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GC2-A Gas Chromatograph...$2160.00
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Sargent SR Recorders have input ¢y,
cuits, ranges, charts, and other char.
acteristics specifically engineered for
application with Beckmann GC Gay
Chromatographs, Precision Chrono-
Jrac, and custom-made experimentul
chromatographs. They offer you the-
sc important advantages:

FAST PEN RESPONSE. Less than onc
sccond is required for full scale travel,
ensuring faithful reproduction of the
sharp slopes and peaks of the chroma-
togram.

SENSITIVITY. Four microvolts per mil-
limeter (1 millivolt per full 240 mm
scale) permits full realization of the po-
tential of the gas chromatograph and
chromatographic method.
REPRODUCIBILITY —to a fraction of
a millimeter— ensures that the accuracy
of analytical mcasurement is not limited
by the measuring instrument, which is
accurate to within 20 microvolts.
SPECIAL CHART. Wide 240 mm scale
is graduated from 0 to 100 to simplify

.calculations. Zero point is offset from

ma2:hanical zero to show negative signals
and simplify adjustment—and is at the
right for a logical, conventional presen-
tation of the chromatogram.

VERSATILITY. A varicty of accessories
permit selection of chart speeds, charts,
voltage rangss, pens, etc., for other appli-
cations—with true potentiometric meas-
uring (no input dividers to distort the .
measured circuit).

INTEGRATING UNIT is available, as
a component part of the recorder or as
an accessory unit, to provide continuous
integration of chromatogram record for
quantitative analysis.

Besides their use in gas chromatography,
Sargent SR Recorders have vital appli.
cations in spectrcphotometry. . . in pH
titration—in recording measurements by
any analytical device, from simple cells
to the more complex instrument, that
provides a D. C. voltage output.

Representantes exclusivos

para Colombia:
ALBERTO VILLA P. & CIA. LTDA.
INSTRUEQUIPO

Calle 16 N? 8-73. - Bogota
Teléfono 41-46-39

SARGENT

Scientific Laboratory Instruments
Apparalus « Supplies « Chemicals

r

E. H. SARGENT & CO., 4647 W. FOSTER, CHICAGO 30, ILLINOIS
Datroit 4, Mich .« Datlas 35, Texas - Birming’
ham 4, Ala.«Springfieid, N ). - Anaheim, Calf.
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Carrera 5 NY 16-14

rocin

Apartado Aérco 13582

Oficinas 703-705

g" Tels.: 418-279, 343-347
. - LTDA:

APARATOS Y PRODUCTCS CIENTIFICOS E INDUSTRIALES

Bogotd, Colombia, S. A,

DISTRIBUIDORES DE:

BAIRD & TATLOCK: Todo para el laboratorio.

CAMBRIDGE: Instrumentos de
trol y registro.

EDWARDS SPEEDIVAC: Bombas, equipos, ins-
trumentos y accesorios para vacio.

ELECTROTHERMAL: Mantos y aparatos de ca-
lefaccion.

medida, con-

E-MIL: Vidrieria. graduada y aforada, terméme-
tros, densimetros, ete.

FISHER SCIENTIFIC Co.: Todo para cl labora-
torio.

GERBER.: Equipos y acccsnrios para el control
y andlisis de leches.

HILGER & WATTS: Polarimetros,
metros, Espectrigrafos,
Espectrofotometros, ete.

Fotocolori-
Refractémetros,

HYSIL: Vidrieria cientifica y para laboratorio.
M. S. E.: Centrifugas de tedos los tipos.

METTLER: Balanzas analiticas, de miltiple uso
y de precision, !

OXOID: Medios de cultivo y productos bacterio-
logicos. -

QUICKFIT: Vidrieria esmerilada intercambiable.

U. C. B.: Reactivos analiticos y productos puros.

WHATMAN: Papeles filtros, papeles para cro-
matografia, etc.

ETC., ETC.

