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Actuslmente en l?s'l?boratorios de control de suministros de agua de

consumo dependiente de 0,5.N. se determina el contenido de nitratos coa
el objeto de conocer la sdlinidad del agus; la importancia de su deter-
-ninacidén reside hasta el dfa de hoy en la obtencién de un dato mds que
complemente el andlisis qufmico del agua.

Es asf cowo, en las especificrnciones de Obras vanitarias de la Na-

-ciém pam aguas ée consumo humano no se hace mencidn al contenido en
nitratos; lo mismo puede decirse con respecto a las fltimas normas nore
-teamericanas conocidas para aguas de bebida(Public Health Service Vater
satandards 1946). No obstante, en estos \ltimos cinco afos, se han des-
-cripto en publicaciones norteamericanas, numerosos cascs de cianosis en
lactantes de pocas semanas de edad, alimentados artificialmente, que se
presure son causados ror un elevudo contenido de niti=ztos de lasasguas
de bébida utilizadas en la preparacién de sus diotas; Es evidente que si
se comprobaran estas observaciones, el conocimiento del contenido en ni-
tratos de las aguas de bebida adquirirfa un gran 1nterés‘higiin1co. En
1la actualidad, se tradbaja sobre éste asunto en los EE,.UU, de Norteameri-
-ca, con el objeto de deterrinar si es necesario fijar lfmite de seguri-

-dad para la concemtracién del RO_" como existe para algunos catiomes

3
téxicos.

La primera noticia fué aportada por Comly (1) quién denuncié que
en dos nifios de Iowa de un mes de edad a los que se habfa diagnosticade
clamosis idiopdtica (es decir no causada por agente externo),el verdade-
-ro factor etiéflégico era el alto conten‘ido de nitratos del gus de pozo
empleada en la dleta artificial del m#fMe.lMds tarde Francett y Miller (2)

citaron tres casos de metahemoglobinemia en lactantes de Kansas, de menos




de cuatro semanas de edad que atribu}erog tambien al contenido de
NOs~ en el mgua con que dilufan la leche. Chapim (3) informé que
una marcada metahemoglobinemia se produjo en lactantes de cuatro
semanas veinte horas después de inge?irqgua de bebida que contenfa
243 ppl'd? nitratos (expresado en N),

J.K.kilson(4) sugirié que los nitratos en vegetales y otios
alimentos pueden cont?ibuir a la metahemoglobinemia encontrada en
lactantes; también P, Holman Waring(5) encontré que de 10 a 20 pm
de N de nitratos en aguas parece ser la causa de la metahemoglobi-
-neris en lactantes; H.Borts (6) mostré la relacién del contenide
de nitratos en aguas rurales con 69 casos de cianosis infantil.
Postericrmente se informé la apariciém de casos de cianosis infantil
en VManitoba, Onterio, Illinois,Nebraska, Mich}gan, Indiena y otros
estados, todos relacionados en la misme fomma., Lh el estado de Mime-
-gsota donde en los dltimos afios se registraron ciento treinta y auee
-ve cas0s de metahemeglobinemia (7) atribufdos al conmtenido de nitra-
-tos en aguas, se ha efectuado una activa investigacién, en la que
se han organizado médicos, madpes e instituciones de salud del estade

Se efectuarom determinaciones de metahemoglobinemia ensangee
de lactantes y andlisis de las aguas utilizadas en la preparacién
de su dieta artificlal para determimar su contenido en nitratos; e
-tre otras se efectud la siguiente experiencia: a 21 nit.os de los
alimenté a pecho entre 1 y 4 sesanas y luego se cambil la dleta en
la cual se incluyd agus de pozo; estos nifios desarrollaron s{ntomes
de metahemoglobinemia de una a cuatro semanas ms tarde que otro
grupo de nifos que no fueron alimentados en ningin momento a pecho
Se vié que el numero de dfas que el lactante tardaba en desarrollar

sfntomas dependfas




a) Del contenido de N de nitratos en el agua.

) de 1la cnntided de agun ingerida on el dfa.

c¢) Del tiempo que el agua es hervida.

d) se anoté también algun factor desconocido.

Se observé ndexis que en niTos afectados se obtenf{a una proanta
recuperacién al sust}tuir en la dieta el mgus de pozc por agua del
supinistro municipal,

En Minessota entre 1947 y 1948 se derunciaron 1% ruertes de
lactantes debkido a hip?rtrofia de time, 4 de los cusles fallecieroa
por Metahemogloblinemia.-

También llamé la atencién gque la cinnosis se cesarrollara en
ni”es de menos de 2 reses dedad y no ea miexbdbros adultos de da
mispa fapilia, i adn aguellos que tenian hermenos que lcs superaban
en uno 6 dos & o8 de edad y que eran alirentados en la risma fo:za,
Comly explicé estn anomalia diciendo que los factores que hacem al
lactante :cuscertible de ciznosls sonms ;) los lactantes ticnem mencs
homoglobkina oxidable que los sdultos, B») gue la flo:a intestinal
puede contener mds bacterias que reducen los nitratos a nit:ritos
y que puede ser mayor la cantidad de €sios ue es absorbida c)que
el linitadqpoder excretorio del rifion del ni%o punede favorecer la

retencién de N y que los iocnes nitmatos pueden ser mas facilmente

fijedos por la hemoglobina debido a la inmadurez de ciertos emximas
H; Conbeathy y Hartmana (8) dicen que solamente los lactantes
desarrollan metaheroglobinemia por ingestidén de agua conteniendo nitre.
«tos, debido a la caracterfstice . beja acidex gdstricaj ellos dicen
que si el pH del jugo gdstrico es mayor de 4,0 los orginismes pro-

~ductores de nitritos pueden existir en la parte superior del tracte
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gastro-intestinal en suficiente nUmero :ora reducir nitratos s ni-
-tritos, 1?3 que pueden ser corrletamente absorvidos.

¥. Perraut (9) cice gne de acuerco con 1os casos presenta-
-dos se originé metshemoglobinesia en lactantes con medos de 2 me-
=ses de edad que se alirentaban con leche en polvo dilufds con agua
de poso de elevado contenido de NO3~ (ciento ocheata 3 seiscientos
dies prm.); supone este autor que los nitratos son reducidos s nitrie
-tos y que cuando éstos no son reducicos rapidamsmte a Flig, pueden
llegar al torrente circulatorio; en un case tghl se constaté que la
sangre contenfa 1 ppa de nitritol..

Kuchos de les trabe jJos relacionados con éste problema plan-
=tearon ¢l inte:rogante de si los lactantes enfermos habim hecho uso
de aguas Dacteriolédgicamente puras, es decir no contaminadas; se ebser-
-vé que los adultos gue usaron la risma agua sufrieron diarreas que
indicarfan que las aguas no eran del todo purn'.

Lo gue antecede se concluye gue afh no se ha definid bien
el mecanigmo de produceién de metahemoglobinemia causada por ingestidn

de nitratos ea lactantes, aungue parece digiparse tods dwia de gue
los mi'smn gsean causantes de lm cinnosis provocada per metahemoglobie- |
-nemia.

En Minessota se ha informsado que no se ehcuentran cuo’ de
metzhemoglobinemias allf donde las aguas contimen menos de 30 ppa. de
N de nitratos, perc no obstante se ha fijaco 10 ppm de N de NO3™ co-
-n0 1fmite arriba del cual el agua debe ser vista coa suspicacia, de.
«»ido a l1la posidilid d de alcanzar el nivel peligroso en estwiones
ealurosas © bien al hervir (y concentrar) el agua. & muestro pafs
Togelie Trelles (10) ha towmado la inicistiva de comprcbar si las obe
=gervaciones efectusdas en EB'.UU'. son valederas para las aguas rurales

iniciando con este fin una encuesta entre los médicos rurales.




Antes de considerar en detalle el método de determinacién de
NOg~ con brucina sobre cuyas ventajas hablaremos nds adelante, des-
-cribiremos dentro de los métodos existentes para determinar peque-
-fas ca{.:tidndu de lO;‘, aquellos que se consideran de mayor impor-
-tancia.

