p” nos.e

0 0 O O 0 0 O 0

0,2 0,1 0,1 0,2 0,13 130 0,884 0,5346
0,4 0,2 0,4 0,3 0,3 50 1,763 1,326

0,6 0,8 0,6 0,8- 0,? 16,6 2.652 3,094
0,8 1,1 0,8 0,9 0,9 12,25 3.536 3.918
1 1,2 1,2 1 1,1 10 4,42 4,86

1.5 1.6 1.5 1,,- 1.53 2 6.63 6.74
2 2,2 1,9 2 2 o 8,64 8,84
3 298 394 3 3,1 3,3 13,26 13'10

4 4 3,1 4,6 4,1 2,5
5 5 5 6 592 4 22110 22.98 _
6 5u5 595 6 596 696 25052 24975 .

7 595 695 7 606 597 30994 29’17

003.040N021: DeterminacEGnde nitmtos por el método¿gl film},
¿stage (logroros.

solución "promedio error damian. tipo cost. de donnao. mandara
H ¿{03Kppm de 9 dot. promedio inditidual mui-tación tipo to varian

H N03! Iïppm enctituq precisión individual, promedio promedio075 r7:Su ¿»A 51:ná- 51m
9 1 1,1 10 0,126 0,51 0,04 0,17
9 2 2 0 0,156 0,32 0,05 0,10
9 3 3,03 1 0,119 0,59 0,04 0,19
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:ïótoúo de deoolorgofln del 02515 ¿M13 (43) (44) (45)

¿escanea
ácido sulfúrico pon.

Jokncmfin dw.flm3k_ppm N03.

solmïfinde 12W; ganar1,16g do cami: W (¡al
¡mmm un.ácidausa-5'mmuzaum). Mi”:
en 5:20 ¡1 de 30432 20,3 p/v y 10.21 no .101 concentrar

do. Llevar a 1 1 504132aqi. 1 ¡:1 de “lución ¡0,1

ng ¿1033 Verificar periódicamente ol título con 1a

solución ¿,9an de ¿031.

Técnica:

Medir con g-ipota Moon barata calibrada 10 m1 de mon

tra filtrada, colocarla en un alameda. Ingresa 10 m1de"

¿oido sulfúrico p.21. '¿‘1tular con solución do indaga (valorada)

agregando después de o/ml de"solución de instan 1 m1 de ácido

sulfúrico. En el ¿santofinal aparece un color verano que per

siste aún deepués de calentar. ¡'31ae gastan más do 10 In do

solución Indigo hay que usar menos cantidad de muestra.

Interferenoig z au 911529361“

quito“
. Se andan de la siguiente maneras a 10 nl do muestra

se maga. un acoso de agua.de bromasaturada (2,5 nl aquivalon a

10 ml 0,1 Elde 2:02”). Diluir a aproximadaiente 80 ¡1 con aga. bidon

tilada. hervir hasta llevar a 10 m1y prooodnr comoen ol caso an
terioro
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CUflDflON0 28: detorm¿nao¿6n de gitrgjoa yor g; método de o¿¿g&g¡63 de;
ácido Garmin índLEQ.

solucián Dotarminaoionaa promedio ¡trar del

RSÉSÉLm N03*ppm HOS'ppm H03°ppm R03” ppm Ï:::;:::n
.‘¡5

¡ooo 1000 996 1000 998,6 0.14
50° 49592 50095 50119 499.6 091
200 201,5 200 202 201,1 0.55
100 100 - 99,7' 100 99,9 0.1

90 8998 9° 9o 3999 09180 80,5 80"].
70 71 70 59-3 70.2 0:3
50 6° 6995 59.4 5996 0966
5° 5097 ' 49.7 50 50,1 002

45 4499 45 45,1 45 0
40 39.3 40,4 49 40 0
35 35 35,5 35:1 3592 095
30 29,9 30,2 30 30 0
25 25 25 25,4 25il 094
20 20,6 19,9 20 20,1 0,5
15 1596 15 1499 1591 0,6
10 10 ,6 9.”! 10 10,1 1

5 4,9 596 5 5v1 2
0 0 0 0 0 O

Bailando el valor a = 29.a A para la cantidad de reactivo usada
para el mismovolumen de mueat Mde concentraciones, b y B respontiïa
mente, siendo B a 2h se obtieaon valores que oscilan entre O y 0,03,
que son despreciables respecto al error 94 exactitud.

../
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00:me No 2 a 09;,¿953121002611419nitratos - or el método de o uan
¿031,10ogrmín Indigo. .=.'n_ o de errores. a. ¿o ‘
¿a 222129.62.- ' '

0011101611promedio currar prom. dos-Votipo cost. “nano. 10m». como.
N 1103*ppm 2:03”ppm exactitud mmm. individual tipo «1-1 nun.

(pz-0019161:) promedio od.

S: -»-" “¿'75?” s-‘i ¿:21 I .

9 "1000 99995 0005 2995 0929 OI” 90°,
9 500 49903» ¿1014 293 0’15 0’76 0,05
9 100 99,3 091 0957 0’19 0019 Ü!“
9 20 20,1 0,5 0,205 0,20 0,09 0,06

CUADROIí° 20! determinación de nitratos 'aor el método de o o 6a d
¿oido oarmín índiv'w'oen muestras conteniendo 1 tratos 

5 truco, previa; 02164101811de los nitritoa.

muestra dot. de 3102"det. de M23"- N02oz. N03”--(N)3"+ “minha
¿103- ppm LíOZ‘ppm m. Ilosva :n. oxidación índigo NOZ'OX)me“ en aro:

1502“ppm promedio de 3 dato |903- ppll HU}. m

ppm o“

200 1 1,06 201,34 200,3 0,15
100 1 1,03 101,04 100,01 0,01
80 1 1 81,32 80,32 0,4
50 1 1,03 51:43 5004 093
20 1 1,02 21,06 20,03 0,15
10 1 1 11,24 10,24 2,4

200 2 1,96 202,1 200,14 0,01
100 2 2 102,3 100,3 0,3
80 2 2 82,4 80,4 0,5
50 2 2 52 50 o
20 2 1,8 22,05 20,12 0,6
10 2 2 12,4 10,4 4



46.

Intertieren en la determina-101611de nitratos par este móiodo

todas 1.:3 sustancias oxidantes y reductores; ademáslos iones o.”

en conectan-uniones ¡moran de 500 ppm, Lin" en concentraciones na

yores de 1000ppm.te.“ 'en oonceltraoionee ¡aguas do 340 ppnz

ou” cuando hay más de 5900 ppminterfiere ei ablar.

A oontimuoión se verá el estudio solucionen con Mount”

iones presentes en concentraciones óonooidas adeníp de nitratos. Il
las cuales se ha determinadoontoúltino.