SUMINISTRAMOS DESDE UN TUBO DE ENSAYO HASTA UN LABORATORIO COMPLETO

Para su vidrieria cientifica y para
laboratorios, la eleccién obligada ‘es

“HYSIL"

por su alta resistencia

GUIMICA
TERMICA _
MECANICA

y su cconomia de precios

Representante exclusivo para
Colombia

JUAN NEERDAELS

Apartado Aéreo 55-08
Bogotid

Fabricada en Inglaterra por JAMES A. JOBLING & Co. LTDA.
Wear Glass Works, Suderland.
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EQUIPOS  INDUSTRIALES

4 SECADORAS  AGRICOLAS "

TORRES DE ENFRIAMIENTO DE AGUA a

—
. taw*
a ASPIRADORES DE POLVO i'
—l
@ FILTRADORES DE AIRE a
‘E
A VENTILADORES PARA BODEGAS
,/,;f':—-
4 CLASIFICADORAS DE MATERIALES A —=

| 4 HORNOS CREMATORIOS - INCINERA -
e DORES

VENTILADORES -

EQUIPOS INDUSTRIALES

oS
ALVARO DE NARVALZ

PRODUCTORES CONSULTORES CONTRATISTAS
CALLE 17 N° 8-93 OF: 500 TEL: 425 408

%
T
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Quimica
e

|l ndustria

Publicacién de la Sociedad Colombiana

de Quimicos e Ingenieros Quimicos

Dircctor: JAIME AYALA RAMIREZ
Editor: FRANCISCO SILVA MOJICA
Gerente: ALVARO FORERO LOPEZ
Administrador: AUGUSTO GUTIERREZ RODRIGUEZ
Coordinador: JAIME HERNAN MARIN CIRO

COMISION DE PUBLICACIONES:

GIOVANI MAZZANTI
JORGE BELTRAN
WENCESLAO VARGAS

CESAR FAJARDO
ALVARO IREGUI

PETER SCHMITT

SANTIAGO ROBLEDO CAMILO KARIM

Direccién: “QUIMICA E INDUSTRIA”, carrera 6-A N9 14-42
Oficina 339. Teléfczo 411-480. Apartado Aéreo 10968 — BOGOTA - Colombia

Valor del Ejemplar $2.50, Licencin N? 1832 del Ministerio de Comunicaciones.

IMPRESA EN LOS TALLERES DE EDITORIAL MINERVA LTDA.
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Haga de CURTIN su sola fuente para..,

e Instrumentos e Muebles de Laboratorio
* Aparatos e« Reactivos Quimicos
* Vidrieria

Servicio Tecnico
W. H. Curtin & Co. es una fuente segura

cién, cuentan con un personal diestro y experi-
para todas las necesidades de implementos y

mentado para asistir a Ud. en la seleccién de
reactivos quimicos para su laboratorio. su equipo. Ahorre tiempo y dinero ordenando
Grandes existencias de quipos de calidad, todo a la vez de Curtin, donde los surtidos
aseguran a Ud. un servicio rapido y eficiente. completos y facilidades ayudaran a brindarle
Nuestros departamentos técnicos de exporta-

el mejor servicio posible.

W.H:CURTIN & CO.

Representante en Colombia:
@": LABORATORY APPARATUS, FURNITURE & CHEMICALS

HOUSTON « DALLAS  TULSA « NEW ORLEANS

Compaiiia Comercial Curagao de Colombia S. A.
JACKSONVILLE « BIRMINGHAM » CORPUS CHRIST! -
CURTIN OE MEXICO, S.A. DEC.V.

ATENCION:

_ Carboquimica s.a.

