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Buenos Aires, marzo 31 da 1941.

Al Sr. Dacano«dala Facultad da C. Exactas, Físicas y Naturales,

Ingeniero Lua m. Ygartúa.

S/Da

En la facha, y de acuerdo con las disposicio­

ncs\dal Digesto, hago antraga°an la Secretaría de esta Facultad, dal
original y cuatro copias dal trabajo da tesis qua presento para op­
tar al grado de Doctor an Quimica, e intitulado z" Estudio de la dos.

tnhccióu da materia orgánica con agua oxigenada y ácidos nitrico y

sulfúrico, y aplicación a la datarminación de sodio y potasio an ali.
mentos".

Saludo al Sr. Decano con mi distinguida consideración

í/fiu‘ ­\
'Fuigancio R. Marín
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Estudio do ¡trucción de maaerihnarnm.

l notaaio gg alimentog.
PLAN DEL TRABAJO

I. LAninoraliaarión nara 1a dctcaninnsián do ¡odio y ¡otanio. In­
conveniontes de 1a caloinaci‘n. Ventaja. da 1a via húmeda.

II. Revista bibliogr‘tion de algun-I tienioao de destrucción ¡a Ilfig
ria orz¡nioa. sus inoonwnnionten. Dn-oripcián y estudio dd lavi‘onioo
criginnl propuesta. “ s

III. Ganoidurnoiole- sobre la dttorninnoión de sodio y potasio, ocn'
especial rotorvnoin ¡1 sodio. Mitoaooindirectos y directos. La intq;
¡innoiln Cn ¡odio comoacotato triple. Roviotn bibiiqgririoc. ¡1 nltodó‘
lo Barber y Kolthorr. Discusión do la t‘cnion.
ron en la dotarninsoión do sodio.

Elononton que intortig
separación del fósforo. El'potlaioa

¡studio cxporinonxnl dc su repreoipitnciál. GalalnniGIOIo

IV. Descripción do lá marcha analítica. Enlnyon de roouyornnián ¡o

¡Odio y potnnio. Gunpnrcniónde resultados de 1a,t¡onioa del autor y
Resulta y conclusiones.

_¿2éggigg. I. Determinación de Na y K cn ¡gun oxigenada. Indionoig
una sobre destilación de agua oxigenada a :roaión reducida.

II. Teouporaoiónde acetato de uranilo un los líquido.
residuales de la dotarminaoifin de sodio con 01 reactivo de Barber y Rot!
kart. (En oolabornoifin con el Dr. H.A.Puento).

no“

tra ajo realizado en la División Quinicndal Instituto nacional de 1;
litrioiÓn. Director Gonern1¡ Profesor Dr. Pedro Secadora.



c1­
¡a 1. monta-¡ua la nom a Masia anlu annanoa y

producto. blaligiooa, data tan-ta. a! gapagauag¿craav01a31114ad,quuuu.manuMau unn-uu­
1a aataata org‘lioio - Ai-ï-­

Bata nacho ha aida roca-acido. ¡II‘IO no ¡a un nodo ¡ano­
!Il. y aa han ¡toplaato dtyaraaa tio-laa. para evitarlo. Il A. 0. A.
c. (1) racealanla 1a aalainaatda aa ,raaalaia la ¡aida aaltírtoo.
para 213.! ¡laica alaaaatoa aaa. ¡Elfa303, ¡aaa vdliatloa. ¡laaalilal
y colaboradoras. (l) Caspianla ensayar call-lastvalalto alvaraal
tlanioaa da inatnaIaaila. ¡anunciaron¡ara al ,amaaioal lalala-t­
¡han ¡mia daha “tu aaa¡aun num» yafin”. Otur­
varnn. alanla. qua lo 10a divaraoa oo-pnaatoa ¡al pata-10, atan 10a
¡la «¡han 01 cloruroy a).cubana“, aim‘ndolaa al 63140a ¡Mi!
nde.qu pum aer1.a“un” nm“ da1aalumna, usb
laa Gandhi.“ uparlnandaa y .1 comun- amm. dalaa ¡lanzan
Citan 1a opiniil la Roa. (3). aogún1a anal, amandolos ¡atalaa alca­
lina. aa cantautran a1 aatado da cloruroa, 1a plrdida ancla aer tatalg
al.al mn atamean-1.a"I en. lainn-nao“:a1un
inaraIaIta 1a- plrildaa. qa- aonlay-ran gl. an altla.

E. ¡anula propanopara 1a actor-innatll ¡a sodio aaa ¡{ta­
dos da ¡install-¡aiii con ¡aida parollrtea. celnará aaa aaa tlaniaaa
(astro-anlro-parollrtaa y nitra-parallriaa) anacatrandaprolartbla
aata llitna (4). lo hay al aatoa trabaáoa ¡susana aonatdarantdl raro­
ranta a 1a valatiltaaaiin dal aotio. ni anaayaacolgarativoa por 11a
IO...

J.E.Otoaak1n¡y aalaharaloraa (5). aplicaron 1a aiaaraltaa­
cian n1tra-gaaolCrloa ¡a Katana a 1a dotar-iaaoida de potasio. anita
otroa ala-antoa, acaparfindola a 1a Vil aaa la oalotnaoifin ¡agan A. o.
A. o. (6). Salvo para al 26atavo, annantraren por via afilada, ronal­
tadaa ¡intanltioalanta I‘I altea, que en a1 naaa dal potasio. atribu­
yarun a au velatlliaaaifin en 1a via aooa. Ada-ia, obtuviaron racupa­
ranionaa aamiataatoriaa con 1a doctruootúl nálada.

Elantaano 01 ¡tabla-a da 1a ninaraliaanIGa con aafioa anta­
ahdantaa, aparaaa con. ¡la vanSaJoaa 1a via húmeda. con ¡Olpooto a
loa alan-¡son qll ooaaidaranoa. La caloinaaidn Girauta al oa anchoa
calas raaaltadoa avtdaltanonta nulos, lo que ha 0115140tlantoaa capa­
oialoa para datarutalr caninas an aatartalaa cano al pan, qua coaxia­

vM¿._



nocloruro.¡gl-mm (7). lucir“ toi.” n aparta“ ¡oalgun
austral, enql. la ¡un lo lo. ¡lenno- m», Mor-inn“. con
“una. loMiranda qu nm oa ¡{unam “sua... un;
un. lu cum a. ln mts... me lecho.dudoun me. lo 1“
ducto- n «Mm onIn «una comocomunang emanan,
y una por lu cun.- tltorh 1310163100.(du-intontneio). no n lo­
tornlnn.lun-tr- h marina. ¡otú“ pirata.

Conomln-16: u lo.ayuno, unn-c. nm 01nou.valor¡o1-óein'tlidh a “¡1m on1“ “un, mi. ¡nou
cpm. u indiosdel.conto-1“Illora. I'll' h ¡1m mb. “¡o on­
sthnru uncriterionum "¡11m 01“¡una h lu 0011.!
16h12th _emula“: m 1. doh Innata.me me “tom

en““este 91m“un¡num particular.queoo­
dmo o 1. mami-¡014), ¡cuandoestudia-uun]. n la lll “I­
mh ennda mo. “¡qu (no uuu urna destruccion"do¡num
cum“.

Volviondoa nuestro objeto, humo. not-r un ¡”ha l‘l ¡un
elegir 1avia ¡han unla dutmoián a. ¡noria org‘nlu. E1cm“;
dodo¡odioa 10-ngotdu. n enga-111 C818!"m lo cul n pr;
dao intuir a "un cantado. de¡nt-ru mili.“ m "un ¡lalo.
un ¡nano Il td” en... 1. ¿ur-11m“: jorv1.I‘m“ “¡un
“trail-onto lil ¡4,16-qno1- odotmi‘n.