CUADRO21°a: determinaciónde a; tratos no”:el ¡632g g gang.“
oi ' nndio sola ono-oo trono do

oentraoiónconsigo Lange do¿Managugo

fuegtra ión ¿ref11162103 dota “tener.
J03 ppm nat. cono. ¿M3 ppl

¿rpm

100 nf 196 100 nf no interfin

100 Na" 1.989103 100,1 Ha."no interfiereK... X4.no '
100 ¿1114* 4.55.103 100 mu" no interfiere

100 Ca.“ 55.2.103 mucho mayor 100

100 Ca“ 4,691.02 mucho mayor 100
100 oa" 9,2.10 100

100 ca“ 550 109
‘ . , ++ .100 (.a 500 100,4 6a. interfiere en cono.

mayor que 500 ppm

100 me“ 204.,103 99,5 ug” no interfiere

¡oo ¿11* ¡4,991.03 11o
_ +-;- 3 h +4luo 11.10 lOu,1 Ifin intert. en conce

mayor'quo 1000 pp

100 Fe“ 495.103 100,2 Fe“ no interfiere
100 FeH‘!‘ 4,1010 120

100 Fe “44.103 109
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.1pida cuadro n° 31

41.

mteetra ion Mo
¡Df ppm mi. cono. 3 dot. ¡nica-o

ppm m- ¡me

. +++ 2
100 Fo 3.5.10 105

100 39*“ 3.4.102 100.1 ro?“ antena-o en un.
' wa que340ps.

100 of” 6.103
++ 3 . +0100 Cu 5.9.10 100 m. color del. On ¡atunero

Mando ha más do 5900 pp.

100 31*” 2.4.103 99,8 ¿1*++ no interfiera

100 Clau 1.2.105 100 Cl no interfiere

100 E: 1.8.104 99,9 E- m interfiere

100 1-504- 4,2.1o5 100,1 304- no ¿atea-nom

100 ¿metan 5to 1,10 99,6 acetato no interfiere

100 P04: M2310: 100,84.1.10 100,1 r04' no intufl‘orm en
cono. menor quo 4.1.10

1:4 Br-y 302°; 01-04';interfieren ¿or ¡Jeroxidantes y sor por su: ¡emm

en esas condicionee.

D;..LA.Ámnnwazmaom (49)
¿cautivos I

soluciónalcohólica deÁmenlunbeluarona al
solución de/í’motilmbeliforona al 273

9010.0182). de sat'ranina. ¿2.1U,O373

¡mon 2573

Té c111oa. a

Se mido con microburota. calibra-1da.0,3 m1 de muestra 1‘11
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traia y-«uecolocaen unpimienta ¿6'10nl. ¿o w 0.6
.1 desoluci8nalumna. a. Autumn-armas. a; r; no
aguay sinerg-ol-ptmhomgnun¡de to m mas
durante 3 a 5 minutos. Inc-gose carpa. 1 II. dl m y IOa.»
tranza. con N349]!2593(en todos los tubo- a. un sus. ¡Q

que agregar la man-zoannaad de nom“). mua con un.

bidoafllada,agua! 2 gatas «9011016;de ¡minas Il
0,03;}, comparar.

Moüfioadfim

usar solución alcohólica de flueülmbenreroua ¡12%.

cundo N0¡2! dgtermigofin de gustos got el métodode la ¡em-b
WWW

oo ¡s 1 t oo o tr de tr- e.

tubo con tubo con 303° py.

1112:3211 u intensidad color
color

o menor quo 0,25
0.25 menor que 0,50
0,50 18ml que 0.15
0975 menor que 1

1,00 igual que 1’251,25 qu.
1,50 igual que 1.75
1.75 menor. que 2

1 "menor que 2
2 menor quo 3
3 menor quo 4
4 menor que 5
5 15m1 que 6
6 igual que Í
7 igual quo 8
5 ¡mr que 9
9 igual que 10

00/
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DETLHEIHACION JL HIJAITOS

¿étodo oolorgmátrioo ong ¿09250 de potas¿ot_

Reactivos.

ácido acético glacial
IK cristale

almidón soluble a1 13a;

Tüonioat

medir con barata oalihradn 50 ¡1 do muestro 211

trada, colocar en un tubo ncsaler, agregar 2 m1 de ¿oido

acético y cristales do IK (aproximadamente50 ng). deponqr

15 minutos ;¡ comparar con patrones preparados al mismo11n

po y de igual manera oon soluciones patrón de ¿02n3. Puedo

también ser comparado el color que se produce a1 agregar a

las muestran así tratadas 0,5 m1 de soluoidn do a1m1d6nao

lublo' al 1,5. Si hay nitritos y nitratos calentar después do

compararel color del ioúo liberado por los nuit", apagar
¿oido sulfúrico a volver a comparar.

Métodovolumétrica oon ottot01¿d1nat

Reactivos:

¡soluciónde ortotohdinan disolver 1,35 g de diolor

hidrato de ortotolidina en 500 m1 de

agua bidostilada, agregar esta aoluoiün

agitando constantemente a 50 ll de nel

diluido (150 m1 de 1101d 1,184.19 y

350 m1 de E20).



Téoni cas

tos tratadas de igual manera.

50»

medirconluneta oalgbrada50 m1¿(“esta (num, Q
looar en un tubo neaaláro Agregar 0,5 nl do solución de accoun
dina, reposar 10 ninutos y comparar con soluciona- patron do Mi!!!»

Intern are 012.

¿2,1 mayor que 0

CUADLtOno o color str de tr to con II n II
bl: 1 oon“guagua.

batman con IK y ácido acético roonIK, ¿oido costa.» y m om "“’me 0,5 m1almidónsoluble "un.

50 ) 
30 ) diferencia apenas apro- no hay diferencia no ha: difunda
20 ) stable
10 )

2,5 diferencia apenas apt-oe
oiablo

2

1 liguaIOJ ligualao,9 ¡alumna/orqu
_..- 0,9

0,9 1.131s]. 0,9 mayor que 0,8 0,9 mayor que 0,8 0,9 igml. a 0,80,3 0.8'0'1 0,8 a0,1 0,8 a0.1
0,1 0,8 131m1a 0,7 mz-Jor0,6 0,7 igual a 0,6 0,7 igual a 0,6

0,6 0.6 151mla 0,5 0,6 14m a 0.5 0,6 m qu. 0,5
0,5 0.6 a 0,5LLJJOI‘ U.5mayorqltO0,4 a
0,4 0,4 13ml a 0,3 0,4 igual a 0,3 0,4 mayor qua 0,3
0,3 0,4 1,311.11a 0,3 mayor .J,2 0,3 mwor que 0,2 0,5 igual 0,2
0'92 0.3 mayor 0.2 mayor 0.1 0.2 mayor que "¿.1 0,1 mayor que 2,16,1 0,1 ü0 0,1 mayor que 0

l
' f

.._/
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..._.___.;iá_...___PUW°1" ' Surinam“mr
9011101611

H0 N03“ ¡302. agregando IK y A03 calentar Canis: J mt
:mm ppm H0?” m som m3..

1 1 1 no11gmno2 semanarqu
z 2 1 Bolignaiiloz Bolanos-qqu
3 1 2 Hosworqmüoz Mllmquolkú lo

nnr qu. ¡oa

2 2 No 4 1.31131no3 Ho 4 ¿gn-1 lo!