Reterninacifn de nitoale per reduscidn s arsonface.- le sicro-
-deterninacién Ge nitratos se puede realizar por la reduceiln del
NOg™ a amon{aco, ol cual es luego destilsdo, recogido sobre solucién
standard de £cido y titulado por retorno (1l1l).ttro procediriento re-
-cibe ol amonfaco doati}ado en agua libre de amonfaco y lo determina
por nesslerizacidén (12).

Estos métodos resultan couplicedos particularmente en rutina
de contml'. ]

Leteninacién de nitrates por pirogalol.- bl dcido pirogalol sule
-fénico df un color rosado con nitrates o nitritos en presencia de é-
=-cido mlNrico‘.iol autores indican una sensibilidad de C,09 Y /n].‘. (13)
El pirogalol 4£ también una reaccién similar pero ce menos sensibili-
-dad; Ne mtorfiex-?n pequefias cantidades de cloratos, bromurcs, cloru-
-ros e ién ferroso. Interfisren iodatos, cromatos, materism orgénica
e 1én férrico. Los nitritos dan un color similar,

Daterminacidn de pitratos por difenilamina ¢ difenilhancidina
W Los nitratos producen un color agul con difenila-
-mina en decido sulfirico que puede ser utilizade para su determinacids
(14),(15) »y (16)‘.1.. oxidac.ién 8o realiza en etapas, la difenilamina es
oxidada a difenilbencidina.y luego la difenilbencidina a la sal Smoate
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de color aguly por ésta razon tanto la difenilamina como la difenil-
-bencidina han sido usadas parc éar el producto final, pero un estue
~d10 de los dos rsactivos demuestra gue la segurnda di dos veces la in-
-tensidad de color producida por la primera con igual cantided de ni-
«tratos (17): Cste nétodo no es conveniente ya que la reaceién depen-
~-de de la oxifhei&n y por lo tanto otros agentes cxidantes deben es-
-tar ausentes.idesds la estabilidad del coler depende de la pr9porc16n
de difenibencidima con respecte a la concentraciéa de nitratos,
También se ha utilisado el color azul gue los nitratos desarro-
=llan con la difenilamins para dosarlos aproximsdaxente en placa de to-
-que (18);Buenoa resultados se obtuviercn con extractos de susle y te-
~Jidos vegetales., La reaceidén de difemilamina pam determinar nitratos
en aguas fde posteriormente estudiada por Lépex y Fungairinie (19)
quienes inforzaron que alrededor de 0,1 mg de nitm tos por litro pue-

=de ser deterzinada.

-te reactivo es surerior a la difenilamina para determinar nitra.tos'.
Los nitritos deben ser eliminados por ebullicién con cloruro de amonio,
la urea no se puede utilizar con este fin porque interfiere; el 1én fé-
-¥rico tambien interfiere

Raterminacifn de pitratos cob estriculoa y fcide sulfirico,-El
nitrégeno de nitratos reacciona con estricunina reducida en presencis de
dcido sulfdrico pama dar ura solucién de coler roud'o(20). Este react$é
-v0 o8 sensidle a 0,01 ppm. de nitrégeno de nitratos. Interfieren los
agentes oxidantes pués dan remccién positiva con el reactive y por lo

tanto deben estar ausentes; los nitritos tambien resccionan despuds ae




la introduccién del dcido y deben ser determinados si estan presen-
-tes y su contenido de N restado del N de nitratos. Los cloruros

no interfieren,
D 16 tr 1 0l=C - Las

soluciones que contienen nitrato reaccionan con el dcido 1l-2-4 fenol-

-disulfénico (obtenido disolviendo fenol en dacido sulfiirico fumante)-
produciendo el dcido nitrofenoldisulfénico cuya sal de amonio es de
color amarillo.El reactivo usado también llamado "reactivo sulfoe-fé-

OH

-nico" tiene la siguiente férmulat

503H

SO4H
El color que se obtiene cuando se alcaliza con hidréxido de

amonio es debido a la sal triamdénica del scido nitrofenol@isulfénico
ONHL‘_

NO, SO4NH,

SOyNH,,
Este método es el recomendado en los "Standard Methods for

the Examination of Vater and Sewage" (1946),y se emplea actualmente
en el Laboratorio de 0.S.N. para determinar ién nitrato.

El procedimiento usado es el siguiente: un volumen determi-
-nado de agua, generalmente 10ml, se evapora a sequeda? en cdpsulas
de porcelana y sobre el residuo se agrega el reactivo. Se alca}iza
con hidréxido de amonio, se disuelve con agua, llevando a 50ml.y se
compara con una serie de patrones que pueden ser permanen?es.

Se puede hacer una serie de objeciones al m@todo.Existe una
serie de interferenciass cloruros, carbonatos, materia orgénica y ni-

-tritos que hacen que frecuentemente seal necesario realizar separa-

-clones previas., Asf, cuando el contenido en C1l™ sobrepasa los 30mg/l




{21) deben ser eliminados previamente por precipitacién con 304Ag2 ¥
filtracién; coro el precipitado obtenido de ClAg se obtiene frocuente-
-pente en forma de suspensién muy fina que decanta muy lentamente se
agrega hidréxido flo aluxinio o se deja de un dfa para el otro lo cual
alargs ol proceso,

Cuando 1la concentraciéa de C1° es menor de 30mg/l el error que |
ellos introducen es menor del 108 y no so toma on cuenta ya gqus ol mé-
=todo tiene en conjunto una impreeisién por lo meaos de eso crdn;

Asf mismo cuando la concentmcién de NO,~ es mayor de lmg/l se
oxiden a NO3™ antes de la determimacién y el valor cerrespomdieate se
descuenta del valor total de Koz~ obtonido..

Adexds no siexpre se odtienea extractos perfectasmente incolorcs
para que no imterfieran en la colorimetrfia posterior, asf aguas que ten-
-gan coler mayor de 20 deben ser tratadas previamente con hidréxido de
aluminio; la evaporaciéa del agua basta ebtemer el residuc puede adexds

ocasionar pérdidas de nitratos. Adesds cuando la muestra contiens vana-
-d10 se ha observado en ¢l laboratorio de U s.l.(ll) wma coloracih vio-
-Jdta asulada mmy mtcna‘-. que desaparece con el tiempo cuya causs no

ha sido bien determinada,

Adendis el alc:=nce de la escala os en las condicicnes indicadas
en ol método de 1 & 30 mg/l} coxo osto lfmite superior es frecuentemen-
-te superado en aguas, introduce la mfo-odidsd de repetir la determi- \
-nacién en un volumen menor de muestra.

De 1o expuesto se deduce que el método mc es lo suficientenmente
gencille como para justificar su impresisiéa y pam obtener una aproxie-
-sacién del 10% aceptable en andlisis de m tina ¢l métode del fencl-sul-
=rénice fhbo cumplir rigurosamente las condiciones establecidss en la

técnica .




Michael J'.l‘ann (23) af un método fométrico para determinar mitratos
en agua con dcido fencldisulfénico y obtiene resultados reproducibles
hasta 0,01 ppm. respétando las siguientes condiciones: 1) usa £eido
fenol-disulfénico pure, 2) evita las pérdidas de nitratos por evapo-
eracién, 3) elimina los cloruros tratando con equivalente cantidades
sal de p?"t" continusda de centrifugasién y rntnci&;:

C. Johnson y A..Ubrtch (24) aconsejan eliminar cloruros en el
método del dcido fenol-disulfénico sin la subsigniente influencia del
1én plata, ya que sl exceso se precipita con solucién de fosfate ds
sodio a pH 6, 5:.Ap11earon el método pars determinar nitratos en tejie
-dos vegetales, ‘

Otros métodos colerimétricon,~ B'.lhtlui (25) utilizé para deter-
-pinar nitratos en aguas una megcla triturads de 1 maftilamine, £cido
sulfanflico y gine en polvo,reactivo que descrive como muy conv-nionto;
Sanches determina nitratos y nitritos en agua de bedbida usando como
reactivo una solucién de resorcinol a 1#'. Aconseja la siguiente técnicat
a 1ec'. de muestra de agua agregar 2 co; de agua destilada, 0,5.de¢ reser-
-cineol al 1%, acidificar con 10 getas de £cido sulfdrico concentrado, a-
ogitar, calentar 30 minutos en agua hirviente y cosparar el color coa
el de tipos rreparados sigultaneamente conteniendo 0;01 a 0;08 ag de¢ ni-
-tritol'.

los nitm tos pueden ser determinados por el mismo método st &s-
«tos son transformades en C1RO por adicién de 10 gotas mfs de £cido sule
-fdrico concentrado y 10 gotas de HC1 concantnd? a la mescla después
de caloutnr: El color es estabdle por varios dfas.