120 OBREROS

3.000 m2 CONSTRUIDOS
1’000.000 DOLLARES

AHORRO DIVISAS POR ARO

PRODUCIMOS
BENZOL — TOLUOL — XILOL — NAFTALINA — CREOSOTA
BREAS — SOLVENTES INDUSTRIALES — RESINAS CUMARONAS

EN NUESTRA NUEVA PLANTA PRODUCIREMOS

ANHIDRIDO FTALICO Y DERIVADOS
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EDITORIAL
NN ——

Reunién de Expertos Latinoamericanos de
Investigacién Tecnoldgica

La integracién latinoamericana también esta abarcando a la in-
vestigacion tecnoldgica. Con gran complacencia destacamos en nues-
tras paginas la importante reunién de los Directores y Representan-
tes de institutos de Investigacion Latinoamericanos, celebrada en Bo-
gota en el pasado mes de enero, contando con los auspicios de la Or-
ganizacién de Estados Americanos, O.E.A.

Dentro de un ambiente de gran comprensién se discutié el am-
plio temario, que en esencia buscaba un mejor conocimiento de las
labores de investigacién que se adelantan en los diversos paises y la
iniciacién de programas de cooperacién de intercambio que aunen
esfuerzos y orienten el desarrollo de Latinoamérica.

Se hicieron presentes Argentina, Brasil, Colombia, Chile, Ecua-
dor, México y Venezuela, ademas de un numeroso grupo de observa-
dores de instituciones nacionales e internacionales.

Nuestro pais estuvo representado por el doctor Oliverio Phillips
M., Director del Instituto de Investigaciones Tecnoldgicas, distingui-
do miembro de la Sociedad Colombiana de Quimicos e Ingenieros
Quimicos.

Una vez se conozcan las memorias de esta importante reunién,
nos referiremos a ella con cierta extension.

Jaime Ayala Ramirez
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DESARROLLO DEL METODO DEL MOLIBDENO
MOLIBDENO) EN LA DETERMINACI

En 1920, Clennel (13) discutié en detalle los
metodos del molibdato que se conocfan hasta
cntonces, para la determinacion de fasforo.

En ¢l mismo afio, Deniges (14) desarroll6 la
coloracion azul del molibdato de amonio, em-
pleando como reductor ¢l cloruro estannoso !
Este reactivo recomendado para la determina-
cion del estaio, también se aconsejo en ¢l andli-
sis del fésforo 2,

Lozana (32), dos anos mis tarde, cmpled un
método cuya base cra la coloracion azul que
resultaba de la reduccién del precipitado de fos-
fomolibdato de amonio al ser tratado con una
solucién caliente de tiosulfato de sodio.

Una modificacién de la determinacién colo-
rimétrica del dcido fosférico, segin Bell-Doisy-
Brigg, fue propuesta por Sjollema (45). En el
m¢étodo modificado el color se producia median-
te ¢l molibdato de amonio y sulfito de sodio
como reductor e hidroquinol.

Vila (55) dio la férmula Mo0:4Mo0: como
la correspondiente al azul de molibdeno.

Seis afios mis tarde, 1926, Atkins (3) pudo
emplear ¢l método de Deniges® en la determi-
naciéon de 0.0002-0.0004 mg. de fdsforo.

Un poco después, Bennett (7) estudié el mé-
todo de Brigg, llegando a la conclusién de que
la concentracién de los reactivos empleados en
este método parecian ser correctos pero no Opti-
mos para la reduccién del fosfomolibdato por la
hidroquinona.

En 1928, Ciurea (12) encontré que ¢l color
desarrollado en el método de Deniges no era
proporcional a la concentracién. Ciurea propuso
entonces emplear agua de cloro, que actda deco-
lorando, como titulador de una técnica volumé-
trica,

Voicu (56) encontré que era neccesario un
gran exceso de cloro para producir solamente de-

1) GUICHARD, Am. Chim. Phys. 23, 557.

2) Cf. Bull. Soc. Pharm. Bordeaux 1893, 286; 1896, 45.

3) DENIGES, G., 1921: Compt. Rend. Soc. Biol. 84,
875.