-II­
Los tloniooo do lil-I‘lillfil‘l do E. [abono y ona colaboro­

dorso (9), fundoloo on ol ¡no dol (oido porolloioo, don bnonoorotul­
todo. analíticos, ¡oro pronoISonol ¡rtve tloonwonionio do-quo, ¿noo­
rrootolonto aplltatnl. ¡Islan ooorrooroooidontoo.R. ¡alto y 0. I'll­
Innn (le), dooorlbon los otootoo do Ilo oxplootdn on ¡no oxidooifin
porolórtoo, comparandolo. otootoo noo‘nlooo o los ¡o Il oxplooivo “¡:1
oont'. ¡1 ¡mono¡ISO! tooo-ooo ooo pooiiiltdod lo ¡noilonooo o tldloo_
lo- nodloo do ovtaorloo. (11), count-tolioo on Il pro-trotoltonto oon
¡oido nítrico ,rolongndo y ofloos. o; ¡no lo ¡ron ozoooo¿o (oido pq;
.15r1.¿ quo oir; colo dllnyolto. o‘oo. Por 1o do-‘o. lo t‘onioo lo ¡un
bono oo nulo-onto Cloro... dado 01 pronto lol ¡oido porollrioo olor.

noootroog por todos esta. rooonoo 1o bono. doooohodo.

31 ¡[tooo 4o A. Hounonn (12). fundado on ol noo do 10o ¡ufii'
Io- ollrírioo y nítrico oa voii-ono. l‘u-loo, ttono ol inoonwonionto,
“o priori“. ¡o dar cono tlrnino lo 1o dootrnnotén, ¡no solución ocn
¡ron voli-on do sulfúrico. lo os posible oli-inn: onto Caldo colo
sulfato ¿o bario sin onorloopirlldao do lo. lotoloo ¡lo-lino. Gilli­
dso on ol prootpttodo¡ oonolnntán on quo oononordnn. quando oo trato
do grandoo cantidodoo do oultlrioo. I. sohllio (13) y'locor y Korn
(14). alado ¡610 ol rotor-o ¡o ln ovoporootdh. extranodn-onto lonto y
ongorrooo.

Lat‘ontou¡alto ¡(una doo. una. (15). tmuonn.
oooi litoral-onto on on "Fríoio lo Chi-to Annlytiqno", prooonto,
aunque al ¡todo toner. oL ¡lolo SnoolwonioISo. El uno dol pornango­
'noto do potasio colo ootnllondor. 1o nooo Lnopliooblo o lo atorlinn­
oifin do poto-io. El 1o Illorolloooiin dol oodio. ¡oo condujo o klono­
rooultlloo. poro doolilnoo lodifloorlo. poro sonorillnor on aplico­
oiGa o ¡tono olononto.

El oxonon do 1o bibliografía ¡mo-tro quo lo. ¡goltoo do oq;
¡galán quo otiltoonoo han aldo anyllononto ¡pltoodoa ¡1 .1... obaoto.
Adom‘ldo lounnnn y Dintg‘n, moonlos (oido: nítrico y oulrdrieo 0.1.
Bordoinnn (16). con porlnngonnto do potasio. m. Wagonoor(17). ocn
sulfato lo poto-io; !.!.Jorvinon (16). digo-tión nítrico princro y
oultonlitrioo dolpnlo. Por otro porto. L. Bovoly . Porrnnd (19),
utilizo. ¡gun ouigonodny ¡oido nítrioo; G. ¡tania (20). ¡gun estao­

noda en Indio ¡outro o olooltno; Vorbrodt (11). n¡uo oziqonndag I.
Bogota: (22), ¡Isola ¡o so volúnone- do ¡oido oulfírioo oonoontrodo



y soa. un ¡agenda.1 m. r. nu ('23).un un: un. 1. uc­
nto. de ninarnltunoiln de Ian-¡In con ¡[un oztgcnnig y ¡oido nítrico
y sulfúrico, ¡cmo no ¿Quentin on Patata y Yunalyko. La cita o- tn..­
rrootn. porqnoeste: ¡utoros dnntriban .1 35‘04. lo ¡cantan qu. ha...
mansion-do.

Noo. nuestro objeto cnc-inn: 01 ¡annalu-o ¡o ¡nottuooiln
¡a ¡nitria artillon por lo. ¡canten oxidantcn¡ya ha... aloytsln. loa
¡oido-nítricony animo y .1 ¡su manu; ¡o Joa 40"¡han
¡o oxígeno.

Latau-nun a. num.- uan-Luny "atun, a ¡anu­
de otras couplcjan o... lo. carbohidratos y ¡no ¡tot-in... proceso
quo 8. KIEIDOocupar: o un 'ornnking”, y montante .1 cual inmorprotn
1. ¡ocllh ¡al G.1!» porolcrioo, no oonntituyo una esplionoifin qa- ¡Urb
un mandan-1.. un.¡hn unan unagamma. no"pacífica a

1. until-1‘: paroldrioa, nino-comúna todoo lo. procesan deltrlottvil
hánndoo.Podria-on adopt-r ona ligan interprotnoián. que por ¡or tlpgg
sin. lo acosada igunllaato bla: al proceso quo o.‘udinnono

Galorotnnnnmo.poco conan...- ¡ollo 1a ¡.014! ¡a coto. ¡gun­
tco un la anidnnidl lo 1: Int-r1. angina-l. a. un). ¡un 01 ¡oido ¡(­
ifióO'flllllfirll lo: carbohidratos un ¡ateo 01‘11... y dosoarbczila
lo. IIIID‘01IOI ¡nudo¡ninas (¡rocoso que tunhiln ¡talla- .1 ¡.1!­
oulrúrlcoi. quo .1 ¡sin aztgoanlg trnnnrarln los anúoaroa oa ooo-na.
.10.­

I‘. innato-a ¡laminar ol comporta-lnnto d. cada n‘est. con
lo. lll‘ilSDI tipOa del Interlalo

:1 con ong-nda ¡1 3° s (mo-no voldlonn lo una.)
tien. sobre 1.- 301140.¡nin-10.. do gran prodoninlo ¡total-o, un. no­
otdn delirustorn manifiesta. su 0210.010. inducida ¡01 tii-po IDO...­
rio ¡asia a. llanta (los. 01%.). Cheohoras. para 1a ¡altruool‘n lo
SO¡o do vísceras, no 1a han. apurooor como¡uy rnocnnndnhlo. Canada
OI 1. ¡IDIOI cola. un cocida ¡obra 1.a,vnaotnlon. en qua ¡rodosilnl
la. carbohidratos. o. poco apreciable. Voftrodt (109. cito) la canon­
tr‘ .21... on alguna. ocn-lona. y en otras ¡o obtuve inca». roaultan
los. Ccnloomooesta trnbnjo n trnváa do ¡a ro-unon. un! ql. lcnortno­
n (un o... tu! ¡pitonda con tutto.

Il leido nítrico o. un ¡santo ouidnnto oniratoog en ou ¡coi‘l
orion; no II.- provechoen numerosa.t‘oniogn (o Illortllznatin. Lc



eigestión ¡(trios le elguees Interieles sole oerne. vegetales verles.
0to.. no ocuparse iloGIVÜISOI‘sIy al reenltedee setiereeterioe. Ke
eeebio, su reduoeián en presencia de otros materiales en extre-edeneg
to violsnxe. lento e veees un ligero oelentneiento ininiel pera prota
oer une rseeoifiI-qee celislee ocn lento emisión de vepores nitrosos¡
seelerinaese con le prepie elevaeidn de teepereSure eorrespondieete
el process, y eleeneendoen: presse e un ¡esprendi-ieeto instenteleo
le sesos ten intenso. que ¡reveoe el desbordemientode ie essele.

En cuento e1 ¡oido seltlrioo. ee eebido ¡ee sono eaents or;
dente obre en: leexaeeeSeg por 1o enel se le emplee con setelisedores
en el proceso ¡3s14eh1 (¡ereer1s, eohre, eeleeie).

Enserede le digestión eee este eligenede de 30 volúeenes le
oxigenoy ¡oido nítrico. se observó cone prieere voltaje, que le les­
truoeifie se reelitebe lie repidenento que een euelquisre de eebos
saontes etsleielente.