Por dltimo citaremos el método de la brucins objeto de €ste tra-

-bajo.
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La krucina es un dimetoxiderivado ¢e la estricnina y respecto de su
constitucién a pesar de las numeroses investigaciones hay todavia
puntos que no estan resuditos utisfactorimente;Ls un alcaloide muy
téxico que existe en las semillas de varias especies de Strychnos
.specialmepto en la nueg v&nica'. Su férmula druta es la siguiente:s
CogtiogOgNa.

El uso de brucina pare la determinacién de nitmmtos fué sugeri-
«do por Snell (27) guién lo empled parx su determinacién enmmo.

Los nitratos pueden ser determinados oolorin‘tricannt‘e por su
reaccidén con la brucina en presencia de £cido sulfirico (28), Foste-
-riormente se encontré que es conveniente eaplear una solucién de dru- |
-cina en cloroformo mds que en dcide sulfifrico (26). El color es ine
-tenso y persiste durante varias horas, la determinacién se hace ea
base al co}or amarillo que sigue al rojo inicial que no se puede apre-
-clar bien.Segin Spmell si no hay nitritos la relaciém de HpS0, a H 0
es de 2 a 1; adends si existe materis orgdnica o ién ferroso en gran
cantidad aconsela oxida® agregando solucién de permanganato de potasio
al 0,1%¥ En ésta axidacidén los nitritos son transforamados en nitntos
1 hay gue determinar nitratos en presenciads nitritos habrd que de-
-terninar los dltimes separadamente y restar el valor obtenido del to=-
-tal de nitm tos oneontr-dca'.

La técnics indicnda por snell para determinar nitratos en carne
es la siguiente: ' '

Mezclar 10 g. de carne con 100 oc. de agua, agregar (:O;,lm2
hasta alcanilidad y crlentar a dNifio mafia durante cinco horas, agre-
-ZAT agua pam dilu.i? al volulr.en originsl, enfriar y x':llt.ra?. Diluir
el fitrado aY 2C0 ce. A 2% oe. del filtmdo agregar 12,5 ce. de £cido
elo?hidrieo al 2%; filtrar y diluir a 500 cc. o1 es necesario diluir

[ d
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Ifcnica: e colocan 10 cc.de la muestra en un srlenmeyer de 50 cc..
y en otro erlensmeyer se coloca 1lCcc, de¢ agua destilaca, a los tipos
se le agrega un volumen conveniente o.io solucién Ge nitrato que con-
-tenga 0,1 mg de N de nitrato por ce.A cada uno se le agrega 0,2ee'.
de una solucién éde drucina al 5% en cloroformo y 20ec.. de acido stl.
-fdrico concentrado y luego que el color vira al smarillo se emffia
rdpidamente y se diluye a 50cc; con agus destilaca .. El c'f:lor $0 pue~
-de coxparar en cuslquier momento dentro de las 24 horss.
Kolf (30) exrled el método de la bmdn.n para determinar N

de nitratos en extractos de suelos y vegetales.Empled una soluciln
de brucina al 1% en dcido sulfdrico concentrado; aclara que la solw
=cién debe prepararse Justo en el momento de utilizarla. Nell (31)
explea el método de la brucina pars ls determinacién de nitratos en
agun de caldera en rutina de coatrol; usa una solucidn de brucina al
5% en cloroformo y aconseja la siguiente técnica:

Pipetear dos maontny de 5-1.. de agua a analisar en dos va-
-sos de precipitados de 5(ml, a uno de los vasos de precipitado agre-
-gar 0,2ml de reactivo de brucina y luego a ambos vasos agregar 1l0Oml
de £cido sulfdrico evitando salpicaduras y agitando; aconseja usar
material limpio y seco, & pesar de que un exceso en 0,5l de agua
no afecta il.os resultados, A la puestra no tratada con brucina agre-
«gar 10 ml, de agua destilada, agitar, enfriar, pasar uns porcién de
la suestra al tubo del fotémetro y leer usando el filtre de 470m .

Fara concentm» dd ones de nitm to‘s entre O y SU mg/l obtiene
una exactitud de aproximedamente O, 5mg/l.

Alekin y Chernovskaya (32) aplicaron ol método de la bruci-
-na para deterxinar nitratos en sgua de consumo.Ellos estudiaron los

sigulentes puntos: )
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1) Lstableciricnto de la mfnira czntidsd de agua sobre la cual se efece
-tida la determinacién. '
2) Condiciones pars tratamiento de sgus con brucins,
3) Tiempo de reaceidén eatrs la brucina y soluciones dGe nitruto;
4) Prop?reionalidad del cambio de color con variacién del contenido de
nitrato,
Cad, Margaret Knetsch lilde Schlichting Gesundh71n¢,693157 (1948);(33)-
Chen; Zentr(Fy,gsian Zone hd) 11:7§0 (1948) (34). Aconsejan usar la si-
-guiente téenica: Colocar 0,15 ml.de solucién al 5% de brucina en £cido
acético glacial ¥y 5n1. de dcido sulffrico concontrafio sobre 2, Shl. de
la muestra de agua en una probeta graduada cde 10ml.; después iuo ha sie-
«do mezclado se deja 50 minutos y ?o coppara con una muestra de agus des-
=tilada trataca de ls misma manera, Obtiene los mejores resﬁltudos en el
rango de 4 a 10 ppm Ge Naosl

Nosotros al aplicar el método de la brucina para determinar ni-
-tratos an aguas encontramos en‘él un método ripido,preciso y simple pa-
-ra anflisis de rutina; controlamos los datos obtenidos con el método
polarogréfico.

=0«
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a) Ceneralidades
b) lescrireién del espectrofotocolorfmetro utilizado.
a)El andlisis qufmico fotométrico, del el coliorimétrico es un caso

particular, eatd baszdc en laredida de la cantidad de lug absorbida por
una solucién coloreads (colorfmetrfa, espectrofotosietrfa ) por una suse
-pensién (turbidimetrfa) o por la cantidad de lug reflejada por una suse
-rensidn (nefenometrim).in colorivetrfu se em;yles generzlmente lug blahbe
-ca natural o artificial, ofeetuf(nfloae las determinaciones con un aparase
~to sik;le dencrirado golorfmetre .

En esrectrofotometrfa en cambio, se esplen luz de longitud de onda
definida, que se extiende desce la regién infrarcja hastz la ultravioleta
del espectro debiendo utilimrse por consiguiente, aparatos sds complica-
-dos, conocidos como ggrectrofotlmetros.

Cuando un haz de lug monocromftica de intenszidad I, mtraviess uma
capa homogénea de uns sustancis,parte d? la luz es reflejada (I,.) parte
absorbida (Ig) y parte transmvitida (Ig).Entre las respectivas intensida=
-des se cusple la siguiente relaeién:

To = Ipt Tavdy

la generalidad de les veces Iy ruede ser desechado y la relacién

anterior se tmnsforma en I
Ig 2 Igé Ig-

Lambert investigé en 1760 la relacién existente entre la intensidad

incidente (Ig) y la transmitida It;

lever de lazkhers

1) la cantidad ce luz monocromética alsorbida por un cuerpo es proporcio-
-nal a la intensicad de luz incidente.0 sea la relacidn entre Ig y la I

o8 constante
It: I° o A
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El factor g es llamado coeficiente de transmisidn y dd la fraccidén de
luz incidente que es transmitida por una capa de un cm.de espesor.
2) La intensidad de la luz transmitida disminuye en progresidén geomé-
-%trica a medida que el espesor de la capa atravesada aumenta en progre-
-sién aritmética; de acuerdo con esta ley:

I, - Ioa-l.
slendo 1 el espesor de la capa.