0 1 No 5 igual N02 151ml Ho 5 menor que No]. menor
No]. que 1103

6 0 2 Hoóiaual No4 Hoómonor quoHoBmcnor
quo ¡Io 1

Haedo do Iloava ¡mando ¡naco y comparador Loübond

Reactivos a

solución patrón de masia 1.000 pm HOT a 1,500 5/130233

¿oido sulfaníltoos pasar 0,5 g de ácido aulfanínoo, di
solver en 30 nl de 6010.0“¿tico ela

oial y 120 m1 de agua.bideatilada.
filtran

acetato deénafiflaminas pesar 0,1 g de.¿naft11m1na.
disolver en 12s)m1de agua bidestfla

da hirviendo, agregar 30 m1 de ácido

30815100glacial, filtrar.
disco Lovibondpara nitritosl 0,05ï- IY
Neoslerizador Lobzvond
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Técnicas'

"medu-con burota educada 20 n1 de pagaba fuma. qu

contengad. 0,001_a0,02 pp! ¡D23 001603:an'un tubo do
agrogar 2 al do solución mulas de ¡oido “12.311.300 y 2 ll Op
9011101611de acetato deWalminl, agitar y amour 15Mi.
Colocaren el compartimiento¿trecho del ¡Io-Bleu“! cn .1 amp
do ao colocaun tubode Kuala con¡su death“. Celular I 0°.

nuestra -dotenninacionen prada
W239! No?ppm * Horna ¡02'01! No? m

o,020 0,020 0,020 0,020 0,020
0,016 0,016 0,017 0,016 0,0163
0,012 0,014 0,012 0,012 0,0121

0,010 0,010 0,010 0,010 0,010
0,008 0,008 . 0,009 0,006 0,0083
0,006 0,006 0,006 0,006 0,006
0,004 0,004 0,004 0,004 0,004
0,002 0,002 0,-02 0,002 . 0,002

0,001 0,001 0,001 0,001 0,001
o 0 0 0 0

00/
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Mátodacolor ¡t oo del hilo con reactivo do no 2
61 o

Reaotivoan

solución patrón do ¡mua 1.000 pg! g 1.500 3/1 mah.

1 g de00312.Titularperiódico
mento oon permanganato.

solucionen do ¿021m1 y 2 ppm oo propaga por 411.!

oián de la anterior en el momentodo morn

¿LuotivodeGrioos(59)s 1) pecar0,1 g ¡10le
inoolora, disolver en 75 ml do agua destilada

hirviendo. Filtrar ei oo necesario. Agregar

30 ml de ácido acético glacial. Filtrar.

2) pesar 0,5 g de ¿oido sulfanilico, disolvur

en 70 ml do destilada y 30 nl do ácido
áoetioo glacial. Mezclar las dos solucionen.

floaotivo de Grises al á a diluir el reactivo anterior

con igual volumen de ácido acético al 30%

ileaotivo do urioss al 1/3: diluir el reactivo anterior

con doble volmmn do ¿oido poético al 3075
ueaotivo de Grioos al ¿a dier el reaotivo anterior

con triple volumen do ¿oido acético al 3075

¿teaotivo do Briana al 1/5! diluir ol reactivo anterior

con mádruplo volzm‘mndo ¿oido aoétioo al ¡of

lieaotivo de Gris“ al 1/6 l diluir ol reactivo anterior

con 5 veo“ el volumen de ácido aoétiqo al 30%
01H

°./



x ‘ . 5:14

'Á"¿1' ¡,7 Said?) ¿19556109315051 f

’ ' ' ácido 305131663936: {y

320210 iolámenea ‘ l ._ « .¿

sanción ¡am-an a. 303K#1000pjn ser; 16.1630g no32 fino a; r. L

Ï 43'20.» ¿"greganymïlg do- 003K: I _ ‘

_'sáluoionea10?.)Aymi; 503°; se prepara dfluóión lo la ,
' ' _ terio]: en el momentodo'nsarn.‘ ' ’

ao;u016n de ¿1039.apromatlamente »

‘ solución'de UIONaAaproaimadm'ente0,01%)

solu018n de'Fe‘H" “100 ppm " y g

l añitos: '

Apáz‘ato¿1°1: flag-.115:de díáuietro 121126210!1 longitud 10 me, Y

I punta esmernada. rated interior del ca .113: va:|.11.<>on.1.«na_

TW Sada. La punta esmerilada capilar oaiza en la ¡oca ¡7

.I’om- esmerilada de un tubo de ensayo de. 1 un. de diámetro Y

, y y 80m. ¡de longitud. la partamperior de; capilar W Y

-v— se .ooloca filtro formadopor ..tu’oo dtplá'qüoo
I tapadb con un,algodón.embabidoSolución saturada dé

:8“, carbonato ÓGABOÚiho / 'l ' '

4‘ Aparato n' 2: ‘ Capilar y filtro 13113198a los del."aparato n“ 1o En , — ., x

"f ' lugar del tubo de ensayode utfliáa un erlenmeiar‘ '

i Ï :3 ch. de ¿iámetro 'de la base y 2 una de gltuf‘a, con
¡10m boca enmarslladay ‘

_ -; «

. q Y

,_:- 32%»- ' "



hilo de seda natural.

Técnico!

Se hmedooe al hilo de ceda con el reactivo de tale” desb
dolo en contacto. seguidamentece lo introduce 81mm“ d .1
capilar ciliccniaadoo ¿a tiempoquo el. ¡no ce“ mente e le
atmócrers debe cor mínim- Se coloca.el filtro en la peste mpe

r1or del capilar. Se tomaun 101mm de nuestra nedib con pipe

ta calibrado (1 a 3 m1)y ec introduce en e]. tubo de mm u
erlemeior. Se aoiüflcc y se tapa con el capilar} el cierre debe

ser perfecto. ue hace un ensayo paralelo ocn solucionen patrón

de nitrato de codicia concentraciones conocidasy amdutee e la!

a. las de 1a muestra. Se deja reposar 24 hostal y ae compare

mmepcliminareeamimnütctim nocpor-uma
establecer las siguientes conclusiones respecto e 13- condicion.
en que debenrealinnrsc las determinaciones

Capilar” de diámetro interior inferior a. 1 m. no con conve

nientee pues ce roman gotas de reactivo cn eno paredes, en

cambiolos de diámetro interior superior a 1 m. permiten un

pasaje muyrápido de gas lo que tampoco conviene. La longitud.

del hilo, y por lc tanto del capilar a usar es aproximadmonte

10 cm. L1 hilo debo ser de ceda natural. nl elección nea-cera.

do produco coloración con el reactivo. ul tianpo requerido para

la máximacoloraoidn es de 24 horas. Conintervalos mucho

rss so produce doooloración. La comparación debe efectuarse 1a

mediatamentedespués de retirado el ¡tuo del capilar, puc! ce
¿acelera al aires
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En estan condiciones el hilo no aclaren, con intuit

dady lqngitud“coloración dopafient. de 1.amitad.“
nitritos en la mentir” el color enmil Into. ¡0.01Ch
más cercano al recipiente que la contiene.

Para compararloa resultadosmelano- la una“ a.
cada coloración en ego, la primera tonada ¿0m lo Dll!“ 0.. 8
las siguientes desdela. terminacióndd. color ante“: a a
(medidos desde la punta).

EJ:

bordó 0,5 ca. - g
n o orosa fuerte a 1 un ' ' °

075 g -g '
rosa a 2 om .m ' gTur- 1°"o
rosa mw pálido a 10 un.

Los resultados prensas.“ (¡bt-nidosfueron los sientan-a
CUADRON0 n to n. 1 a r ot vo de Gr en! f

'01. WE 1 m}.

2102“ Bordó rosa ron rosa pálido ' ron m pálido
a un. tuerto a a. s

3 G110 om. Mo Cl

o C3 Q Q o: e

0,05 C3 e o: - e,

0,2 0,2 a 1 ‘9
0.3 0.3 c- 1 e 10

0,7 0,7 1.5 3 0

,‘ 0,9 1 2,7 3.3 Q

¡1m
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sigue madre 3° 36:

1,0
2.o 2

3¡5 -° 10H

UU

N02“- bordó rosa rosa rosa pálido rosa muypá

Y marte a a. lido aa. cm
a cm on ano om.

o o en a a 
0,05 e e .. .. 