¡1 ocuportenisnto de los eeterieles de origen eninel ere
siempre els favor-ble. En el ceso de los vegetales, sobretodo los ¡en
terieles un: concentrados. se presentaron ditioultedeo que eelegrerol
eudhesveses le destrueoile¡ fue precise setelier ¡stesoiée de eede
agente en el proceso pero poder llegar e coherlerlo.

Il lee .IIIIOI reelisedos pudimosconyrober que el acne eri
genede, .¡..¡. de une eoeiln eeedyuveete1tenis un efeete eedsrseer
de le reeeoi‘n de redeeoioe ¡el ¡ciao nftrieo. En los eesos ee que
¡ste eleeeee ¡ren violeesie. ee es ¡«eiils ¡edererle eeeveeieISIIel­
te. ni ein diluyenno een en poco de egue. 351o podfeeos ¡oisreer el
procesotretendo el eeteriel son pequeneeeeetiiedes es ¡sido nítri­
eo, oelslteedo heete el eaetslienxe y eneliende l‘IVIO porciones. he!
te obieesr une peroiel desgregaeióe y ee eoeperteeieeto reguler. ¡e
este feels. le destruoeióe se heeie en: ¡este y engorrose, requirien­
do une«11m1. oonotente. Encasino 1. menuda eos ¡oido nítrico
y este origenede se rssliee een eenor violenoie. sobretodo si se tiene
le preeeleión le enelir pooo leido y ¡menoperóxido. En los ¡storie­
Iee se: concentrelos. le desproperoión entre eebos egentss debe ser
¡rende el ooeiense. sono vereeos els edsleete en un eje-¡1o. y hey
eonvenieneieen inioier el trete-iento een ¡610 ene ¡eres ¡Iniee del
leido nítrico requerido, eon lo enel este steps inioiel, tiene el
seréeter es un pretreSeeienio con peróxido, que pereite ¡esse seguir
nie tropieees le ¡Celine generelo



Otrs venis}. ¡s1 sgus esigsssds sol-¿ste en qse esmservsel
¡oido nítrico. pensitisslo prolslgsr Ls digestiln con este sgente todo
le que ¡antenas e los tines de ls destrucción. Probsblessnse subes e­
!OItos. al 0...0271d16n¡el ¡oido nítrico y lo regulseiln ds ls rss.­
ci‘n se ¡sien s Il. reoxtdsnifin ¡el ¡sido reducido.

Basves regulsrtssdo el process ls;trsst1vo, Is pressseis
del sans eligessds no es tllilplllsblog psllendo sostilmsrse Is ess­
truoctín eos ls digestian ¡(tries puts.

Leenana. deLenum minus eenbue nítricoy un
exige-sesso es salplsts. slsssss sstertslss. esse lss ¡reses e sus
predsotssae nea-duen asisten "issues-me mundos. Lo¡1.o
centre een ls eelsless. ens penssssse suspendids en copos en el líqui­
ls le respeten. ae regnisre uns etapa ulterior salto-nitrtos snilogs
l Is de Diligís, ¡att asidarlss eoaplstamente.Otras ¡sierislssg says
destrusetfin es tsstible. requerirísn ¡ers ¡110 arsndse esntidsdes ds
subes rssotlvls. ssf que sn todos los sesos ss imponels stps salto­
¡{trios final. Lafijsot6n ds los netslss slo-lines tsnbill ¡sus l.­
esssris ls sdiotün de ¡oido sulfúrico.

Ls! arssss sereesn ¡las-ss esasSlsrstlesss. elsnde sbusdss,
sonvtsns sgpsrsrlss por ¿sosnts016n. Bssts Is ¡resessis de uno e les
¡rines psss ls tongssiin es ls steps sulfa-nftries. ¡e un residuo est­
¡essse standsnte. s ¡uses sespsete. dificil de qussar. y querequiere
¡ren nessa-9 ¡s sabes ¡states Pere un tssslvsnlsnte sis grsve es ls
ter-ssidl e. esplls. que puedenostres: dssbordsslesze y p‘rdids si se
opors en recipientes de ospseldsd inadeousds, o no se vigils el prose­
so su: culdsdossleltee

El tenistas ds tomas-1G.de .Ipill se presents en su torls
sin sslssts sn las legnsllnsss. y ¡Isishlenente respondes unaesrss­
tesi-tien ds sus proteínas. Ls espa-s sus se forms en teles ossos es
ten isseeseihle que nl aún enfrisndo son agua helsds s1 bslón 1sbors­
torio se consiguereinstrls. 21 único recurso etisss es ls sdiei6n de
slslns substsnsis que susente la tensi6n superficial. sonolos ¡looks­
les ostiliso, smilies o butflieo, de efioseis decreciente en ¡se 6rden,
añadidos en porciones de uno o dos m1., que deben resuplsssrse s Isdi­
ls que se evsporan. hssts que no se proúusss las espuma(en genersl
durante Is primers seais hora de tratssisnte). Otras substsnsias coso
ls persrils, sobre ser senos ericsson. no son volátiles, y por 1° isn­
to tienen el ¡s‘eonvenientsde ser uterina 'mrs'. que debentssu‘n



deatruirae.

ecayiomo advertir coito un hecho que ¡amoo cbeervaoo con re­
laijfia trooleaeia en lao deetruceielee. En1a digo-tión nítrico-perfiai
dc, (¡e ae ¡Colina mia emiaidm ¡o vaporee mitroaoa, el agotamiento del
agna'omi‘eaala ae lonala por aa intanao doaprendimientc de eaco vaio­
rea, qae enaoguida ae regulariaa. El fenomenoee teato ala violento 1
prolongado, cuanto memosdesagrezadc ee encuentra el material, y oaalo
provocar proyeccianaa de aubatamoia ai aúmmoao aa logrado limrlo.
Para evitar este inconvenienteeoawieneañadir. a1 iniciar la 0).!!­
ci6n. ana cantidad de agua caigeaaaa (ae ¡actora aaa digeatioa prolemp
gada, de por lo menoacuarenta aim-too, para qua em agotamiento casual
tro el Immortal perteetamamte lieamde. con lo que ao uvitaran laa oeae
aocaemaioe mencionadas.

a malo de ejemplo ee deaeribirín dos deatraecioaeas aaa lo
materialeo himedoe (10 a 901 de mama)y otra de amterialem caaeeatra­
dca (coroalea y harinas, leganincomay frutao doeeoo‘aa. eto.).

gggtgggcifin de ¿aseriglua hággdca. La cantidad de maeatrm a
deatruir para el aniliais, debe cor-tal, que tanadaa partea alícuotaa.
contengan aproximadamente once ooo aillgrameo le oodio y diea ag. le
potaeio. Se in3roduoe el material en un balon ¡Jeldahl do 500-600 m1..
añadiendo por cada tooo g. de materia seca lo m1. la ¡cido nítrico
Ca 1.40 y 20 ml. de agua cmigenada de 30 volúmoaee e. oxigeno (30 al.
le asno oxigenada a1 30‘ llova‘oo a 100). se agita Ioaclando Diem, de
modoque no ne Iormon.gauaoa. El contenido del balon en ningún caoo a;
ber! empatar loa aca tercio. de au volimaa.

Se fija el balón a aa acpcrte, oca una inclinaciom de amoo
30 °. ee tapa con un embcnito, o mejor com am tubo de magaridae cayo

extremo oe aumerja oaai hasta al fondo dal raciiiomtc, muopenoidomea
diante ana varilla de vidrio de 2 al. ooodala emV. para ceder aa roo­
quicio de cacape a loa ¡maeao A1llame acpcrto mefija algo ala arriba
umaro ae hierro para aoatoaar aaa ampolla le deeaataaioa. el extreme

de cayo tubo doblamente aeodado eatar‘ en eeatacoo con el embudo.