S1 I es la intensidad de la luz incidente que atraviesa una capa ihe
-finatemente delgado dl , la disminucién de intensidad 4I de luz inci-
dente es proporcional a I y a d1

dI = -klIdlltD
kyZ factor de proporcionalided. Ia integm cién de@) da la siguiente

relacidn: (los 1fmites de integracién de las dos variables son
Ialy y 08 )

Iy = I et
La constante kj suele llamarse"fndice de absorcién "Easimdo a logarit-
-mos en base 10 queda:

I, a 120"088 Kl L 1 10m82 (o)

Ley de Beer:
Beer en 1852 estudié la aplicacién de las leyes de Lambert a las

soluciones, en particular la influencia de la concentracién de la fustan-
-cla coloreada en la solucién sobre la luz transmitida o absorbida., Esta-
-blecié que existe entre la transmisién y la concentracién la misma ?ela-
-cién que Lambert ya habfa hasllado entre la transmisién y el espesor.

Matemdticamente la ley de Beer puede escribirses

‘

donde ¢ indica la concentracién.




15

Llamando dI a la disminucién de intensidad producida por una con-
-centracién infinatamente pecuefia de, podemos escribir en forma semejante

« @

aI -k21 de »)

Siendo I la intensice d de luz,incidente sobre el elemento infinitésimo de

volumen que contiene de.

Integrando (b) resultat

=ks5c
It = IO. k2
Siendo I, ¢ Ip ¥y O y ¢ los 1fmites entre los que se integré ambas varia-
-bles.
Pasando a logaritmos decipales gueda:
I, = Io.1070r4343ka.c (a)
De la combiracidén de (¢) y (d) resulta:
I, « I_.07 E°¢
t = “o*

que constituye la ecuacién fundsmentel de la colorimetrfa y espectrofoto-

-petrfa, conocida con el nomhre de Ley de Lambert y Beer.

Para obtener resultados exactos el aparato empleado debe cumplir dos

requisitos:
1)la muestm debe estar iluminad con una luz de tal pureza que la absore
-cién,medida por el dispositivo fotoeléctrico, corresponda sensiblamgnte
con la que se obtendrfa si se tratara de una luz monocromética ideal.
2) Esa luz monocromdtica debe conseguirse con suficiente intensidad, como
parm permitir una medicién exacta por medio del sistema fotoeléctrico em-
-pleado.

El aparato usado fué un Espectrofoiémetro Universal Coleman Modelo 14

Este aparato puede ser usado como espectrofotémetro, fotofluorémetro
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o como fotonotolénetro;Cadn uns de estes operaciones requieren diferen-
-tes circuitos caracterfsticos y el instrumento es convenie:temente co-
-mctaflo oara un uso determinado rotendo el interruptor de que viene pro-
-visto.El aparato opema nnicamente con cor:lente alternada con una tensidn
de 115 volts y para un funcionamiento satisfactorio a una frecuencia en-
~tre 25 y 60 ciclos.

Un espectrofotémetro como su nombre lo indica, consta en realidad
de dos instrumentos: 1 espectrémetro y 1 fotémetro; el primero permite
producir lug de un determinado color y cuando es usedo como parte de un
espectrofotémetro es llamade comunmente “"monocromador" y estf calibmdo
de paners tal que expresa el co}or de la luz momperomitica que produce
en términos de longitud de onda,

Un fotémetro cogo es sabido permite la medida de la intemsidad de
una lug y cusndo se asocia a Pn ponocromador permite la medida de la lus
producida por el monocromador, Usualmente las medidas fotométricas se -
hacen con un‘ testigo y luego con una muestra coloreada interpuesta en el
haz luminoso. La relacién entre las medidas de las dos intensidades de la
luz emergente, es la -odish de la transmitancia de la muestm a la longi-
-tud de onda de la prueba, ‘

El monocromador es iluminedo por una ldmpara.la luz proveniente de
1a ldmpera de excitacién entm al doble sistema de lentes del monocromae
-dor y siendo &€ste un sistesa &ptico ordinario podrfa causar la formcién
de una nftida imagen blanca en el plano de la ranura de salida del monocro-
-nadorlroro interpuesta entre las ¢os lentes condensadoras hay una ?od de
difraccién gue tiene por objeto la dispersién de la luz transmitida.Como
resultado de la existencia de esta red de difraccién,en lugar de la imagen

blanca antes mencicnada,aparece en el plano de la ranura de salida,un ese

-pegtre.-
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la mayor parte de este espectro luminoso, es interceptada por las paredes
de la ranura y solamente una pegueia porcién la atraviesa,emergiendo del
lado opuesto cono un rayo monocron‘tico;

La posicién del filamento de la ldmpara puede ser alterado moviendo
el brago de ls lédmpara por medio de un dispositivo que esté rigidamente
fijado al dial de las longitudes de ondnlEl dise o del aparato es tal
que ,la porcién del espectro gue pasa a tmvés de la ranum tiene el valer
de la longitud de onda, indicada en el dial; La posicién y curvatura del
arco que el fllamento descrive es tal que ls bonda luplnosa que pasa &
traved de la ranura esti siempre en foco;

la parte fotométrica de este instrumento consiste en una fotocélula
conectad por un circuiio de control al galvanémetro, iluminado por una
ldmpam que proyecta lu 1miggn de su fndice scbre la escala de la cuzl
estd provisto el instrunento,(escala del galvnnémetro);

Cuando la cubeta conteniendo la muestrn es interpuesta sn el camino
del rayo de lugz,la absorcién que se produce,disminuye la intensidad d¢ la
luz que llege a la fotocélula y provoca un d?lplnsnniento propercional a
dicha disminucién, en la posicién del fridice.El aparato posee una serie
de controles agrupados i forma tal que pernmiten el mdxino de comodidad
el las operacioneu: In lau parte superior posee la escala del galvanémetro
y el dial de las longitudes de ondaj a la izquierda,el interruptor sekec-
-tivo por medic del cual el sparate se ajusta a cada una de sus funcionesj
inmedlatamerite debaja del antericr aparecen dos perillas para macro y mie
-cro ajuste, que sirven pam ajustar la nnsibilid?d del instrumente y msn-
~tener el indicador del galvanémetro en la escala.

El aparato posee adends un gistema de lectura indirecta(po® oposi-
-cién ) que permite medidas mis precisas,sea en pordentaje de transmitancia
o en cxtincionas:El cirouito eldctrico simplificado se muestra en la figu-

TR
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El aparato viene provisto de tres filtros paras trabajar con dise

-tintas longitudes do ondat 1)de 350 & 400 . ,2) de 40C @ 650 m 1. ¥
3) de 650 a 825 m . .
Uso del espectrofotocolor{metro: In este ararato las lecturas de las
transmitancias pueden ser hechas de dos maneras distintas a)For letu.
ra directa en laz escnla del galvandmetro B)For lectura utilizando el
método de opozicién l.

El primer método es rdpido, sus resultados reproducibles y m se-
-gurided ligpiteda principalmerte por la exactitud del galvanémetro,
Cuaf:do es suficiente 0,5 a 1% de precisidn este método os‘a'ntilfscto-
rio,El1 segundo métoco tiene uns exactitud rayor ( : 0,1%' ).
¥étods 1 Lecturas directas en la escala del galvanémetro,

1) Girar tcdas las perillas del linstrunento conpletarente en sentido
contrario a las agujas del reloj.

2) Cclocar el filtro correspondiente a la longitud de onda que se utili.
-ur“.

3)Con la perilla correspondicute llever el galvunéretro a 0.(cem)
4)Girer sl conticto sclector nacis Snegtyo y permitir al instrumento ca-
-lentarse aprixicadarente cineo minutos alites de hacer las lectu?as;

5) Cclocar el dial de las iungituoes d‘o onda en el vulor deseado.

6) Colocar la escala Walfsiica en cero.