(AZUL DE
ON DEL FOSFORO

por Emmanucl R. Herndndez Soler
Quimico de la U.N.,
cial en ¢l proccdimicnlo de Ciurea,

coloracion par : :
ho método no podia em-

y concluyé que dic
plearsc.

La accion de un cierto nimero de dcidos ami-
nonaftolsulfénicos fue investigada en 1929 por
Visirhelyi, respecto a su podcr’rc.ductor del 4ci-
do complejo fosfomolibdico a 6xidos azules del
molibdeno. El miximo desarrollo se encontrd
con cl l-amino-2-naftol-4-sulfénico (54).

El método de Fiske-Subbarow fue modificado
por Teorell (50), adaptdndolo a la determina-
cién espectrofotométrica del fésforo, en cantida-
des comprendidas entre 0,01 y 0,05 mg.

En 1931 sc encontré que el monometil-p-ami-
nofenol era un reductor satisfactorio y que el
color producido era estable en un amplio inter-
valo de acidez. Estas investigaciones fueron rea-

lizadas por Leiboff (29).

Urbanek (53) estudi6 las relaciones entre el
pH y el desarrollo del color de las soluciones,
como también las relaciones de dicho desarrollo
y la duracién de las reacciones. Hallé que la
accion de los reductores se hacia nula después
de dos horas.

Empleando hidroquinona como reductor, Lin-
gen (31) encontré que pequefias cantidades de
4cido nitrico diluido no interferian en la deter-
minacién colorimétrica del fésforo.

Un afio mis tarde, King (27) empleé édcido
perclérico en vez del dcido sulftrico, desarro-
llando el color en medio altamente dcido y uti-
lizando el 1-2-4-aminonaftolsulfénico como re-
ductor, El desarrollo completo se obtuvo a los
cinco minutos.

Curante ¢l mismo afo, Chapman (11) descu-
b:ié que cuando la acidez era baja, el bidxido
de silicio formaba una silicomolibdato que per-
sistia aun después de aumentar la acidez. Este
compuesto forma una coloracién azul con clo-
ruro estannoso. Las interferencias pueden evitar-
sc hasta con una cantidad de 700 p.p.m. de
biéxido de silicio, si se afiade primero el dcido
y luego el molibdato gota a gota. El hierro, en
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forma férrica, interfiere en cantidades mayores

a 4-6 p.p.m.,, pero el error puede evitarse si sc
reduce el ion, Nitratos, sulfatos y cloruros, en
concentraciones moderadas, no afectan.

Un nuevo método fue propuesto por Zinzad-
7e (62 {i
z¢ (62) en 1935, en que se tenfa cn cuenta la
presencia de silice, arsénico, hierro ¥ nitratos,

Una nueva modificacion al método de Fiske-
Subbarow fue propuesta en 1936 por Brose (10).
Esta consistia en emplear el 1-2-4-aminonaftol-
sulfonico, disulfito de sodio y sulfito de sodio.

Por este procedimiento podian determinarse

cambios de 10-g. en soluciones que contuvie-
ran 0.1-0.8 g. de fésforo.

Saito (44) pudo establecer que ni la luz ni
cl calor eran la causa de la precipitacién de
cristales de Mo0,.2H,0 que se presentaba al de-
jar en reposo el reactivo comdn de molibdato.
Para una mejor conservacién, Saito recomendd
¢i empleo de icido nitrico de 3N a 5N.

El empleo de 4cido perclérico, mentol, sulfi-
to, dcido de sodio y molibdato de amonio, para
la determinacién de fésforo, fue propuesto por
Tahashi (49), en 1937,

En el mismo afio, Eddy (17) publicé unas
indicaciones para la determinacién de 0.001 a
0.01 mg. de fdsforo, siguiendo la técnica de
Kuttner y Lichtenstein ¢ Ohle (39) determind
las condiciones 6ptimas en la obtencién de la
coloracién mds intensa y permanente por medio
de mezclas de cloruro estannoso y 4cido clorhi-
drico. Ohle eliminé la influencia del hierro con
el empleo del cianuro de potasio.