Se calienta eaavaaente con llama directa de un mechero Bua­

aea o Tirrill de 2 - 2.5 ea. de largo. Poco deapule, 1a macaee nin­
ehm ter-¡ndoee am poco de eapanm y ae inicia ana ebullición comgram
deapremaimiento de ¡maca inocloroe. acompañadade la licaaoiom progre­
eiva del laserial, proeeoo de duracion variable entre vointe y cuarom­
tm aiaatoa, al anal rooiete 1a coluloaa, comohamoa'ezyreoado. Si 1a



eepunefet-¡ndeeoieetere'. ee meus eleolel mm“ e enhiee pere.
oonullw

Ireneourrido en periodo de tiempo de ¡odie e m here, ee
'prodnoenn obeeereoiniento del Henao. que ¡eee de mrillento e pe;
de tenso. “Wo de un desprendimientomieintenso de ¡“en ing
“¡te que eeñele el not-siente del este eminente y el eo-ienee ¡e
le etepe nítriee pure. een eniei‘l de vaporeenitro-oe. ¡ete eeebio de
eenperteeiente de). líquido de reeeeión debevigila-ee me evitar per­
dideeee‘h me. miedo enle dieeueih“¡enla

31el líquiae eenttviere me enentided epueieble, ene­
pledeeeel calentamiento.deje enfrier y ¡hen el eostenilohl ¡e15
e une“pene de leenieeih deemeim merida.

se decente le eoluoi6n nítrtca volvi‘ndole el balón. y ee i.
ve el reníúuo grano egitándolo cuatro veces con poroionee de ¿oido nf­
irioo el 10! eelentado e neoe 60° 0. Nodebe reelieeree'eete lavado
eon nana, porque n" ee obtiene une buena eepereeión, eeuleionlndoee o
¡tependi‘ndeee lee greaee en gotee algo grendee, dietribuflee en tode
le nene. Lee líquidoe de laVedo de las graeee ee añaden e le eolueifil
nítrice. preei¿uilndeae el eelenze-ieeso ¡este reinoeiGe e pequeneve­
lüeen. En ningfin oeeo debe lleVeree e sequedad: le eveporeeifin de lee
últilee peroionee ¡e ¡oido nítrieo ee predeee eee-¡elena de le igni­
eidn de le ¡eee eerboneee teeiduelg el bel6n ee ennegreee per deetile­
e15: de¡Iquifl’ín1 ee "men el exterior ¡ru entidel deeeneee.

allende el vollnen ee le ¡mee 10 el. (o enfee ei ee obeervu'e
eer‘bonieeeión), ee eeependeel e eleMeeiento, deje enfrier doe ¡inline
] de“ 10 e 12 ¡1. ¡e ‘eide mrfirioo concentre“ nesel‘neole tiene
Se caliente una quee]. líquido ee hinehey Melia ligeramente,
ren-edo el“ le eepm. Se ele“ mediante1a .peue de deoenteeidn
¡oido nftriee de d. 1.40 een lente goteo (¡nee 20 e) goteo por eine­
to). si le use-tión nítriekperende le eidoreunen "mote-ente,
ee term ¡eee enMi, requiriendeee e neu ¡{noe ie 10 ¡1. pere ¿“ee­
lerer el reeiduo. Otra veeee, por no haber ¡enredo lee are-ee om
hace recomendado.e per beber eeoetinede lee reeetivee en le ete»
anterior. ee tone en amante reeídue eerboeeeo. ¡:Lntel eeee ee deje
entrier .1 belen. ee eneee 20 ¡1. de ¿oido nítrico diluido con 10 ee
este y ee hierve repitiendo el tratamiento lee veeee que eee preeuo
pen deemu' el. eerbóneoapeetoy trader-ene en un tine enven­
Iih queee ende.“diente “ruedo de ¿ciao nítrico ¡ete e.¡ete em
u el'eeao enterier. Detodee nodosMene eviter ene eitmiGe que

¿n II. .



obliga-e never-eonaenede reeetivoe y diiate entreaaeanente el preee­

ee, ¡recenenne eeniree e lee innioeeienee Caine para entener una di­
¡eeti‘n'nítrieo-perdxide etiean.

Wam__mmo_m ron-mo-m­
ese-nio 1a eneteeeeiln ¿e 10 e. de una fruta deeeenln. con 10! le la;
tenia eeea.

El nateriel ee introduce en balón Kjeidanl de 900 n1.. Se.
me. 16011..a. aguacum a. so veiíneneey m ¡1. de hide at­
triee e. 1.40. ¿e caliente eleve-ente eóbre llana lireete de en leen;
re Bnneende 2 en. de large. traneeueridee io nin-tee de inieiada 1a
“uni-un ee mm ctm 160ai. ¿e una oxigenaday 15¡1. ee «su.
nítrico, proeigniendeele ¡Im-Item” ctm 15ninte- II‘I. a1 en»
¡e lee euaiee ee annden ¡o y 35 nl. reayeetivenente, y por último 60
a1. ¡e eine alice-ala y 40 nl. de ¡oido nítrico. Si aún deepule de
eete alieidn :.e1 eebeiguiente calentamiento no ee hubiern licuado el
nateriel, (eienpre quelar‘ una euepenhiSnde eeluieee inaltereda) ann­
dir una vea n‘e un ¡ooo le agua oxigenada con el reeto del leido n1­
trieo requerido para 1a destruooiGn (¡noe 80 a1.). a partir le ente
nonente continuar el calentaniento haeta eveyorar a volúmenrefineilo,
añadiendo el ¡oido eultírieo y tereinendo ie eyeraoidn cono en ei oaee
general.

conviene en mee oaeoe, 1o aiemo ¡ne en el de mteriaiee
espuní‘enee. opere: en recipientee le un velínen en m1. ¡nee 20 veeee
¡ayer {le el 9690 en ¡tease tonada para destruir. Puede reaiieeree ein
inncnvenientee 1a prinete etapa del prooeee en entreeee de Etienneyer
le 1 6 2 litreeg pero en 1a etapa eulronítrioa ee neeaeerio operar en
balance¡jellenlo

ai tdrmino de 1a deetruoeifin ee tendrá una eolueión enari­
lienta en eeliente. practioeaente ineaiere en iria. Convieneeelentero
1a nante producir nunca blaneoe de enhilriee eulrlriee, aentenilndeln
en! durante ¡nee einen ninntee para verificar ei la'deetruooiln ee
completa. en cayo eaeo no debe obeeereeeree. De le eentrarto ee vuelve
a agregar ¡cido nítrico hasta legrarlo.

Uninlieio seguro de que 1a destrucción ha llegado a en ten?
nino. ae tiene en 1a foreneidn del leido nitrneileuitúrieo. que el x
añadir acne ee leeeonpene dando vaporee nitreeoe. 2ete obeer'nei‘n ¡e
le había hechoD‘nig‘e (10o. un).

La d‘etruooi‘n que nenes deecripte*)eraite realieer ein inp

4..., H1. _.4.. _ wm“.



convnnilntoa 1.. dotcrlinpcianc- lo ¡0416 y potasio. pero ¡a 1a ¡CID­
rnlilgn do loa canoa no ¡a canplptn. Por ¡Inaltlilnniin 4.1 líquido
molan]. un unahan {un comoen o ¡nan-1a, se roda 1a pnnuoh
IO ¡ninas vol‘tilee qu. docprondonolor a ¡cuando característico. iq!
bi‘n lona! gritan. Il pro-anota con 1;. reacciona} de local-r (¡no H
¡todo ficheros tunií‘n a ¡.10! atómicas). y ¡o la. cartillntnan do
¡otra-nn (24).

El tiupo roquoridoparam dutmcth no“una a lu
4 horas. Resulta ¡lgo ¡Ayer pura 16. Intorilloa otnnuntrndoo quo ¡:1­
gonc1 pro-tntuhnto conun Guam“. P0414.¡tratarse conside­
rablesth 91procnoconun¡aluminio n‘- oa‘rgho«|3er h ll_
con“: ¡han pm, por.no ¡cuentame union. lu pirata.
porqun ¡revoca 01 (¡inciso de poquplnn got.- do líquido. El oanvoniog
io por lo tinto, sacrificar 1a rapido: a 1a preotniin de los regalit­
dos,tamano “no h..- una“. Porotraparto,un ¡incansa­
01.611nouu- me. mm“ que1o. a. un «nm-16. chldnhl
corrio-sc, lo nodo que ¡nado trubajnrno on torio anotruyondo a 1. vos
4 6 5 ¡lu-tran.