7) Llensr las cubetas: uns con la soiucién ds referencla y la otra con la
solucién muestraj coloccrlas en el soporte del‘ aparato'.Correr el s oporte
hasta introfucir la primera en e) hag luminoso,

8) En esa posicidén llevar la lecturs de la escaliam del galvanémetro a 100
por medio de la perilla de mroro ajuste ¥y llevar exactemente a 100 por
medio de la de microajuste '

9) Introducir la muestm a ser medida en‘Kaz luminoso monoeromdtico, Leer
en la escala del galvanémetro la transmitancia o la extincién correpondia-
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-te.

Fuesto que la lectura 100§ cambia muy lentamente despued que
el instrumento fué calgntado pueden efectuarse varias medidas sin rea-
-~justar dicha posicién,

Nftode 23 Utilizando el sistema de lectura indirecta( por oposicién )
1) Girar todas las perillas del instrumento corpletamente en sentido
contrario a las sgujas del reloJ;

2) Cclocar el filtro corresrondiente a la longitud de onda que se utili.

-88 .
3) Con 1;;or111. éorrespondiente llevar el galvanémetro a cero.

4) Girar el contacto selector hacla gpectlo y persitir sl instrumento
calentarse arroximndamente cinco rirutos antes de hacer las lecturaa;

5) Indicar con el diaml de les lopgitudes el valor doslndo;

6) Llenar las cubetas: una con la solucidn de referencia y 1la otra con
la solucién muestraj colocarlas en el scporte Gel aparato: Correr el so-
-porte hasta introducir la primera < cl hag luminoso.

?7) En esa nosicidn.llevar la lectura de la escala indirecta(lecturas por
oposicidn) & 100% .

8) Con la perilla de macro.njuste irizero y luego 1id‘do fino ajuste lle-
var el galvanémetro a cero.

9) Introducir la muestra a ser medida on el haz lurinoso monocromftico
y llevar a cero la lecturs en la escnls 3el galvandmetro mowiendo la pe-
-rilla correspondiente & la escala 1ndiractnlﬁsta perilla tiene el efec-
-to de modificar la longitud utiligzada col reostato lineal C (ver figura)
hasta que la intensidad que pasa por el galvzndémetro proveniente de la
pila de 1,5volts sea igual (pero de.sentido contrario) a la que lo atra-

-viess proveniente de la fotocélula,

10) Leer la transmitancia o la extircidn correspondiente en lam escala in-
-~directa.

- 0-
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EXPEBIENCIAS REALIZADAS
Londiclenes gperatoriag.-
Aparatos: El material utilizsdo consistente en matraces aforados de 25ml
adends de buretas y pipeﬁ:s debe estar reriect mente lirpio y seco,afin
cuando No].;'l.(al) considera que un exceso de 0,5ml de agua ro afecta los
resultados.El aparato utilizado para efectuar las lecturas fué el coloe
rfvetro fotoeléctrico "Colc-.n"'.
Eeactivoai
1) colucién patrén de NGKi Se seca el NO3K (con certificado) a 105° 4
1° C en estufa durznte 24 horas, se pesa exactamente 8,631g y s0 di-

-stelve en aproximedamente 20 ml de agus bidestilada. la solucién cone
-centrads 0 standard es de 1ml = lmg de NO;". \ QMYQ ’\{
2) lolucl.&n diimfca de HOGK: 10ml. de la solucién patron se levan a ‘
1000 ml. con agus bidestilada. La solucién tiene 1 ml.2 0,01 mg.de KOz~
$) Solucién dilufda de '03", 50-1'.« la solucién paf.rdn se nfvu: (Y
1000 ml con agua bidestilads . Im sf)lueidn tiene 1lml.Z 0,05 mg. de NOg”
4) Solucién dilufda d‘o NOzRs 50 ml. de solucién patrém se llevan a 500ml
con agma bidestiladm .Ja solucibn tiene 1ml 3 01 mg de KO,~
5) Solucién cloroférmica de brucina al 5i: Sg.de brucins pure cristali-
zada se disuelve en Aproximdumto 20 ml de cloroformo purificade y se
lleva a 10C ml con cloroformo., la btrucina es un alcaloide muy venensso
y bhay que tener ecuidado al tradajer con qn. _Se usé brucina Merck.
€) Acido sulfirice: ve usé 50 H, (421,84) p.a. cuyo contenido en mitrato
era 0,0002 %

Todas las soluciones y las operaciones indicadas en &ste trabajo
se efectuarcn con sgua bidestilada ( sgma redestilade sobre vidrio Pyrex

y conservada en recipiente del mismo material ).
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Procedimlento: Fipetear § ml., de agua cuyo contenido de 1én nitrato
queremos determinar en un matraz aforado de 25n1; egregar 0,2 ml de
brucina, llevar el matrdz a un bafico de agua y fijar su tupe‘nt‘u-
-ra en 19 & 20°C, agregar 10 ml de acido sulfiirico (d= 1,84) p. a.,
a los 7 minutos de agregado el dcido diluir con agus bidestilada a-
-gitar enérgicamente y enfriar, enrasar,volver a enfriar y agitar:
A los 20 minutos de la dilucién se efecté la lectura en un fotocoloe
-rifmetro YColeman" aparato,cuya §escripc16n se vié mas atrds usan-
=-do como blanco agus bidestilada, De acyerdo a las experienclas rea-
-lizadas se empleS un filtro de 400 m Yl Determinose el eequivalente en
nitratos en una curva de calibracidn‘previanente trazada usando solue
-ciones de valorés conocidos de NO5~.

El estudio de las condiciones de trabajo lo detallaremos mds
adelante

ELECCION DEL FILTEO

Se hizo ante todo la eleccién del filtro a utiliza? construyen=
-do la curva espectrofotométrica con el aparato "Coleman",

Se preparé un patrén ( aplicando el procedimiento descripto )
con una concentracién determinada de NOz® y la transmitancia se midid
a diversas longitudes de onda. Observando la curva obtenida (graficoN°®l)
se deduce que la méxima absorcidn se produce en el rango de 400m
En cogsecuencia se eligid para efectuar este trabajo esa longitud de
ondag.

El aparato fué puesto en clen por clento de transmisién ca
agua bides?ilada. Los valeres indicados se hallan ?epresentados en la
tabla N® 1, Ei patrén empleado corresponde a 20 mg/l de NO5~.
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~LARLA N° 2

Variacién de 1la transmisién en funcién de la longitud de onda.=-

B & % transmisién
35% 11
360 12
370 12,5
380 13
390 13,1

» 400 21
410 : 21,2
420 22
430 25
440 28,5
450 35
460 42
470 54
500 76,5

1 550 94
6c0 97
650 99

Estos vanlores son el térrino medio de varias deterrinaciones,
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(e prepararon varios };atrones con enutidades conocidas de 1HO3” ¥
con las extinciones obtonic: s se constri 6 una curvs gue relaciona las
lecturas &. ol fotdret: o coi la czntlvuad e NOg™.

Los pstronoa 8¢ prevararon agropando & distintos satraces aforme
dos de 2%5l.cantidsdes crecientes de une solucién e HCy™ en la que m.
contenfa 0,01, C,C5 & Usl mg. de “03-' diluyendo luego el volumen en
cads uno de ellos a 5’&1. con sgus bidestllads 81 er« neceszrio, agregane
-do finalente O,2ml.Ge una sclucién de brucins &l 5% en cloroformo,
10ml. de HyS0, (&= 1.84);..-. 10ml. de ajus bildestilads eapleando la
técnioa indiceds en la pdgina 21 adoptads despufs de estudiar las cone
-diciones de trabalo del método.