En 1939, una adaptacién del método de
Bodausky para la determinacién fotoeléctrica del
fésforo fue hecha por Rhian 5.

Allen (2) estudié dos defectos en la modi-
ficacion que King hizo ¢ del método de Fiske
y Subbarow”. Estos fueron el aumento gradual
del color con el tiempo y las variaciones con
la temperatura,

Estos defectos fueron eliminados mediante el
empleo de amidol en solucién de sulfito 4cido
de sodio para reducir el dcido fosfomolibdico.

4) Cf. C. A. 24, 4066.
5) Ctf. C. A. 31, 85733,
6) Cf. C. A. 26, 4273.
7) Cf. C. A. 20, 1092,

Los resultados que obtuvo este investigador
fucron: una permancncia del color de 5 a 30
minutos y un intervalo de temperaturas entre 8
y 26° C. El exceso de 4cido molibdico fue cli-
minado con dcido oxilico.

Un importantisimo ecstudio sobre la influencia
de numerosos iones aparecié en 1941, Woods y
Mecllon, sus autores, investigaron la interferencia
de 31 cationes y 32 aniones. Bario, plomo, mer-
curio, plata, estroncio, zirconio, en forma idni-
ca dan precipitados. Antimonio, bismuto, cad-
mio, cromo, cobre, hierro y zinc, también en
forma ibnica, formaban complejos y producian
decoloracién. Los iones céricos oxidaban el
H.SnCl,, empleado como reactivo.

Los aniones oxidantes y los haldgenos, espe-
cialmente el fluor, disminuian el color como lo
hace el citrato, oxalato y tartrato.

Los jones de cobalto, niquel UOQ,, interfieren
con su coloracion.

Ademas se establecio que los pirofosfatos
y Wolframio deberian estar auséntes. En ese
mismo afio aparecié un articulo original de
Beauchamp (4) en que se consideraba el mé-
todo que empleaba el CLSn.2H,0 como reduc-
tor, como el mds exacto en la determinacién de
contenidos de fosforo en cantidades que estaban
alrededor de 1 p.p.m.

También en 1941 se publicé una monografia
de los reactivos empleados en estos métodos.
Fue escrita por Jenkins (25).

Fontain (20) experimentd sobre el cumpli-
miento de la ley de Beer y encontré que era
vilida hasta cantidades muy pequeiias que pro-
ducian solucién coloreada, variando la acidez fi-
nal entre 1,7 y 2,18,

En 1944 se publicé un método que utilizaba
como reductor el sulfato ferroso (Summer, 34).

Por la misma época, Kitson y Mellon (28),
como resultado de un estudio con un espectro-
fotometro G. E., propusieron una técnica mejo-
rada para el andlisis de 0.002- 0.20 mg. de
fésforo.

Se empled una solucion de (NH,) Mo,0,,.
4H,0 en 4cido sulfdrico y sulfito de sodio. Ni
los iones férricos ni los iones céricos, con cua-
tro cargas positivas, interferian.

8) Berumblum, C. A. 32, 49068; 49071,
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Holmes (23) estudio, en 1947, ¢l cfecio de
diferentes concentraciones de  dcido perclorico
sobre ¢l desarrollo del color azul

Con ¢l 1-2-4-aminonaftolsulfénico el tiempo
Cpimo fue de veinte minutos. Con el metil-p-
aminofenol sulfato (Elon), ¢l tiempo 6ptimo fue
de treinta minutos, El pH del primero fuc 0.05-
0.6 y el del segundo 0,2-0,8. Con ¢l dltimo el
color azul fue mis estable,

Un aio después, Adet y Grundler (1) des-
cribicron un método que empleaba, ademas de
los reactivos conocidos, el sulfato de hidrazina,

El amidol empleado como reductor exigia que
¢l problema se calentara a 60°C y se le agre-
gara dcido sulfirico. Esto fue estudiado por
Egsgaard (18).