- III ­

Hasta hace realtivanente poco tiempo, se usaba para la deterb
minación de sodio y potasio un metodo indirecto, todavía bastante oo­
rriente, que consistía en la separación al estado de cloruros o sulfa­
tos. El dosaje de cloro o sulfúrico en el residuo permitía fijar por.
calculo las proporciones de dichos elementos.

Cuandose tienen altos valores de-la relación K/Na (como ocu­
rre en los vegetales, hacen notar Bertrand y Perietzeann (25) Queel
métodocarece de valor cuantitativo: "Si el residuo es de cloruros, "

"la dificultad de eliminar todo el calcio y el magnesio,la volatili- '
"dad de los oloruros y su descomposición por el vapor de agua, dan re-"
'sultados altos para el potasio, encontrándose a veces contenidos ne- '
"gativos de sodio. Inversamente, en el caso de los sulfatos,la dificul"
"tad de transformaci6n de los bisulfatos alcalinos en sulfatos neutreqr
"puededar resultados altos para el sodio, e incluso, hallarlo aunque "‘
"no exista".

La determinación directa de potasio, comocloroplatinato o
perclorato, representa una ventaja, pero no resuelve enteramente,el
problema. En efecto, el sodio se encuentra por diferencia; y en los
casos de poco sodio y muchopotasio, errores relativos insignificantes
en ambasterminos afectan enuforna muymarcada los resultados obteni­
dos para el sodio.

Esta situación explica los resultados contradictorios de los
diversos autores que investigaron la composición mineral de los vege­
tales, o mejor dicho, la ignorancia sobre este tema. Durante nuebo
tiempo, se dudó de la presencia<zonstante de sodio en aqu‘llos, admi­
tiéndovse conclusiones comolas de P‘ligot (26), qui‘n afirmó la carenp
cia de sodio en numerososvegetales en los cuales actualmente realizar
mos corrientemente su dosaáe.

En 1923, Blanchetiere (27), adaptó el reactivo uranil-magni­
eico que Streng (28) había prOpuestopara la investigación cualitativa
del sodio a 1a determinación cuantitativa. La aplicación ulterior de;
este metodono dió buenos resultados, debido a algunos importantes cria
res que luego analizaremos, pero de todos modos, el trabajo de Blanche;V
tiere tuvo la virtud de movilizar a numerososinvestigadores, qua setup
diandc y perfeccionando la técnica original, o proponiendo nuevos ready

tivos fundados en análogo principio, resolvieron este importante probl¿\
ma de la quimica analítica. \,

En lo que respecta al conociniento de la composición mineral



delosmetal“. Mi“ eetelite“ Il Mo ¡nue-e.Mi,
Biz-trendy Perietpem (lee.eit.) le mmm ¡en Genil-einen
einelltiou de¡odie y unisex-on JS vegetal“ alentando en ¡recen­
oie east-ete. Enun midis ¡"‘02101‘.(29) contaba-onle menu
de en uniendo een rene“. el ¡e pote-io. deneetrendole ¡melena
de “te l‘l en le nm lerine. Losvalorende le ¡decida Me ¡leen­
ui'en en ln me e de de1000.En» mheroeeo: "idem-Me eme­
ruoe, w el eeeuo velo:-mntitetive del ¡{todo le nenehetiereg pg
ro einen eo-oindiceque¡mite edificar he litio-1m» dele le­
teniuei‘n de ¡odie en lee vegetales.

B?reeeiive deWien-e ee ue eoheih concentrande
eoeteteede mile y msn-ie quemil-e eenlee ede- “¡im un
precipitedo eri-feliu. .01me]. Blenehetiere, siguiendo e sti-eng (lee.

eii.) y e ami-re (30). et".qu le capoeieión: ¡(cusco-a)a¡102,
“acecha” n‘coahsnzo. :Jaeteeme-to ee e].tipo de unatennis
de unete- triple. en lee ende. el n puedeembotitnireepor 06.0“
1|i.lnn.2¡.ren. ete. Todos¡nee tienen iguel mito eri-inline. ee­
ne puede“¡probar-e emitiendo lee neuronal-eri“ del trono de
amet y Belient(31). y motion ¡fine qu eennena-roo.

n een-idedeun le eri-tth le leeeeetetoetri­
plee he eno m discutido. Himno. (32) en 1920. intentJ edepter el
motivo le ¿ati-enge lee fines cuantitativos, Mechita!» por le ¡tu
solubilidadenun- m. acetato "1,1. (4.62a. en no .1. e zo 0.).
A6.“. estudiandoeete comete ne“ e 1. “1-161: dequeh “r­
en. ehitide mac“. quebelenainda, en when-ente ineernete.
y quelee eeetetee triplu “recien de unacoupe-ie“: “let-¡ne y le­
tinide. (¡h-et y Bedienee ¡Mieres e ene mole-ill. miren-Ido
en trueno en le preponeih de eeetetee tripiee con9 ¡eliana de
un. crew (33)fn‘ tubiln delme“: ee liholie.

l. tenue (34)estudióel “¡te triple ngneeiuo. ¿centres
¡o que tenia coquieifin definida y contenía ¡610 6 molecula- de un.
one: y rom contraen en cambie6.5 noilenlu. “¡que en e].anhi­
eie quematen, le. velero. no corre-puden definiduente e eee en­
pleete. pudiendodeducir“ igualmente. que entiene e61. 6. Por ein
parte. ee contradicen lee ¡tutores el ¡ria-nar que el metete triple ng­
Ioeiene ee inserto le]. cínico. ya que Barber y Kolthott demostraron
le ¡reunen en (¡te de 6 “Neue: (36). rubi‘n 1e- detenimien­
dew110 n el.unete triple minimo. en el im“. deB. Final)“
1:. 011w y ¡Jeáehoenever (31’)den en prouiie ¡beige ¡le prhinee e
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6 selling: quea 6.5 y adnlu mean momento a vous (54.43%on
vn 601Vilar telrioo 54.245pm 6 deIch). ¡o ¡batuta onolos aut;
ru nautica“: su ¡firmanEn.Enmanto qu la ¿Hu-mu “¡una dog
prestamo on un ocupante a. tu dando pocomoloomr (1494); tontos
do 351° inicrls teórico.

Tamuín encontraran6 molleulu de un cn o]. "¡tato triple
magno-o Changy Tena (38) y E. Culo: en 01 lo “una. pregunto n
n finca cualitativos; ¡unun ¡a .M’OOIGIGD10 ¡una variable. F1165
tein y Ward(39). qu recomendaron01 “nation. de mano y n1­
quclpm onust cuantnuvoo, “contaron mundo. analítico. ¡no
nopermitandiaonninnr cntn u catan“ ¡lo6 y 6,5 ¡olloqu ¡o
un. I. 8021002Wim _. .0Manhunt“: yorph. u._
lo p.00 n ao Grau-nio 24 hora-a y cami-6 u! contenido. de asu n­
rtnuu ontro 6 y 1 selladas; con h única 01009016:G.1 acetato trin­
pla mutuo precipitado conMi" Mir-¡1001561130lo Kun-no.¡1
cual “una unautor O.01“qu «loun, y ql. ¡16 on 01unan. ¡,6,
anemia ¡to ¡trim Sohoorla 1a tetona“: «loun mo de ¡100301
por.1 rubita“.

Dúono.)th quolos¡“tuo-tri)!“ conlamenta”.
Laportan ancora-nahOI10-ameno. omnes. un" dolu
mero. mamut-lu. coneste“mato. manu a ¡un un cet­
alt-16mMinh.¡omm. .1 huerta“ amandoporaman".
hanturh conduo-trar qu m de ¡nos ¡mina 6 ¡ol‘oún do¡su lo
mnúuufin. paraquoquam. ¡robadonn 10-m. Esti. nup­
ción¡innato .1 una“ «un. ¡Wim noo-int“.“sin IM.