U'l n U’l - e
0,2 " 0,2 - Q
004 '=' 0936 ° 195 1°
0,6 o 0,56 1,6 1,6 100,8 “ 1,8 9
1,0 1 e- 2 e» 10

l’z 1.2 b 2,5 9
195 195 "‘ 3,5 ° 10

2 2.2 a 5 "
3 3.1 e 6 10 e.

negativo de Griegagl lnl BCI.vol. me 1 ¡1.

N02 bornió rosa rosa rosa pálido rosa mw pá»

Y a om tuerto a. ¡ido a.
a. om am a om g.

o e, e e, e, ..

0,05 a «- o- o,1 «

0,1 .- o,2 a - 
0,2 a 0,2 e. - a un.

.0.



zum: cun-xa ¿1' z

l
ï .

“9’47 " 0¡4 ° -.- '
',’5 G OgS‘Ó o 2. a.

u,8 o 0,8 c- 2 o

1,0 0 1 Ó :2 cp
1,2 - 1,2 e 2,5 o
1.4 - 1.4 - 3 -
1,6 e 1,6 - 5 ..
2 G 2 c- 6 h.

4-138" I J F. . nte mm rosa pálido roma muy
u m a. pálido

. (su. a Mi" a cm"

O c n, e: n

0,05 e e 0,5 

0,1 - 0,2 1 a
¿,2 o» 9,4 2 
0,3 " 3 GD
0:4 " 9:8 4 "
095 " 7-- 4a5 h

«- 2.,2 5 ..
5.?. 7 n J., 4. 6 ‘

{.-,7.;Ï - 1,6 6 a.

' "95“ l " 1,8 '='
su... -. 3...“. ........... Mg...“ -_. ww., ....__ .,._. Y _,

¿z 1. ‘ 1 2 7 ..
f z 2 9 10 n

É
1 2
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CUADRON° ¿0: Doterminaofin do ¡nu-11:00. Aparato n' 1.=

¡{sacan de urge“ al la: 1¿’61 n01. Vol. tag 1 g

ueaoüvo de Griesa al 1/5 ¡inactivo de Guess al 176
NO?” rosa pálido rosa ¡mwpá» rosa rindo rosa mw pi

Ï a un. lido a un. a un. 116.0a no

0 e e en u
0,05 e e - 

r 0,1 0,0 o o . '
0,2 0.2 - a" 
0,3 0,2 e o ha.
0,4 0,2 a 6 0.3
0.5 0:4 °= ° 003
096 095 ° 5 095
0:7 095 =° fi 095
0,8 0,6 e a 0.6
099 0,6 - a

1 0,7 ‘=’ 0 0,8
2 -= - a 1

arpa. ¿1 fi-¡volunantotal 1 m1

a ¡101 ¿maz 0,111 cuscoou
N02 rosa ron páa rosa rosa pá» ron rosa p8
x a ltda a a 11do a a 11110a

G!- om. cm. alle an. G10

o ü a a ü I l
0,01 6 0,-O,2 6 0, 4g: 9 O, "0,2
0’02 0' 0.160,3 "9 0’1-0.3 "9 0.1.093
0503 c" 0,250,4’ e’ 0,200.4 e" 0,2=-0,4
0904 °° 0534395 " 0034,95 " 09'3'095
0905 "’ 094-4396 ’° Oswnó ’ O’Hoó
0905 ‘=’ 095°Uv7 °° 3955097 ‘= 015-0”
0,07 69 0,6'5'0'8 a 0,6'0'8 u 0,“,8
0905 "’ 0976099 '“’ 0I7°°n9 “9 097’099
0,09 e 0.a..1 e 0,361 a 0,8-1

signo



sigue cuadro n° 4.1ITEWW'
2:02hWWLWTWkWW‘

páliu pálido t ¡loa
b/ a do B . C no -0

un un CII. “o

0,1 0,2 1 0,2 1 0,2 1
0,2 0,4 2 0,4 2 0.4 2
0,3 0,6 3 0,6 3 0,6 3
0,4 0,8 4 0,6 4 0,8 4
0,5 1 4,5 l 4,8 1 4.5
006 192 5 192 535 192 5
0,7 134 6 13‘ 6 1.4 6
0,8 1,6 6 1,6 6 1.6 6,5
0,9 1,8 6,5 1,8 7 1,6 1
1 2 1 2 7,5 2 B

13102"6/ roa- e. un. zona pálido a m.

o c. ..
0,01 a o -o,2

e: 0,190.3
0’03 - U,2‘=’0,4
0904 - 0950.5
0’05 B ngg6

o 0.6.0.8
0008 a 091.0s90.09 5
0,1 0,2 o,9—1.1

0,12 0.2 191-1,3
0,13 0,2 1,2-1,4
0,14 0.3 1.34.5
0,15 0,3 1,4-1.6
0,2 0,4 2
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00m0 N' go Interligan de nun-¿m2 Aparatoni 2, ¡{gsm g
agan i. Influengg del valgan de g mugtrgo

NOZ' volumen de concentración rosa a rosa pálido L

a» la muestra 2f7n1 on. a en.m1

0,01 1 0,01 e; o ¿0,2
0,01 2 0,005 - 0 -o,1
0,01 3 ° 0,003 e 0

0,02 1 0,02 e 0,1-0,3
0,02 2 0,01 a 0,1-0,33 - 0,100,2

0003 2 00015 ° 0929004
0’03 3 B 0’2&,3

0,04 1 0.04 e» Oda-0.5
0,04 2 0,02 «- 0.3-0y5
0,04 3 0,013 - 093-0951 Q
0.05 2 .9 0’4-0,6
0,05 3 Q 0.4.0.6

fudimoo observar que existo una relaciSn definida entro la con

centración de nitritoa en 1:2.muestra y la longitud e intensidad de oo

loraoión del hilo, oi la asperienoia no realiza en condiciones determi
nadas. ¿n nuestras condiciones exporiméntaleo, es decir, uzando el reac

tivo en la siguiente comentan-ación;0,025 g de ¿nagtnanana y 0,125 g
de acido sulfanilico en 205 m1 de ácido acético al 307o;con hilo de oe

da natural de 10 om. de longitud, Colocado en un capilar do la misma

longitud, de 1 mmde diámetro interior, siliconizado, utilizando 1 a 3

m1 de muestra, ¿oidifioando esta con 3 gotas de 50432 0,13, y comparan



¿2.o

do a. las 24.haran) establecimos la siguiente escala:

Cantidad mínima que puede apreciarscaL.¿ n 0,01

Concentra016n mínima. a 0,005X/m1 L.C.- 0.0}
' anos " 5 z 1o"

De0,01ïeQ1Kla colcraciñn es rosa pálido correcpcndicndo 1 III
parb/o

L3.menordir-ranas: apreciable entre 2' cantidad... dc muito.

es ¿e 0,02!
Da0,1(3 0,4‘6'aumentaen igual forma la coloración rosa. páli

do y ademása °/0,1Xoorrcspondon 3,2 mm.de rosa. De 0.4 ¿,3 lrsiguc

1a relación lineal entre conuontració‘ny cclcrrcca, no ací la de rosa.

pálido. Ya.no pueden apreciarse diferencias dc 0,023.

lío puedon'dateminarsc cn formacuantitativa cantidades ¡rch
de 1 Í

En estas condiciones procedimoa a. estudiar el efecto de la 91'0

sencia de nin-21:09, cloro, oxígeno e ion férrico.

emma ¡es s Efecto de 13”” nor. c12. y 02 sobre cl rc ouv de G en.