Se deterr.indé la transeisién ce las soluciones, con los velores
obtenidos (tadbla N*2) se construyé la curva de cnlibraciém, gue respre-
genta las extinciones en funcidén de ls concentracidn de idn nitrato,
la curva obtenida (gréfico R°® 2) en las comdicione: de trabujo(hz 400m,)
resulta ser una rocta hasta l0mg/l de NO4S, curpliéndose ezt allf Ja
ley de Beer, con concentraciones mpayores no se cusple dicha ley, pero
la curve pe:mite leer concentrsciones de HOg™ hasta 55 mg/l, pars conoe
-tracionss mayores de este velor se reguiere dilulir ls stwstra,

b




Variacién de la extincidén en funcién de la coneentracién de N0~

L\g 400 m u

5 0

Nog'mg/l % fransmisién Extincién
0 100 0.000
7849 | 0,103
2,5 791 0,101
7993 | 0,100 |
62,0 0,208
5 61,8 0,204
61,6 | 0,211
39,0 ] 0,409
10 39,0 0,409
39,0 | 0,409 |
“2709 1 0552
1 2 0
5 27,2 705 0, 565 ) 558
25 16,8 26,9 0,775 0,772
17,0) " o,770 | '
35 13,0 0,886
13,0 0,886
10,8 | 0,96
a5 ;| 10,9 *P7 1 0,963
11,0 0,959
10,1 0,996
10,1 0
2 10,1] " 0,996 | '9%

Tiempo de nitrecidn.- Para determinar el tiempo éptimo de nitracién

se empled la sigulente técnica: A 10 matraces aforados de 25 ml conte-

-niendo cada uno 10mg/l de NOz™ y fijando la temperatura aproximada-
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-mente en 20°C, sc agregé U,2ph. de brucina y luego se midié el tiem-
transcurrido entre el agregado del £cido sulfirico y la ¢ilueién pos-
-terior.Las lecturas en el fotocolorfmetro se efectuaron 20 minutos
después de la dilucién .Los datos obtenidos constan en la tabla N°®3,
Observandoc astos datos‘ao deduce que el tiempo Sptimo de nitracién

4

oscila entre 6 y 8 minutes,

25

——

Se llama tiernpo de nitracién al intervelo de tiempo entre el agre-

~gado del d€cido sulfdrico y la dilucién postericr.

JABLA N 3

No3 ug/l

tienpo en
minutos

% transmisién

)\ 2 400mu

16

10

10

10

10

10

10

10

10

2>

10

15

20

25

56,0
36,2
36,2

36,1

37,2

37,2

36,0

35,3
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NoS mg/l tiempo en % transmisidn \= 400m p
32,8
10 40 31,5 32,6
33,7
Jnfluencia de ls teprersturs,- Iars ceterripnar la influencls de la

temperaturs en la resccién se hizo la exreriencis con un misro patrom
(seg¥n técnica indicecda) rero variendo las temperaturas.

Los datos obtenidos constan en ls tabla N® 4

TABLA N* &
KG,~ mg/l Témperatura & lransmisidn X ° 400;/»
*C
43,1
10 0 42,8
42,5
40,0
10 ic J 39,9
399
78 e
10 1l 3
d 38,0 ) '
37,2
10 19 37,1
37,0
36 ]
16 20 2 | 37,0
37,2 |
35,8
10 40 35,4
35,0 |

De acuerdo a los datos obtenidos se elige la temperaturs de 20°C,

Tiepro de lecturs.- Aplicando la téonice descrirta, y fijanco la tempe-

-ratura arroximadamente en 20°C y 7 minutos el tiempo de nitracidén, se
- PeYa establecer ol tiempo Gptimo
ensayé con ¢l ratran de 10 mg/l ce Kl




desrués del cual deie efectuarse la 1octura; (

Se hicleron lectu'ras inpediatamente de diluir y a intervalos
de 10 minutes de tiempo.

Los datos obtenidos figuran en la tabla N®5 y de la observa-
-cién de los mismos se desprende que las lecturas son estables en-

=tre los 10 y 30 minutos.

TABLA NS
NO,~ mg/1 Tiempo en % trensmisién | ) - 400m.
10 0 37,6
10 10 37,0
10 20 37,3 “
10 3¢ 37,4 ‘
10 40 37,9 |
10 50 38,2
10 60 38,5
10 120 39,0
10 180 41,1
10 240 46.1. |
Efacto de la dilucin en o nitracifa- Comprobemos que para obtener |

datos concordantes en las lecturas de los patrones es necesarioc agre- |
-gar los reactivos (brucine y deido) & un voluxen perfectamente deter-
-uinado de agua . Esta cormprobacién la efectuaros aplicendo la sigulen-
-te técnicas ,

Medir exactamente 2 ml.de una solucién de NOy~ cuys concentra-
-c1én corresponda a 10 mg/l de ién nitrato, introducirlos en un matrds
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aforado de 2%5ml, agregar 0,2 ml de brucina y 10 nlA. de dcido sulfiri-
-co ( 4= 1,84 ) p.a.,a los 7 minutos del sgregado del £cido se diluyo..
Agitar y enfriar, enrasar y volver a nf:rriar y agitar;leer a los 20
minutos fijando la temperatura ea 20'0.’

Fepetir todo agregande a los 2ml.de la solucién de uos' y ahe
=tes de la brucina y el dcido las sigulentes cantidades de agua bides-
-tiladl..

NO_“mg/l Agua agregada antes de £ Transmisién | Az 400m.
3 la brucina y del &£cido
nl
34,0
10 0 34,1
34,2 |
36,0 |
10 1 36,1
36,2
38,0 |
10 2 37,9
37'8 /
39,0 |
10 3 % 8,9
38,8 J
41,1
10 4 L 41,2
41,3 |
42,5
10 42
5 42,6 J Y ]
.
10 6 7% 55,3
5504
‘ .
10 8 3 67,3
67,1
88,1 ]
10 10 882
88,3




£l reactivo brucina en solucién cloroférnica, permshece sin alterarse
apreclaldamente ror espacio ce 2 meses , como comprobamos de la observa-

cién de los siguientes datos obtenidos:

Antigliedrd del reactivo uos' ng/l £ Transxisién
dfas

(4] 10 37,5

10 3745

10 37,3

14 10 37,4

30 10 37,2

40 10 37,0

60 10 36,6

Oc-

Se estudid la influencia que tienen en la reaceidn algunos iones
que suelen encogtrnrsé en aguas, con el objleto de determinar su posible
interferencia, establecer en casco de ser necesario ls ?orma de eliminar-
~los y fijer los lfmites tolerables para csda elemento,

El método general seguido para cada caso es el sigulente:

1) Kedir 1ls solucién de nitrato

2) Xedir }a solucién interferente.la sums de estos voliumenes no pasard
de Sal, '

3) Completar si es necesario el volumen a Sml.con agus bidestilada.

4) Agregar el reactivo (0,2ni de una solucién de brucina al 5% en cloro-

' «fOrmo)
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5) agregar el deido ( 10ml de Hy50, Az 1.84.p;a;) fijando la termpera-
-tura en 20°C aproximadamente.
6é) Diluir exactamente a los 7 rinutos del agregado del dcido
7) Llevar a volumen ( 25ml ); ﬂéitur y enfriar a 20°C.
8) Leer en el fotdémetro e los 20 minutos dekdilucién usendo el filtro
- 400 B

Fars el estudio de interferencias se usaron siempre cos patrones
de 1én nitrato: Il patron conteniendo 2,5 ug}l de lOg™ y el patron con
25 mg/1 de Ncs
wmwmwmwm

Se utilizé una solucién de ClK p.a. que contenfa 1 rl < 5 mg de C1°

JABLA N® 8
Cl'agreg;do NGy = % de trnns; Nos‘ recuperado | Uiferencias
ng/1 g ng/1 rg/l
0 2,5 78,9 2,6 Gyl 4
0 25 17,1 24,9 Gyl 0,4
100 2,5 78,9 2,6 0,1 4
100 25 17,2 24,8 0,2 0,8,
200 2,5 78,8 2,6 (vPS | 4
200 25 17,0 24,9 0,1 0,4
500 2,5 78,9 2,6 0,1 . |
500 25 17,2 24,8 C,2 0,8
1000 2,5 78,0 2,7 0,2 8
1000 11 17,0 24,9 0,1 0,4
1500 2,5 77,7 2,7 C,2 8
1500 25 16,6 25,4 0,4 1,6 3

Se deduce:
El ién cloruro no interfiere aproximsdamente hasta una concentracién ‘

1500 mg/1. |
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Se prerard una solucién de metasilicato de sodio en la que 3ml

contiene 0,4 mg de 8102

IABLS N° 9
Sio2 agre. NOS' 3 trans. Nos‘ recupr. Diferencias
rg/1 mg/l. =g/l ng/1 |
0 2,5 78,9 2,6 0,1 4
0 25 17,2 24,8 q2 0,8
50 2,5 791 2,5 Y 0
50 25 17,4 24,5 0,5 2
100 2,5 79,3 2,4 0,1
100 25 17,5 24,4 0,6 2,4
200 2,5 79, 6 2,3 0,2 - 8
200 25 17,6 24,3 0,7 2,8
Se deduce:

Hasta 200 mg./l aproximadamente de 510, no producen interferencia.