En otros aspectos. 01 nitodo do Blannhcttcro oo ¡sintió a Il.
,rolijo ostudio. Elia; y Las-tour(41). Illilirlrcn anti-rantorlos Ill
result360., nunquocala hagan notar ¡armar y Kolthott .1 ani-on ¿o
ellos rovnla errores de - 6,0 n.¡>3.0 í. (no altos ¡usaron ononontrln
nnyoras afin. Alontla y Thlvollo las yarooiá vontaJono ¡edition! 01
reactivo nfladilndolo alcohol. con lo cual sc acolorabs 1; Iiltrnoión
del precipitado (42). No dan indicación alguna sobra la intlncnoiu do
esta modificaci6n on 19a resultados obtenidos. Landut (43). tundlndoso
en 01 oaltcnido do acetato de uranilo en c1 reactivo, y en 1. solubi­
lidad a. dicha ¡al en ¡gun y ¡ciao ac‘tioo diluido, arguyü qu. el roqg
tivo ora ¡cure-¡turado y danba e‘n o? tionpo ¡recipitar la mencionada
3.1, fonlhnno al quo atribuyd tambi“ ¡Lgnnooronulxados ¡1to. obteni­

"ftoo. Comocual todo: 1.o autora. ao 1. ¡poca Laudcfiuna): cn lo. cilan­
n- oi0.011qumin» a. tuna-aon .1“¡una



d. que01acetatotruly por“. n un u ¡rindth cuandou
en.th unuu:- n 105a. M ¿“un porlaa-¡ory Kenko“y Kn­
hm (44)qu me criterioon ¡rx-hny me mu. mor tu. t-bth
cnsunotoo].un.“ ¡oIW (45).tu. F0“ Q”un. m 0°
01¡conto tu)“ ¡o ¡o “Nóminas notandonotarcdon‘l¡u ¡aq
un Omni.“ tandil ¡loanar-ooCondujea Mi.” a me:
qu In nativo aúnmundo- común.

“CIO. ¡non un ¡un reúna “¡110114210.lo los “todoo,”
prom-toonn dotar-nar“no.

Mmm. m ynum:(1».dte.)uuoh­
m o).roms” domundia- y "omic. un"¡tu 01una. do­
bla demano y cinc. Estatal onen. "¡Wo lu ¡ancianos ¡o pto­
dpitntdn 401¡nt-to triple, un“una y propiohdn. y o].efecto
lo ¡Jaula cnica“. noir. todo01potuio. EnIl traido notario!
(46).cantaor“h han...“ dootros“timo y uth untm
“pum 1. interior-¡oh ¿ofont-tooy mutuos. 11th y Mute,
10m1...“ tubiln ¡“eden do sepan-1611.

I. Galo:y CJJoulk (100.01%).nula-luna n motivo n;­
n‘niooaños. ¡1 «loManhattan, un 1” ¡un “no y se! un Iu­
anto. Sonda1. aportan. ¡o alm- Mdln detu... como10'
“fluida. 1. tuna-atun. un» ao_pno1ntuun. n... Eatud‘lu1a
“¡putada delMato Mp1. man-tuo y d‘un- dosu ropa-Mu.

E.nino (44),pomo un“Mi.” maine ¡“rendida-o
¡:1¡"agitado ebtonidoonlu “una”. ¡unreanuda, contu- 8
¡eliana- deun. Enun¡tuto putada: oncolaboruih con lolo
mom (47). cal-14m su ¡punción a productosbiológicosy "tuna
lu Moulin“. mulata ¿olo.prumh ¿o¡dos menu" o.
alcohol.Bwin emana-nte ¡tv-ran tiene“ dos09m1-fcoh­
too. noo-¡dando 1a precipitación con od. donation o].problun de
la Ih.l'l11la016n. encontrado¡rain-n11. h “¡trucción nitro-ponlk
rica l. h ntro-amo-ponldmn. ¡loth n dificultad“ no 1a pronu­
ctn do¡oidonum“ ocasionaen1a main Mítica ¡lt-rior.

cun; y han (Ivana, nou-unan lo,precipitath de
sodioono una" triplo ¡mae-o; asegurandoque01“un” en
lío amin- 1 mítico no 01de eine. El punto y 0111th noLn­
tortiorn ¡h o. u ¡mandan consideran», comoamoo o].monto
y ln lot-l.“donne “rn”.

Aclohflu y ¡.muu (48). ¡Puma o! ¡“odo deHubery

“JW;



Kolthorr n produstos biol‘gioee. Proponentienioss de despreteinisssión.
ninerslisscion y uepnreetan a. testntes een hierdrido de oeloie.

gfiggggg_zg;ggá3¡;gggo sen en ou anger perie de óxido-redun­
etón. rnnaíndo-e en ls reiuooiis 4.1 urnnilo ¿.1 soetnto triple s urn­
nio tetrnvnlente, y suursozldnoión oon dlstiItos esentee vnlernloe.

¡su (49). reseniends ln reducción con eine en nedie sultíriee
y pernnngnninstris. rurnnn.celey y sonoonoverproponen el nltodo poten­
eion‘trieo eetudindo por Furneny Senoenoverpnrs ¡eterninssi‘n de urn­
nio (50). oonsistenme en ln reduooiln de nrnnio hezsvnlente s tetrn y

trivnlenne eon reduntos ds Jones. enidssiin een enoes: ds saliste seri­
eo y retroceso eon sultnto terreno. en presensio de un ¡es insrteb tun­
bi‘n estudiado por Esin¡ 1 ïilson (52). Kolthoft y Liflfill. (53). adopten
le sis-n tienies de reducción, pero oxidan con pesaje de aire el urnnie
tri e tetrurnlelte. de acuerdo n lan indicaciones de Lundell y Knowles
(54). Gonencenxe oxidonte usan dioronsto. y direnilenine o direnillsqg
noeultennto oono indiondor, en preoenoin de sales f‘rrieas que entnli­
Inn le oxidssiJn de este y permiten un viraje neto. Bell y Sedusk (55).
npliesrun ese nisno n‘todo n ln deterninooión en nnterieles biológicos.
nel-es y Kirk (56). reeonsnderen pare esos ninnes oesoe reduoeidn een
suela-nn de endnio y vslornsión con sulfato oirieo, usendo comoindios­
dor sulfato ferroeo-fsnsntrolina. Blenkinsop (57). propuso un n‘todo
fundado en le reduooi‘n con cloruro titenoso y vnloreeiln del ezoeso
de ¡sie con sel terries en presensie de ¡ulteoisnuro cono indiondsr.
Knhnns(44), sl proponer su reestive hidronloehdlioo, estudió tsnbi‘s
una tlenioe pernnngenin‘trien. Cono¡gentes reductores usó nluninio.
querequiere un ¡lenso per el contenido de hierre,y cobre electrsllti­
oo. Otros nltodos velunltrieos. tundndss en distintos principios. son:
el le Dobbinsy ¡vr! (SO), por disolnsiin en ¡sus del preoipitedo y ven

lereeib eenMern“ “dio/gy? nol de noetntotriple requiere lO
eguivnlentes de ‘10n11. #eisinsh (59), tsnhiín propone un nltoúo nuidi­
nítrico. pero ensuentrn que un nel de nostnio triple equivsle n B le
hidrorido. Gale] (60). preyone ln veleresiGn-eon toereto. usendo oono
indicador externo p.301 ds ferrooinnnro.

odo e o t oos totonltrioos to. Celey y Foulk (loco
sito). estulinrun tnnliln le oolorinetrin directo de urenilo e nynrnndo
een solueienes de contenido conscido de eodie. lnhnne. proyuso eolori­
netrín ocn terreoiesuro, siguiendo n Bnrrssoheen y Meesirer, y de nene;
lo n lee iniiensionss de rissier y Bernard (El). ¡es nisnn reeooidn es
el funds-ente ¡el nltedo propuesto peru nnterieles ¡iold‘iooe per le