5011:0181: Reacción con el reactivo de Grieg.
iéaturap conch 
lesa tración Aciitficandc con ¡101 - Acuificando con 30432 0,18

K NEGATIVA manzana

nos" 0,5 . " n
2503” " "
¿303° 10 " "
"303" 50 n n
N03" 100 " "

010115 l " "
010233 10 " "
GlONa 300 " “
ClÜNa 600 " "
ClOI'Ia 000 " "



sigue cuadro n’ 44

63.

_l

l Por: 10 " "
F. 90 n u
Fe’” 100 " "
FOM 200 n IC

11202 '
o 01 a o 05 " "10 vol ’ ’¡1

CUADRON0120 Detergnagón (lo guy“ gar el método dal ¿410 2 urg
aonoh de nitrato-o Reactivo do Grises 1 . vol. tot
1 m1!soga; gg

solución obtenido

“03° ¡:02‘ 1902" b,
¿r o“

5 0 0
5 0,02 0,01 a 0,03
5 0.04 0,03 a 0,05
5 0,06 0,05 a 0,01
5 0,08 0,01 a 0,09
5 0,1 0,1
5 0,2 0,2
5 093 093
5 0.4 0.38
5 0,5 095

10 0,01 o a 0,02 T
10 0,05 0,04 a. 0,06
10 0,1 0,1
10 0,5 0.5
10 1 1



50 0,01 0,- a 0,02
50 0,05 0,04 a 0,06
50 0,1 0,1 ' '
50 0,5 095
50 1 1

100 0,01 0 a 0,02
100 0,05 0,04 a 0,06
100 0,1 0,09
100 0,5 0,5
100 1 0,9

CUADRO N° 468

oie de Fa+++
Daterminaoión de N02° por el método dolbhilo en prosenr.

a 0 1 u c 1 o n obtenido
+++ e N02

Fe Y P N02 K' f

10 ._ 0 o10 0a
10 0,1 0,1

20 0 0
20 0,01 0 a 0,02
20 0,1 0,096

30 0,01 O a 0,02
30 0,05 0,04 a 0,06
30 0,1 0.093

SO 0a
50 0,2 0,2

100 0,02 0 a 0,02
100 0,5 0.5
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DISCUSIONLOS thUL'ÍADOS

Determimqón de sulratom

El métodogeflnitrioo (5) (l) (25) (6) ee ol de reforma
oía. En ol más exacto para valores mayores de lO ppn 304?. El errnr

en exactitud oscila entre oïï:. 95-5y 0,57%(madre n' 1). En un ahh
do largo, debido a la digestián de por lo menos 2 horas (hasta 24 lito-J

ras para pequeñas concentraciones de 304“). Además,el lavado 1m pre

cipitado presenta dificultades debido e, la fuerte abecroiGn de los

iones Cl-r-y Ba". Debe¡usarse este método cuando no alcanza. la un.

titnd que puede alcanzarse con otros métodos de ejoouoiGn m5. rápida

y fácil.) Prácticamontono tiene interferencias.

El método de 1¿_benoidig (l) (6) (9) es más rípido que

el mñtodo anterior, pero en exactitud ee muchomanero. Jo maayaroa.

dos técnica“ La primera de ellas compensael error debido a. la eoíu

billdzzd del sulfato de benoidinn. 1111*meeste preoipitaáo oon agua

saturada con sulfato de bencidina (cuadro 11°2), se obtuvieron z-eml

tados altos con un error en ezaotitud del orden del 10%para conce:

treoionee de sulfato mayoreo de 200 p_;m,error que diemimve mmm

la concentración de los ouli‘atoo tiende a lOO ppm. La segunda 1:80:1

oa 137;; directamente con ¿un Olde23t11.;cla(mara n° 3)) dareeultlu

dos bajos oon un error un exactitud del orden de ’35. en decir, el

error en menor que con 3.a grimore técnica. No es un método suenos}; a

‘0160'=

._./



1,1método vclugÉïgigo de 1.; .tetrahmrongunona (1)(11) (13)

(14)(15)(16) preeenta ¿ran interés por eu sencillez y rapido: de eje
cución; no hgy digeutiones ni filtraciones largaa. Eur ello, estudian

moula influencia dc varios factores, gn. concentración sulfato, con

centraoi6n del indicador, temperatura. naturaleza y cantidad de alco

hol, y luego hicimos un estudio de errores, gara las condiciones más

favorables. Utilizando la técnica del Laboratorio rarmutit, p; mayor

que 7 (cuadro n° 4), ue obtuvo un error en exactitud de 0%gara 1000

ppm u04” que aumenta cuando disminuye la concentraciGn de 804? lle

gando a 20%para 90 ppm. Comopuede verse en el cuadro n° 5, cl ¿u

nento de temhier'2turo.361° dicmimwe la exactin del método. Varian

úc el ¿H oe oboerVa (cuadros n‘ 6 y 7) gue el EH6gt1m0, en anuencia

de fosfatos en 5,1 (regulador ácido bórioo). La cantidad de alcohol

agrogadap¿ra acelerar la ¿recipitrcidn del sulfato de bario, no in

fluye mayormente(cuadro n? 8), resultando mío conveniente el uso

de alcohol etílico que el iSOEÏOÍlico (cuadran 9). Se puede usar
3,1 g 6 0,2 g de indicador (THQ+ 01K) ein mayores diferencias (cua

dro n° 10). E1 error del indicador es despreciable respecto al error

en exactitud del método (cuadro n° ll). Este método puede aplicarse

de 1000 a 100 pgm de 504" con un error en exactitud 9% l] error

en ¿recisión si 1,76 y coeficiente de variación e! fi 9,16 (cuadro
n° 12). Las grincipales interferencias son sulfitoa y thbïatcn; la
primera se elimina por ebullición erotic do la muestra con ¿oido

y la segunda trabajando a pH menor que 5 (cuadro n° 13)o

00
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Ss th ensayado Varias técnicas para sl métodovolumétrgso

391 cromato. Primeramentees aplicó la técnica del Einhsitsverfahren

der hasseruntersuohung (8). ¿s larga y complicada, insoluorando pre

oigitaoián, digestifin (á hora), llevado 3 volumen,filtraoi8n y tia
tulación. Je obtuvo un error en exactitud do elo? para concentraois

nos de 100 a 1000 ppm 304?, error gue disminuye al orden de 63% fiara

¿04‘ entre 80 y 50 ppm, para luego volver a aumentar a medida que

disminuye la concentración do sulfato: (ourdro n° 14). lrsoipitundo

y digiriendo el sulfato de bario en caliente, sl error es mayor, oo
mopuede apreciarse en el cuaüro n' 15o Los ensayos temtlentos a sin

plifiosr y abreviar el método, usando un volumen de muestr; menor y

filtrando por tubo de Barber con ul¿od6n, o con amianto, no dieron

resultados satisfactorios (cuadro n' 16). Disminuyeaún más la stas
titud.

Conla técnica prepunsta por Ghlmñller - Spitts (IU) se ob»

tuvieron valores más próximos al valor "verdadero", siendo el error

en exactitud del orden de a5fi para concentraciones ds sulfatos entre

100 y 1000 ppm (cuadro n° 17).