En 1950, Nakamura (38) modificé el méto-
do de Allen®, utilizando 4cido sulfdrico en lu-

gar del dcido perclérico, con resultados satis-
factorios.

Zimmermann (61), en el mismo afio, elimind
las interferencias del biéxido de silicio y del
hierro que se presentaban en el método de Rudy
y Miller 1, trabajando en soluciones é4cidas. El
reductor empleado fue mentol en vez de la hi-
droquinona,

Weil-Malherbe observé discrepancias en la de-
terminacién del écido fosférico inorgénico, por
colorimetria directa o por colorimetria después
de precipitar, cuando las soluciones de fosfatos
orginicos sc trataban con molibdato, Esto fue
atribuido a los siguientes factores:

Baja recuperacién de los fosfatos inorgénicos,
si se afiade una mezcla de magnesia al complejo
de fosfomolibdato reducido y el precipitado se
analiza colorimétricamente;

El molibdeno azul (que no puede extraerse
de Jas soluciones 4cidas con alcohol isobutilico),
formado por reduccién del acido molibdico;

El coeficiente de extincién especifico, que es
mucho mis alto cuando el complejo de fosfo-
molibdato se reduce a 100°C con un agente di-
ferente del cloruro estannoso (que da una ma-
yor extincién a temperatura ambiente).

9) Cf. C. A, 34, 79595,
10) Cf. C. A. 43, 1887c; 5139d.

El método que emplea $loTIID cslnnnOSC; para
¢l anilisis del fosforo es mds scguro que ? IP“I"
cedimienio que emplea ¢l fcido aminonsioisul-

fonico.

Garcfa y Martinez Alvarez (57), empleando
¢l amidol solo como reductor, lograron. un des-
arrollo méximo de absorcién a 700 .mlllmlcras;
pero no recomendaron su cmpleco sm' calentar
a 60°C; se acelera cntonces la reaccién, pero
disminuye la sensibilidad.

La adicién de sulfito de sodio 'p_ro_duoc un
maximo dc absorcién a 820-830 milimicras. Se

encontré que un exceso de amidol no afectaba,

Una solucién de dcido molibdico en 4cido sul-
firico y una solucién de acetona fueron emp]egf-
das por Bernhart y Wreath (8) en la c’letermn-
nacién colorimétrica del fésforo. Este método se
dio como especifico para el o-fosfato.

En 1955 aparecié una modificacién al méto-
do de Allen, hecha por Rhodes (43): a la
digestion de dcido perclérico se afiadié metili-
sobutilcetona, con lo que se logré una mayor
sensibilidad. El desarrollo del color fue adecua-
do a los treinta minutos.

Sudo y Hamakawa, junto con Kubota (48)
investigaron el empleo del 1-4-C;H,(OH), para
eliminar los errores debidos al fésforo, a partir
de agentes reductores y dlcalis.

En 1958 fue propuesta una nueva modifica-
cién al método de Deniges!2. La modificacién
consistfa en el empleo del acido ascérbico como
reductor. Los autores fueron Fogg y Wilkin-
sen (19). El desarrollo del color se encontrd
ripido en el punto de ebullicién de la solucién
y la coloracién azul producida, muy estable. Se
establecié el limite de andlisis entre 10 gr. y
6 X 10+ gr. de fésforo. El 4cido ascérbico fue
afadido en solido.

Los limites maximos de interferencia para al-
gunos iones también fueron estudiados: silice so-
luble, 0.05 gr.; hierro, 0.02 gr.; cloruros, 2 gr.;
nitratos, 0.05 gr.; sulfatos, 5 gr.; percloratos,
5 gr. Los cuatro tltimos considerandos como sa-
les de sodio.

11) Cf. C. A. 34, 79595,
12) Cf. C. A, 15, 218.
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