.ssnnaxas1éu_dg_n11za&9s_n:_:mhmuuuuuLsuuLssnxlsnen_Es;*

Se prerarS una solucién de Cl,Ca p.a. en la que lml contiene lmg de

Ca** .-
TABLA N°® 20
Ca** agr. NO,” ' - ' !
ng/l ng?l % trans. NOy recup.mg/l| D'iferenciss
g/l
0 2,5 78,9 2,6 0,1 4
0 25 17,1 24,9 0,1 0,4
100 2,5 79, 0 2,5 0 0
100 25 17,3 24,6 0,4 1,6
200 2,5 79,3 2,4 0,1 4
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Cattagr. NO_* % trans. NO.= recup. Diferencias
Mg/l mg1 e/l mg/1
200 25 17,5 24,4 0,6 2,
400 2,5 78,5 2,6 0,1 4
400 25 16,8 25 0 0

El Ca** no interfiere la reaccién en la concentracién ensayada, es de-

-cir hasta 400 mg/1.

R T

trato

[*] 0.

’

contien

) P g

Se utilizé una solucién de SO,Mg.7H,0 p.a. en la que 1 ml contiene

1l mg, de Hg*'u"

IABLA N°® 13
Mg*+ agr: NO. ~ % transl NO_ - recup: Diferencias
mg/l ng/i ng/l
0 2,5 78,9 2,6 0,1 4
0 25 17,2 24,8 0,2 0,8
100 2,5 78,5 2,6 0,1 4
100 25 17,0 24,9 0,1 0,4
200 2,5 78,4 2,7 0,2 8
200 25 17,3 24,6 0,4 1,6
400 2,5 78,2 2,7 0,2 8
400 25 16,9 25 0 0

Se observa que el Mg** no interfiere la reaccién estando presente en

una concentracién de hasta aproximadamente 400 mg/l.

R 16 t o e M

Se prepard una solucién en la que iml contiene 0,02 mg de Fe™¥* |

a partir de S0,Fe.S0, (NH,),.6Hy0 p.a.oxidando con permanganato de po-

~tasio.
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TABLA N® 12
Fe‘,"""agr‘. NO_ %trans-: NO_"recup ‘. Diferencias
mg/l ng?l ng/1 ng/1
0 2,5 79,0 2,5 0 0
0 25 17,1 24,9 0,1 0,4
2 2,5 79,3 2,4 0,1 4
2 25 17,3 24,6 0,4 1,6
4 2,5 78,9 2,6 0,1 4
4 25 17,0 24,9 0,1 0,4
é 2,5 78,7 2,6 0,1 a4
6 25 16,9 25 0 0
8 2,5 78,2 2,7 0,2 8
8 25 16,8 25 0 0
10 2,5 78,1 2,7 0,2 8
10 25 16,7 25,4 0,4 1,6

El ién férrico no constituye interferencia

‘

10 mg/1 .
Recu cid)

nitrato

o

hasta una concentracidén de

contiene.

5+

Se preparé una solucién de Asb‘ﬂlaa.'mzo pP.a. en la que iml contie-

-ne 1Y de Asd*

. IABIA N° 13

Asd*agr, RO_=° % trans. NO_" recup. Diferencias

xg/1 ng/P1. Smg/1 ng/l

0 2,5 78,7 2,6 0,1 4
o 25 17,0 24,9 0,1 0,4
0,1 2,5 79,0 2,5 0, (o
0,1 25 17,1 24,9 0,1 0,4
0,2 2,5 79,3 2,4 0,1 4
0,2 25 17,2 24,8 0,2 0,8




> - o - -

As’" agr. NC & trang KQ, recup.| Diferencl

0 ng/13 N =y S
0,4 295 796 243 Gy2 8
0,4 25 17,6 24,3 0y 7 2,8

Observando los datos ce la tabla B°® 13 se deduce cue el arsdnico no

interfiere hasts eproxicadamente C,4mg./l.

Lecuperacidn de nitrstos de soluclonss cus contienst Y
Se prerard ura solucién de 70531;.43 O p.s on la que lml contiens

2) de vI*
ZARIA R 14

:z‘;lslr. ,:%' % trans. N()g: /{eoup'. L&!/‘oironcias
0 295 790 205 Y 0
0 25 17,1 24,9 0yl 0,4
0,2 2,5 79,3 2,4 Gyl 4
Vg2 25 17,3 24,6 0,4 3,6
(O } 2,5 79,1 2,5 0 0
Oy 8 25 17,© o4,9 0yl 0,4
1 2,5 76,3 2,7 0p2 8
1 25 16,8 2% & 0

I.1 vanedio no molasta la reaccién hasta sproxirsdamente lmg/l.

memm&m soluciones gue contlensn Outt

Se prep aré una solucidén de S504Cu.5H20 pe.a. en la cual lml coatiene

1 X de Lu+¢o
IABLs K° 25
Cu*tegr. NO3™ % trans. KOy "reoup. Tiferenciss
ng/1 ng/l ng/1 =g/l
0 2,5 749 2,6 ¢yl 4




(&)
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Cu++a.gr‘. N0z~ %transl. Nos'recupl. Diferencias [
mg/1 ng/1 mg/l mg/l
0 25 17,0 24,9 0,1 0,4
0,1 2,5 79,0 2,5 0 0
C,1 25 17,1 24,9 G1 Co4
0,2 2,5 78,8 2,6 Gyl 4
0,2 25 17,0 24,9 Ol 0,4
0,4 2,5 78,3 2,7 0,2 8
0,4 25 16,9 25 ¢ 0

El 1én cobre no interfiere aproximsdamente hasta 0,4 mg/l.

Se preparéd una soluvcidn de (CH3C00),PB.3H0 p

contiene 1 ¥ de Pat*,

.8 en la cual iml

5 IABLA N° 16
Pb** agr. NOx~ % trans. NOz= recup. Diferencias
ng/l ng/l ng/l ng/l
0 2,5 76,9 2,6 0,1 4
0 25 17,0 24,9 0,1 0,4
0,1 2,5 79,3 2,4 Gyl 4
0,1 25 17,1 24,9 0,1 0,4
0,2 2,5 79,5 2,4 0,1 4
0,2 25 17,3 24,6 0,4 1,6
0,6 2,5 78,7 2,6 0,1 4
0,6 25 16,9 25 0 v

El 1én plomo no interfiere hnste 0,6 mg/l.

Se preparé una solucién de NOo,Na en la cual 1lml contiene 0,02 mg

de N02
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NO_= agr. NOq= ¢ trans. NOz= recup. | Diferencias |
ng71 h g/l =g/l

0 2,5 79,0 2,5 0 0

0 25 17,0 24,9 0,1 0,4

1 2,5 78,7 2,6 6,1 4

1 25 17,0 24,9 0,1 0,4

2 2,5 78,8 2,6 0,1 4

2 25 17,2 24,8 6,2 0,8
10 2,5 78,1 2,7 0,2 8

10 25 16,6 25,4 0,4 1,6

Pe los datos obtenidos se deduce que los nitritos no interfieren aproxie

-madamente hasta 10 mg/l.

dtre

4

Se utilizé una solucién de CINH4 tal que lml contiene 0,1 ng.de

NH4+. Se emrleé agum libre de amonfaco para hiacer la solucién.