Sinalments, se estudió 33 técnica _r0pussts por E.C. Cama
tino (32). EJ. autor emplea para titular aolucián 5203 . 0,172411, per

.se han obtsnido resultados similares empleando3203 a 0,2H. La relsp

ción astro m1 5203- gastados y mg 504“ 'sn 1a muestra es empírica
(menor gus 1; estequeométrioa) y, por 10 tanto, el cálculo que se ha

oa por representación gráfica, trazando una cuer de oalibraoifin, qu

se obtiene aplicando sl métodoa soluciones patrán de sulfato ds ias
tintas coaosntraoiones.
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Desde 15o a 700 cpm504., el error en exactitud es del orn

den de oófign

El método vciumétriqg_gel vereegátc SAEDT)ee el usado ao»

tualmente por Obras danitariae dc la H3016n(17) (18). ce aplica

a soluciones conteniendo entre 5 y 30d ppm504'. Requiere determinar

ciones previas de alceïinidad y dureza sobre un volumenaparte de

muestra. ¿1 primer i330 se necesite para caber la cantidad de ácido

gue hay que agregar para eliminar los carbonatce, que interfieren en

la ¿eterminacióno' La dureza se determina por titulacifin de las sales
de Ca y lg con veracnato, en ¿reconoia de úriochrcnc Black T y. por

lo tanto, eu valor debo ser descontado del Valor total de m1vereenatc,
usados al titular el exceso de Ba en la determinación de sulfatoc.

Ldemáa, comoel ha no da un viraje noto, ee agrege una cantidad de ng

conociday se rctitula, obteniendo así un punto final nítidco_ror eur

puesto que debe tenerse en cuenta el Mgagregado al hacer el cílculca

Para regular el pH oe emplee 01334-nn4on. kara soluciones

de 25 a 300 ppm3047 ee obtuvo un error en exactitud e‘í 1,6% (cue

dro n! 20). Para concentraciones de 304“ ma.oree de 300 ppm, se cbn

tuvieron resultados bajan; ¿ün.ei después de yrecipitar el sulfato
de Derio uo mantiene en ebullioián 10 minutos c disierc a baño marí.t

Tampocose mejora la eituuciSn aspirando el grecipitado por filtre:

cian, (0112610 ¡1° 21).,

El cuadro n° 22 noe indica que el error del indicador en

deepreciahle respecto al error en exactitud del método. El estudio

de erroree efectuado sobre series de 9 determinaciones, para ocnp

centraoioues de i504a de 2C a.240 ppm (cuadro n' 23), nos muestra que

al error en exactitud ea «yétÉ115fi, correepondiendc el valor mayor

a la menor concentracion de eulfatoeo Los errores en ¿reoieión con

café; &,89 e; :5 0,26siendo B menor para concentraciones mayores



¿h cambiosiii y si,“ disminuyen en rr;an inversa a. lu concentración,

siendo sus Valores máximos sig-¿6 2,12773 sïfiá 0,1%.
Si bien la precisión de este método es mayor que le del m8

todo THQ,este último es más sencillo, por lo cual se recomienda «¡plast

10 para 504- de 100 a. 1000 ppm, usando el método ¿LEMpara concean

ciones de 804° menores a 100 ppme

Lce ensayos efectuados para hallar un mitodc nefelemátrim:

(25)(26)(27)(30)(3l) con compara.an visual, no tuvieron resultados

satisfactorios (cuadro 1P 24)., Las sustancias propuestas para estabi

lizar las suspensiones de sulfato de bario tuerca gelatina al 573,

glicerina, goma arábige al 57%y agar agar 155.La estabilidad máxima.

(20 minutos) se obtuvo usando gelatina. El agar agar es contraproduoeb

te, no permite la. comparaciGno

La. inestabilidad de las suspensiones de 8041!. nos ha 116V”

do a answer la, preparaoián de suspensiones patrán más estables, ati:

lizando suspensiones de 0-J3Clle:1 resultado fué negative. De ahí qm:

la única posibilidad hallada. para tener patrones para. efectuar la etapa

ración, fué la. preparación de soluciones patrón de 304- de distinta!"

concentraciones, que deben ser tratadas al mismotienpo y en igual ¡i'orc

me.que la muestran La menor diferencia apreciable visualmente es 5 ppm

so4=a

Determinaciónde nitratos:

La determinacióncolcrimétricaconfilm l-ol (38) en
large, J complicada, ya. que involucra un; nitracicn y una. destilación

con arrastre por vapor de agua. Ambosrequieren cuidados especiales

en la nitración por mediomuyácido y la terapeutas“; 3’0) y en
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la. destilaciéín de 1a temperamo, ol cierro y limpieza perfectos

del aparato, ete. métodolleva. 45 minutos a 1 hora. luedon

hacerse 2 a 3 destilaaionoa por hora oon ceda. aparato (15 mimtoo

destilación, enfriar, 3_._aVal‘refrigerante, armar aparato tarda 20
a 3C minutos en iso-tuna La. oom1>araoi8nae puede hacer oon patrones

de nitro-compuesto de titulo oonooido(solución de nitrato patrón

tratada en igual forma que la muestra), loe cuales deben ser reno-w

vados cada cuatro horario Tambiénpueden usarse patrones inorgániv

ooo preparadoa ooz;oronato de potasio y cloruro de cobalto.

Si bien estas soluciones obedeoou la. ley de Beer, oo aooneo

Jable preparar ¿emi-onesindividualoo jara cada. oonoontraoión de N

requerida y asustar ocn-color por comparación oon los patrones de

nitro compuesto correspondientes. Cada.vez que ao prepara el reac

tivo de zilenol, deben hacerse los patrones de nitro compuestooo

soluciones de nitrato, modificandolos patrones inorgánicos si fu a

ra necesario, pues el color producido por distintos lotes de 214:
xilon-l-ol puedenpresentar diferencias entre ei. Tambiénene-891.

discos Lovibond de 2 Ya 25 r 1: do nos” para efeotuar la. comparan

ción. Las diferencias de oonoontraoiBnde N dom?” apreciables,
varían con la ooncentraoión de éste en la. muestre, aumentando a, mm»

dida. que se amet-¿ta ¿eta (cuadro n' 25). De 0 a 2 ppm N se apareo-en

diferencias do 0,2. ppm N, en cambio de 5 a 10 ppm H solo 131.196.111a

preciarne diferencias 0.o1 ppmNo La. motitud atinente con le oo 

centraoión (ouadrce ¡1° 26 y 27)o La. ¡rooieión es aproxirladamen'm

constante de 1 a 3 ppm N, eionc'lo si un0,158; o; n 0,5,2!) 51%n 0,19

Sïfié 0,19 para #61075 (cuadro n° 2'09 Si la muestra contiene más
0.
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de 5 ppmN de N03“, es conveniente diluirla, lo que eu indispensap

ble para. concentraciones mayores de 10 ppm H (44,2 ppm 1103.). La

interferencia _denitritos se elimina por agregado de ácido au126=

micoy los cloruroe por Precipitación con ¡sulfato de ploteo Para

evitar 1a destilación, basándose en un métododeagripto por Hertha:

Aemy ¿say 11.1. (4-3) se trató de hacer una colorimctría directa

(sin destila!) del 5=n1troes2-4e=nlen=1-olo ue usa medio Somo 6a

3 a 1 n o 304H2 a 1120 s MDE, que ao consigue de la. siguente mn:

nero. B ml de mezcla. 5,01113»(3 vol. ácido sulfúrico o 1 vol acne:

1 m1 de reactivo 11101101(1% en peso en mon) y 1 m1 de muestreo

No fué posible hacer 1a. comparación oolorimétrica directa. pues 01

nitro compuestoes insolub].e en medio ácido se requieren cantidades

muygrandes de nous para. alcalinizar ali: solo una parte alícuota;

siendo 1a reaOoiSn mw violenta. Los autores emplean comparación

oopectromátrioao

El mátodo colorimátrloo basado en la doooloraoión del (¡arma

M (44)(45) (¡al usadioa del acido indigoünaulfónico}por «1
nitrato en mediofuertanente ácido ee rápido, cencillo y mateo

Lo utilizan la British lïhurmaoopoia y ¡kn-¿.133Standardao Se obtufl O

rcn excelentes resultadoa ¿tara nitratos de 5 a. 1000 ppm(«madre

IP 28)° De 15 a 1000 ppm :¡03= el error en exactitud es menor de (.656

Para valores entre 5 y 15 es e‘ 273oEl estudio de errores rca:

lindo para valor-ae entre 20 y 1000 ppmnos de los siguientes dai en:

¡152,96, 5340,99, 317350,29, "550,09; dismimwondoestos vencen
con la concentración (amare n° 29). ï'ure mezclas de nitratos y 1ltri

toe ue elimina la interferencia de los primeros, cád’indoloe con

agua de brcmo, de'teruainándoloe Junto con los nitrato!) y descontanio

luego ou.volar obtenido en una. determinación aparte por el método de

110mm (cuadro n' 30)o
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rara soluciones con 20 a 1000 ppll N03“y 0 - 2 'ppn 302“, .1

error en exactitud en la determinaci6n de los primeros es ¡1060,85
Interfieren en este métodode determinaci6n de nitratos todos lee

agentesreductoresy candentes;admin de los siguentee ionee

> 500 ppm ïfin">1°00 ppm Fom>340 ppm:Ou”>5900 pr- (mm
Ii. 3l)o El metodo es muyrecomendable, siendo su tecnica m smal

lla. Unicamentehay que tomar las precauciones y los widadcslnen

cesarios, por trabajar en medio muyácido (50411;).

El método de 13/8cmetiíl. unbiliferona fué propuesto por

‘Jasil’ev Dukhinovn (49)., m reactivo da un compuestoamarillo

con los nitratos en solución nlcalineo Le comparaciónVisual es
muydifícil, por los fuertes reflejos viclficeos que presenta la sc

lución, que persisten aún ej: se agrega solución de garra-mins, ocn

la cual el compuestose torna rosao Dichosreflejos dificultan ls

comparacióny los resultados son dudosos. ¡se observan diferencias de

0,25 ppm¡03° para concentraciones de 0 e l ppn N03"! y diferencias

de l ppm N03“ entre l y 5 ppm H03'o Ho es un método ni exacto ni pre

ciso, y, por lo tanto, no se recomiendao

Determinaciónde nitritos:

La.oolorimetríe con ioduro de notasic en medio acético puede
om.)aplicarse cuando no hay otros oxidantes en la muestra (ojo 012,F

Puede compararse directamente el color del icdo liberado o si no el

color azul que se obtiene al agregar 0,5 ml de solución de almidón sb

luble al 1;) (cuadro n° 33)“ La menor diferencia apreciable es de 0,2

ppm 3102::y el rango en que puede efectuarse es de 0—2pp. me". No ee

un métodoanoto. Para meeclas de nitritos y nitratos puede liberarse

icdo por ondación por los nitritOI en medioacetico, luego calentar
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: agregar ¿oido sulfúrico para “terminar auf los nitratos, (mare
n° 34). a. unmétodom mentar“. Puedobacan uma tu
glorgngtrga 935ortotolgm_ que du loa mimo- rolultabo qm un
103MB o

Danresultadosny“financianloa
22....“el z:e____g..«¿=;.__.;_¿naottwd “ en»: o (52x53)(míosxmmxssma)
(60)(61)(61)pqueun m: m- y sen-intelpan pum mü
dadu da nitratos. cono las quo lo encuentran cn al. una y en al
nro. Nointensas uff. 012y om. magma. e: ol un u
limpian. y no disponedogran canta“! 6.omenu. y on d. 1M
torio hn un comparadorcon el nooo correspondiente, a! mi.»
tu el usado de oomparaofin directa (en 00111016H.)pudiendo “termi

narse concentraciones ¿o 0,058"=18 (mare ¡0 35), qm para neutral
no 50 nl armadas a 0,001 e»0.02 ppmmr. Para mloatral más
concentradas,hayqueefectuarunadunan prada a la Minutos“
que debo su tonada en cuenta a1 efectuar los mulas. - ELmor

en monta de uta mGtodoes ¿20.47%

El ¿guanocommunan soga" gig propnentopor meet". pon
ra la dotmimdén 6.onitratos on ganan. no bala en 01picante
principio:

E1 50169nitroao reacciona con laa minas aromática en 901.

6151!“¿una dando columnista unicos. m reactivo usado IO campo.

no de ¿oidoaultemflicoy émftümina on “¡nah 390103 (P.
Guess-snow.) (59), que da na color rojo con el ¿oido nitro”, mv
ya intensidad. 6.0me de la concentración de los num-1to. en la ¡neo-o
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tra. Se coloca un hilo humedecidc con el mencionadoreactivo en
un tubo capilar ailiconizadc y no lo somete a los gasa! dosprcnp

didoc por la muestra acidifioada. En su parte superior hay que co

locar un filtro compuestopor un tubo conteniendo un algod6n albo

bido en soluciGn saturada de carbonato de sodio c de potasio, que,

si.bien permite la libre circulación de los gases, impidenque po
netren los nitritoe del ambiente. El ca ilar debo cerrar harm‘ti

camenueel recipiente (tubo de ensayo o erlenmcier de boca cameri

1ada). ha tiempo nocecario para obtener la coloración completa cc

de 20 a 24 horas, en un lapso mayor el hilo vuelve a dooolcrarlc,
tornindoae amarillento. ror calentamiento no puede abreviaroo cl

tianpc requerido, obteniéndose recultadoc contradictorios. La

obserVaciSn debe haceree inmediatamente después de retirarse el

hilo del capilar, ya que en contacto con la atmósfera se decolorn

rápidamente. i

En las condiciones establecidas yor estos ensayos ¿relimina

ree se realizaron experiencias, utilizando el reactivo pregueuto

por a. thrlot (59).
En estao condiciones, se-encontró que se obtiene una colora

ciGn muyintensa en la :unta más cercana a la solución coloreándoee
además en menor grado el hilo en toda su extencián. Ho puede apre

ciarse menosde 0,1{y no hay relación definida entre longitud do

hilo coloreada y concentración de nitritco en la muestra (cuidro n'

36). Frccedimoe entonces a diluir el reactivo (cuadros n! 37. 33,

39 y 40), encontrando que la concentración óptima.es 1/4 de la ori

51h31 (cuadro n' 39) ee decir, 6,125 g de ácido eultanilico y ¿.025 g.
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deoéüwfitil mind en 205 m1 de ácido acético al 38%. guede determrn

nal-se de 0,01Ïa. IYIGOÏ (cuadro n° 39)., Se estudió la influencia.

del ácido usado, obteniéndose resultados ¿ameauntes usando HDI,

cascoon y SO4H20,1 N (mom n- 41). Si la muestra ao coloca en
un erlenmeier en 1u¿ar de un jubo de ensayo, existe mayor suport!