Gano. y Shiny (62). El ¡ltoúo oa do ojocunifin Guirnlndalnnao dnliotla
y está presentadoende;tangos. 1'th nomas en1a ¡un rue­
ciín .1 n‘todo do 3511i (63), propuesto part nttctinlcl biológico. y
osináindo antro nanotron por Enronni (64). Hoffnan y Oogood(65).!!!­
lisuron la colarinatría dirnota de uranilo con tati.ntro,nsnnlo 211­
tro ¡nulo Estabiliuan la coloración dinolviondo un aulroolcnlro 0,1 I.
Duruoll y ïalkor (66) no fundan en 1a oolornniln obtonidn .1 aludir
¡oido ¡ulteonltofiico a 1.a ¡oluniunoa a. ¡Ii-110. ¡asin 11 observa­
ciln de Hallar (61). La absorción ¡{111. ost! un 400 lili-ioronon.oon
unn irrngulsridnd un 1a curva ¡l 490. ¡1 001or un sigla 1a 117 lo
leur. Toolfol (68) precipitg con .1 rotativo de Chnnt y Taong. y CIL­
¡n la ¡al triple on nolnnión con paraporlodato, hnoinndaoolorinotrít
defiiGi porlnnciltoo tornado. ¿ntre nosotros A. 311.. (69), propone 1.
oolorinctríl do urnnilo con solución de unlioilato d. ¡odio ¡1 20/5

lío o dns“ . no lo. n‘toéc- do ¡I‘orni­
nanifin do medio. fundados on 1a formación de acetato. triplos, lo. ¡no
han adquirida mayor donarrollo nan lo. do ¡acuesto y do ciao. El la
nigunl y c1 de cobalto ¡610 lo han ¡ropa-sto para filo. cunlttnsivolg
01 de ¡angina-e, ¡61° ha ¡ida ¡todo por alan; y Tunas y Wetltol.

Kahano afirng quo ol reactivo mucho-inno OI ¡1 ¡{a oonvoniqg
te, por 1; aunar solubilllnl on agua del ¡astuto triple. chrocha ¡q!
nin a Barbnr y Kaltigfr. 01 hnbur ¿larvas-tado 1a coacuntrlaidn ¡01
reactivo originallnnth proplnntopor loto ¡litio ¡sra tino. etilttn­
tivos. con lo cual. ot bios no obtienen prueipitaoionoo nin couplotna.
no cogntínn las alli-ulzudoo originados on 1| proocnoln do potaaio.
Iuph‘ (70). encunntrn un cambio. que 01 ro¡ot1vo clasico o. 01.-DI
convon10330on tala: aitunoionnn, aunque las condiciona. do precipi­
tui‘n “¡al adaptar-oa eta-.0un. ¡uh o].valor d. la "1.016:
l/iag pero de todos nodos. o. posible (¡torninnr sodio con un error
(o a! var: un valor de dicha.r01n316n igual a 200.

En cuanto a 1a interninnoiln de poqtnñ¡l cantidad... Cllqy
y Poulk ¡tir-nn (la 01 runnttvo do Barltr y Koltlotr o. ¡{a valtajooo,
¡IBQIOc1 Il‘liilllfl proynooto por ¡110¡, o. .1 nin convanlnnto para
cuntidnlos layer... La conanrnoiónde lo. Innultndoa oitclidoo por
Initiat! y Lingua. (100.01t.) con .1 reactivo oínotoo y enla: ocn c1
¡ngnoliclñ (11). Confirman1. prilor. ¡01" de esta trilnnoifing 01

pra." u mu.nmwgam. hu pmh mmm a.«m­
GnCoilol ¡[inn ¡a 1a ¡Calla ¿o miligrnmlw ¡[entras QI. 01 OCCIII. OI

“1



insplicable.

reldsteln y ¡era encuentren etres ventejee en favor del ree;
ttve eínnleeo never eeneihlllded, (ein esíndele en eeneentreeión eqq;
velente el negleelene)¡ y preelpltedee de ¡reno ¡{e grande.

3 Per en parte. erlrne üoelrel que el reactivo ¡engenoee ee el
¡{a eepeeífieo, inclinan ¡{ninee lee lltlelltelee que origine le pre­
eeneie de petaele.

Bell y Sedan!etirnel oetegorleehente ¡le el ¡oder reactivo
pare ¡odio en el de Bnrbery Kolthoff. Pero el te-iilnlio ¡la ¡igni­
Ileetivo lo een-titure el regqr que le reporte ¡e los qui-100. llull;
tee le he dispensado. Sin ¡Éeïenler hneer una enunernet‘n completa.
¡ester¡ lndloer que en lu ¡se se funden lee ¡[todos de: Butler y
Tuthill, 3.11 y andask. Dobbine y Byrd, Hellhenh, BlenklnIOp, Hoffman

y Oegeol. Burnell y Walker. renblen los propuesto. por Sallt y lb Ong
ce y Shipp, deben oanetdereree variante. del ¡{todo le Barber y Kult­
hoffe

Dlgogggánde ¿g tfiegloa. Teerieenente. eete rotativo. eele
todos lee denia acetato. doblee propneetoe, debe der reeultelee bajes.
El eeetete triple ee elge eelehle en lee roeettvoe, aunquene ¡ete-oe
que nadie ¡aye determinadoeste eolubilldel. Por eee nativo, todo. lo.
¡uteree reconocenpor igual le neeeaided de ¡ser reactivos eeturedoe
de acetato triple, y en volumen1o veeee layer que el de solloiin, y.
re encontrar reenltedoe eeepteblee; y elgunoe comoDobblney 37rd,
Meclase y Shipp, Sellt, Halle: y Kirk, eto., han puntuellnado ¡denia
le neeeetdnd de un rigureeo control de le telperature. pere poneree
e cubierto le lee erroree que lea varieelenee tirnlcee lntrodnoirínn
en lee deternlneelenee. por preelplteoión de eel triple disuelta en
el reactive,onendo desciende, o eelubillneelón de lo. preeipitedoe
cuandoellcnte.

Bl eupenemeeque le eonstenele le te-pereture ee Instinto.
deb-ee reeoneoer de acuerdoe este rendimiento, que le 411mb ¡el
reeetlve con 1/10 (o elgo nenoe) de en volunen per le eolunl‘n profil;
nn, destruye el estado de saturación. per lo testo. lee preeiplteelt;
nee no eerin ¡unos cuentltetlven, dleolvlendoee algo ¡e le ¡el triple
formada.

Ghanety ledient. el estudiar le. condiciones de precipita;
e16: del ¡petete lehle de Irenllu y eodle, que he elle tenhlin pro-‘
puc-topere1. ¡“relata-¡hean omiten“. eau-mm“eri-tele...



totrol‘driooa. -aioon ¡ao ol tramo lo ona roaooi‘a oa aolaoionaa do
minimo antoni“ aiaonl. ao loboaa 1a ioadoaoialo loa una”

triploa. quo ovontualmto nodon ronorao ocn 10o aotaloo bivalontoo
proeontoo. a dar soluciono- oobrooatnradao y ooapuootoa notaoatabloa.
nata última propiodad. tanbicïn 1a proaontan los aootatoa con“ quo oo
roman con anula y los dosis metales alcalinas. y a tn. oo ¡lobo­
quo ol poza-io, mbidio. coaio y amoniono don oono oi audio. provi­
pitadoa do aootato_dob1o, o roquiom para ¡110, condicion" quo no;
vor.-ol mayo impraotioablo. i

Latas obamaoionoonoo pomitir‘a diamir ¡oder 1a group;
tui‘n doloa aootatootriploo. Laum a la: anonima aoln'o­
aatnradaa, ao conpmba' por 19a largos pax-(odo-do eoataoto tontos-im
para obtoner resulta!" cuantitativos. por lo mlnoado nadia hora oa
laa condicionan¡(o manu... ¡mandooa phoiao oponr con "lucio­
nos do sodio no: diluídna, nato por-{ododobo prolongar“ oonoiiol‘ablg
montogDream y Friodrieh-Liobonborz. (72). noo-aclaran 16 kono lo
contacto. Mamás,loa roaulmdoa, ontaloa condicionan-oa ¡moralm­
to la: bajos. porquoo aoontúa o]. otocto do la ¿1111016)4o.].rnfiin.
dooprooiauo omao ae trabaJa con mayas-ozomntraoioaoa.