IABLA R® 18

NH, ¢ % trans. NOz* recup. Diferconcias
ng/l ng91 ' mg/l ng/l

0 2,5 79,0 2,5 ] 0

0 25 17,3 24,6 0,4 1,6
10 2,5 78,7 2,6 0,1 4
10 25 17,0 24,9 0,1 0,4
3C 2,5 78,5 2,6 0,1 4
30 25 16,9 25 0 0
50 2,5 78,1 2,7 0,2 8
50 25 16,6 25,4 0,4 1,6

<
El NH4 no

interfiere aproximadamente hasta 50 mg/l expresado como tal.




Se ensay$ con aguas de elevado contenido de materia orgdnica y

color, aplicando la siguiente técnicas
1) Determinar oxidabilidad y color en la muestra.
2) Ton;r un voluren conveniante de la muestra, diluir a 5h}.con agua
bidestilada y deterrinar nitiatos segin la técnica general,
3) Tomar el riismo volumen de muestra, agregar un voluren adecuado de u-
-na solucién de nitrato de concentracién conocida, completar a 5ml con
agua bidestilada y determinar nitratos segin la técnico g2nersal.
4) Tomar el volumen indicedo en (3) de solucién de nitrato de la misma
concentracidn, -diluir a Sml.con agus bidestilada y determinar nitratos
seg¥n la téenicn genor-ll

Si la suma de la cantidad de nitrato recuperada en (2) y en
(4) es igusl s la cantidad de nitrato recupernda en ($) conpro)anos que
la materia orgdrica en la concentm ¢ién ensayada no interfiere.

Comoc en generel les afuss de consumo contienen muy pequefias
cantidades de materia orgdrics es interecante detersinar st 1fmite de
interferencia que perrite emrlear el método sin elirinaria. Tenemos una
medids saproxirada de la materis orginica existente en el cgua por su
oxidabilidad, la cual se define, comc el equivalente en ax{geno del pere
-manganato de potasio consumido en negio dcido cuando se cslienta el a-
-gua en bafo nnrf9 durante 30 rirutos. los resultacos cbtenidos figuran

en la tabla K® 19,

JTABLA N
Oxidabilidad ‘ ‘ ' J
Oxfgeno consu< Color | KG,."doterm. | KOs®agr.| NO3™ recup.| Diferecncia
-mido mg/l (prudstra) '

mg/l. ng/l mg/l %

30 60 2,40 8,90 11,5 0,2 1,9




(x1dankilidnds xfreno | Color NG "determ.| :0_"agr.| NO .reoup Difer
consumido ’ (puost¥a) 8 S q erem
5g/1l.~ rg/d ng/l mg/l g/l £

30 60 2,4 25 27,6 0,2 0,7
20 30 47 9 13,2 05 3,6
< 30 4,7 255 2947 Ce§ 1,6
1c 3 2,5 9,2 12,5 G,8 6,8
Vodemcs afirmar cue trabe fondo con aguss de (xiduti1llaad husta 3¢ mg/l

de O, consusido y color hastn 60 no se observa interferancia,

-«
<@ determind NOS en varias muestras de aguss ;or el ndtodo de la

brucinag aplic:indo la técnica rro uvesta en ls ;:dgina.al. «LO8 resultados

otteriideos figuiarn en la table K® 20

GBI N®
r®3e ard-| ‘cia.é Te- | Locslidad | Cantenido NO_~agr.| M =recup. Dif,

-l1sig. | =rritorios de MOs™mg/l| mg¥ .:?1 w1k
49:.252 Bs:.Aa:. th;.Lc»{-oz 7,5 5 12,2 QS 2.4
49.234 23,48, Vte.lopez 32,5 10 42,7 G2 0A7
49‘.232 Is.l8. ‘-’te'. ez 7.5 10 17 5 2,8
49:209 la ompe Jtal.lopa 35 5 &L, 31 Qg5
48,455 La ‘icda Le 'icia 27,5 10 37,4 »1 26
48,763 Ps.iires Cur.Fed, 395 5 44,3 02 G4

la primcra colunna indics el nifmero ¢e wnflisis cde la muestra gue consta
’ ]

en los archivos del laturatorio central de G.l.K
in otre serle ue sguss se deterrind el conter.uc Ge NOg® por el
rétode vrroruesto ¥ los res'.ltudos obten.uos se¢ cotpourarol con les hallado

arlicanco el método del fenclesulfdnico y el polarogréfice O% s la misma

seriec e sguas.
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Los valores constan en le tobls %2 .
Como puede observarse existe una mayor ccacordencia entre los valo-
-res obtenidos mediante el método polarogriafice : el de la brucina; el mé-

-todo fenol-disulfénico evidencia un mayor spartamiento debido a los

errores de que se vé afectado.

TABLA N2 2]
Provincia & Localidad | Contenido de NO,™ mg/l :
I?Friforio M.sulfc-fénico “M.brucina M.polarogréafico
Bs.As, Azl <1 0,5 1
Bs.As. Cap.Federal 34 41:5 39,8
Bs.As: Cap.Federal «d 31,5 32,2
B;;As: San Isidro 34 25, 25,8
Rs;As; }zul 23 29,5 31
Bs.AS8, Vte., Lopez 20 29,8 31
Caﬁamfrca Catgmarca 27 29,9 31,2
Bs.As: Cap:Federal 38 55 60
Ps.us. Cap.Federal 30 35,7 36,5
Bs.As. San Martin 5 95 10
Bs;As: Tres Arroyos 34 37 37,2

Detalles del método polarogriafico aplicado pueden consultarse en "“De-
-terninacién polarogrdfica de nitratos en aguas." por Susana M.de Salas
(Revista de 0,S.N. N® 138-Enerc 1951). La técnica seguida fué la indicae

-de cn el czitado ertfculo.

-------0-------
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GNCLUSIONLS

1) Se propone un método de determinacién de NO4™ en aguas de consumo
ccn brucina,

2) Se propone el uso de la longitud de ondag de 400m .. con la cual ob-
-tuviros una mayor sensibilidad en lugar de la longitud de onda de
470 m . recomendada por los uutores;

3) Empleando el filtro de 400 m . obtuvimos una curva de calibracién
en la que se cumple la ley de Beer hasta una concentracién de 10mg/l
de NO3®, aiin cuando puede leerse en dicha curva hasta una concentrae

-cién de 55 mg/1 de NO;';Parn concentraciones mayores hay que diluir
" Y nuostra:

4) De.l @tudio de la reaccién se deduce que el tiempo Sptimo de nitracién

estd entre 6 y 8 minutos, el tiempo Sptimo después del cual debe efec-
-tuarse la lectura cn?ro 10 y 30 minutos; y la temperatura Sptima en
aproximadamente 20°C .

5) Se efectud un detallado estudio de las interferencias comprobandose
que el método propuesto no es afectado nprociablen?nto por los lones
que normshaemte estan presentes en aguas de consumo.

6) Se comprobb as{ que el C1® no interfiere la reaccién hasta aproximada-
-mente 1500 mg/l, el Ca** y Mg*™* hasta aproximadamente 400 mg/l, el
510, hasta aproximsdamente 200 mg/l, el NH,* hasta aproximadamente
50mg/1 expresado como tal ,1a materia orgdnics hasta sproximadamente

30 mg/l de 0p consumido(oxidabilidad).y 60 de color; el Fe*** y NO,

hasta sproxiredamente 10mg/l ,el V?* hasta aproximadamente lmg/l; el

Fb** hasta aproximadamente 0,6 mg/l y el As’* y Cu™ hasta 0,4 mg/l
7) Se efectuaron ensaycs de recuperacién con aguas naturales y de consu-

-m0 obteniendose una aproxiracién del 3% aproximadamente (Ver TablaN®
=20 ).




8) Se hicieron estudios corparativos del método de la brucina caon
el sulfofénico y el método polarogrdfico comprobdndose gque éste
fltimo método y el métode de la brucina son comparables presens
tando el método de la brucina una téf:nica nds sencilla lo que faci-
«lita su emrleoc en trabajos de rutina,
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