oie y volumano ¿si podemos usar hasta 3 m1 de muestra, yudienlo en

este caso determinarse la presencia de 0.005 87m1(cuadros 3‘ 42

r 43).
oe encontró, que en condiciones experimentales definidal, la

longitud o intensidad de ooloraoiGndel hilo está en relación lineal

con la concentración de nitritoo en la muestra. Por lo tanto, usan

do el mismoreactivo, en iguales condiciones experimentales, un mia

mo Operador puede establecer una escala, con lo cual no es necesa

rio hacer para cada determinación el annaJo paralelo oon solucionos

standard de nitritoeo La escala debe ser verificada periadieamonteo

Nointerfieren en la determinación la presencia de nitratos (100

pgm) Fe“ (10;) ',_;pm)02. ClONa (1000 ppm) c212, (mares n° 44,45

y 46),

Este método se recomiLndapor su sencillos y especifidad,

sobre todo, para la determinación de nitritos en aguas turbio. y/o

do gran contenido de Fo+++y 012°
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C 0 N C L U 5 I 0 N E S

Para determinar aulfatos en aguas el métoao más anoto

para concentraciones mayoreo ae 10 ppmy menores de 1000 ppm n d.

método ¿I'aflfl¿trim¡ lamentablemente en largo y engorroso. De 100

a 1.000ppm304"es satisfactorio el métodovoluBh‘ioo de la
hidroxiquinons, sobre todo en ausencia de fosfatos. En este m0..

se puede trabaja: a' pl 5,1 (regulador ácido 1161100).¡hasta con
dioiones se obtuvieron los siguientes resultados.

Solución 304‘ ppm 900 600 200

error en omiitun oía? 0.3353 1% 15%

error en ,preoiaión indiüc
dual ¡1 ¡.1 3.55 5.1

coeficiente do Variaoi8n
individual 5;»3 0,41 0,59 2,5

error en ¡21390191611dal

promedio a; 1,3 1,18 1,1
coeficiente de variaoián

del promedio si?!» 0,14 0,19 0,8

Para pHmayoreo que 5,1 so obtuvieron Valores altos y para

pH menorca, resultados bajos. Entro 5 y 300 ppm 804- eo muybueno

el método volumétrioo del veraenato (LEM), que por ser algo más

complicadoque el anterior, se aconseja usar para concentracion!

menores do 100 ppm 304" donde el método de la THQno es tan ostia

fuotorio. L;-.ssoluciones que se requieren generalmente ya. están

preparadas en un laboratorio de control de aguas, porque se utili

zan para determinar la durezao ¡Sehan obtenido los siguientes ro 

aultadoa experimentales!

000°
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solución SO4‘ppm 240 130 20 'v'

error en exactitud qa 0.5,: ¿9.7% ¡.555 '.

arror en ¿meoiaión individual ¡1 Us. 0071 . 0.425

error en lareoiaión del promedioI; 0,26 0.24 0.14
coeficiente de variadas); indiviu

61m1 3,275 0.33 0’55 2912

coeficiente de variación del
:womedio (¡,11 0.13 0,1

Los,otros métodos enawadoe, pero «¿ueno a. recomiendan,

son:
’ .

El método de la benoidina con 2 vars.;mtus

1° Luv-¿mioel precipitado con agua saturada. de sulfato de ¡conan-V

na para eliminar el error debido a la. solubilidad de ¿su ¿e
obtuvieron resultados altos.

2°) LuVandoel ¡3901121132decon agua bideutilnda. obteniéndose re

sultados' hagan.reagucto al valor "verdadero", pero con un me:

en exactitud menor que oon lu ¿minor técnica y muyconstante

en al intervan de 100 a 1000 ppm1m. (a-3ï3).

L3.método del cromato, según técnica del ¿innataverfahren dar

uauserunzersuohnng (8) du resultados maybajos, aumentandola me

üth del métodoa; aproximarse al ámbito de no 31). 304“. La.too

nioa ¿repuesta por .=..C.Latino (32) da resultados bastante eatin

faotorioa con conconu'ewionos de sulfato de 0 a 700 ppm, pero no

puede usarse la ral-¿01611antequiomótrioa entre tioaulfato gastado

y Ing;de 304' en 9011101611,21210que debe emplean; una relación capí

rioa (menor a la 129613109.)que debe detenuimruo ezpmmentalmento

con soluciones patr8n de sulfato. aa un métodolarga.
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¡n métodonefelomótrioo m3 encerado con cooperación final.

utilizando distintos estabilizanteo, obtenilmdooeuna estabilidad lá

xima de 20 minutos, empleando gelatina a1 5%. pudiendo apreciarse

diferencias de 5 ppmSO4Ï. En resumen, para eulfatoe recomenlaloe

de 0:100 9pm, el método del vereenato, y de 100-1000 ppl, el ¡Stade

THQe

Para nitratos se aoonseJe el metodode oxidación del earlín

indigo (ácido iauntinsulfónieo) por ser exacto, sencillo y rápido.
¿e recomendablecontrolar periódicamente elittulo de la solución de

índigo, que puede variar desyuéa de 2 semanas, se obtuvieron lee nih

guientee resultados:

solución EOS” PPm 1000 500 100 20

error en exactitud ep 0,05% 0¡i4% 0,1% 0,5%
error en precisión in=
dividnel a1 2,96 2.3 0.51 0.205

error en prooini8n del

coeficiefite de Variación
individual 3% 0,29;; 0,1593 0,19% 0,201:

coeficiente de variaoián
del promedio eii; 0,09;; 0,0573 0,06% 0.065%

los otros métodos ensayadoa fueron!

el métododel 2a4-xilenol que da excelentes resultados, pero

que presenta la desventaja de requerir una deetilaoión, lo que lo hace

muy1argo° ¿e obtuvieron los siguientes Valores:

//
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soluoián iIOJ’ppm l 2 3

error en exactitud «¡á 10;: 0% 173

error en precisión indivi

srrer en precisión del pro
medio si 9,04 0,05 0,04

coeficiente de Variacidn del
promedio ¡273 0er”; 0911"; 091%

coeficiente de Variacián in
diViduel ¡155 0,517. 0,32% 0,595

El métodode la (Jametilúbeliferons no de.resultados utilizac

tcrios. En resumen, para nitratos recomendamosel método de ondeOión

del oarmín índigc.

Para. lu determinación de muy“ en aguas dondeno hay on

dantes puede ¿acerco oolorimetría. con ioduro,_iodnro y almidón u. or
totolidina; para. concentraciones de menoresde 2 ppm pudiendo

apreciarse diferencias de 0,2 ppm. Pero en ¿general estos métodos no

son aconsejamos, pues en agus se encuentran frecuentemente 012,

15.4"”, oxidantes, que también dan la roaocián. cambie, den resul

tados mw satisfactorios los métodosoolorimótricos con el reactivo

de GriesssllceVs. Si el agua es limpide, se dispone de ¿ran cantidad
de muestre, y en el laboratorio ha: un comparadorcon el disco corres

pondisnte, se muysatisfactorio el métodode comparacióndirectai(en

solución) ¿midiendodeterminarse concentraciones de U,O5XélÏ que para

muestras de 5o m1 corresponden a. 0,001 a 0,02 ppm 2:02“. Para. solucio

nes turbias, de gran contenidode Few y otras interferencia, se
aconseja el métodooolorimétrico con reactivo de 'Jriess, sobre hilo de

seda, ¿Jr-apuestoen esta tesis, por su sencillez y especifidado Se pue

den determinar entre 9,005Iy la", con un volumen aproximado de muestra.
¿0183!¡110
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