¡sant foraan nomina oouo1o“una doBono:y
Tuthin, no aplicaron con liga-ao ¡odifioooioaoo 1a ¡o Harbory
Kombat: on notorialaa bioikiooo, haoiondonotar quo io- roaaltaioo
con cantidad" do 0.1 a 6.! le. do ¡0610. ona salou. “tido a1 otoo- _
to lo diluci‘a lo]. roaotivo quo hono- aoflalado. Boom.” quo ol no
do oxooao¡rancio do roaotivo y ol ooatrol do 1a toaporaiura, paolo
mojorarloo; aunqao si no oa muyriguroso. warm doaviaeionoa on
cualquiorado amoooantidoo: valoran alto. oi ao onfria Minho
bajo- on oaao own-ano. Enomooanaoia, ¡tomo u "RCÍÍ." no aa­
tnraao; y para obtonorasaltado! cuantitativos, proaipita por adioiü
do ¡noo-iv- poroiones do aloonol. Bata túnica a1 naroooi. dal-onl­
tadoo riguroaoo on lo: fluidos do].organica, poro 1a ocupo-io“. ¡o
¡atea oa Monsanto oonatanto. y por lo tanto ¡»todooporarao on
condicion“ reprodaoiblon oa dudosoque ocurra lo liaao con loa vo­
gotaloa, dando laa oonnontracionoa do sodio y potaaio varían antro
grand“ lfnitoa. El volunondo reactivo a añadir eat‘ oudioinado
por o].lo aolui‘a. ¡ero tanbi‘n por la oantidaddo potasio punto,
lobiondo aladirao 10 al. do "activo por oada 25 na. do x. Conopor
otra pario. oo iapoaihlo obtoaor rouotivoa sin algo do aa). tripio o;
Mia. “¡flojo on“ “tirados, dobooaporaraoquo1a adioiíl ¡lo
alcoholmua orroroa iaoontrolabloa,por prooiniaoila do ¡al
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Por lo tanto, la tecnica original de precipitaci6n en medio
acuoso, tiene una validez mfisgeneral que la de precipitación por a1­
cohol, aunque esta de resultados mejores en algunos casos bien defi­
nidos.

Con.respecto a la t‘cnica de lavado, fuí tambi‘n Salit quien
primero puntualizó una deficiencia del metodo de Barber y Kelthcff.
El alcohol de 96%saturado de acetato triple, lo descomponecon el
tiempo, mis rapidamente bajo la acción de la luz, dejando un residuo
de color dorado y perdiendo su estado de saturación, lo que se tradu­
ce en resultados bajos. Por lo tanto, Salit recomendócomoliquido de
lavado, el ácido acético de 99y6fien el cual 1a sal triple añadida
para eatnrarlo, no se descompone.Ball y Sadusk (loc.cit.), reconc­
cieron la exactitud de esas observaciones, y adaptaron la modifica­
ción. P. Hald (loc.cit.), recomendóen cambio saturar el alcohol me­
dia hora antes de su uso, con exceso de sel triple. Segúnnuestros
ensayos, el alcohol no alcanza su estado de saturaei6n hasta despues
de 2 a 3 horas de contacto; el lavado según esas recomendaciones nos
dió resultados peores que con alcohol mantenido en contacto mucho

tiempo con sal F ple. En cambio, obtuvimos buenos resultados, igual­
mente correotoádue con ácido ao‘tico, añadiendo a este alcohol un pdf
co de acetato triple mediahora antes de usarlo, y agitíndolo bien.i‘\

\

El crimen ¡is completo y acertado de 1a técnica de lavado
y su influencia sobre las determinaciones, lo hemos encontrado en
Hoffmany Oegood(loc.cit.). Observaron estos autores que la aplica­
ción, sin nodificacionee, de la tlonioa de lavado de Butler y Tuthill
(que es substanciallente la de Barber y Kolthofr), en escala nicroqqá
mica, daba siempre errores por exceso, que se incrementaban al dismi­
nuir las cantidades de sodio. Supnsieron que el hecho de que esa téc- \
nica dierareeultados ajustados en nacroescala, ee debia a la ocupen
eacion de dos errores, cuyo desequilibrio acarrea desviaciones en la
niorotécnican uno, negativo, debido a la incompleta precipitación;
otro, positivo, originado en la precipitacion "extra" de sal triple,
a1 poner en contacto el precipitado con los liquidos de lavado.

El error negativo ee inherente al m‘todo, según hemos expre­
sado. El positivo, se debe a la retención por el precipitado y el fi;
tro, de ligeras eentidades de reactivo, que al añadir el alcohol ea­



turedo, oca-ion le pmiyiteeih ee eeeentiende ie le]. triple
¡le lleVe disuelta. Congreetelleo entere. qee el ¡Irun-to ee correo­
te, porquelo. líquido- ¡rn-eeno oeeeienu este anhelo, y ¡denia
que “te. preeipitaeián ee amante eon alcohol, y deepreoieblo con
ee‘tioo. eeturedee. Proponen OCIOlíquido de lavado una aoluoiín de
¡leehol een 15%de ¡oido eo‘tioo, en le enel le ¡el triple que ee
añadepere nturerle ee conserve ein altereeienu, y que dí en le.
condiciones de ou netedoe. los mejoren resultados.

Pere terminer een este lilclli‘l. keremos¡nee eeneilereeio­
nee some 1a tienen de “este del meifltele y el eteete de le. ui­
taeióne

Barber y Kolthorf recomendaron el e eeedo del precipitado y
del filtro con ¡ter o aoetona y ulterior pneeje de aire hasta elink­
nnrloa totalmente. 31 e]. secado de los oriooloe filtrantes, previo l
la verinoeoiGn de eu tere, ee ha rediseño ee estate, comohe ¡ide
nuestra costumbre. 10o resultados obtenidos con dicha tecnica un
siempre algo eltoe, debido e que e]. enfriamiento proveen“ por le riv­
pide evaporación de eetoe disolventes, determine una apreciable con­
aeneeoionde humedad.¿n algun diu modos, realizando un ¡quee
secado eneetufe. hace encontradoacademias.- de ¡gue ¡e hate ¡J
es. Woelfelhiso obeermiope miles“ y reoonendópera el eendo.
eeeteto eo etile. ¡en el. fenómenoee produoe igualmente con este li­
eolvente. Por le tonto, eenviene tea-einer el eeeedo en "un e.100 a.
El no de estos disolvente. eetí de tedoe nede- mutifieedo. ¡”que
reune) e breves minutos dicha opel-soi“.

ELete-teie le esiteeidn pereInoreeer preeiyituime
cuentitativeh, he eide e efialade por lucho- autores; pero Barber y
Kolthorf no lo‘lonoionen. El nee de este reeureo esti Juetifieedo
teóricamente por la facilidad con que lee netatos triples den solu­
ciones eobreeetumdu. y abrevie el tiempo requerido pere que le nee­
ola eloenoe el equilibrio de eeturecifin, comonoe lo he deneetrede le
experiencie.

Ccnoresumen de este exposición, interese destacar.
1. Quelos reutivos propuestos para determinar sodio, no producen
precipitacionesemtitetim, siendotanto maya“ lee errores, en;
to me ¿fluida le Iolldin de s o. .
2. Queen el cue general,”- e'oonsejablele 0.111016]:dew. oe­
mo‘lc-recolienh Selit, porque puede provocar precipitaciones de 1a
¡el tinle disuelta en e].reactivo. u rom incontrolable.

¿aja-3I ¡{7,41% "a: 9'.



3. que el contacto del precipitado con Ice líquidos le lavado setup
rudos, sobretodo del alcohol. origina preeipitaeionee "extra', que
eventualmentepueden ccspessar laa perdidas debidas e precipitaeián
incalpletc.

4. Quoea conveniente terminar el secafio de loa precipitadoe,1a1u4
dos con algunos de los disolventes volítiles recomendados.es estira
a 100 0., para obtencr resultadoe mieseguros.

5. Que1a agitación no debe onitirce en ningún easo para favorecer
precipitalonen cuantitativae.

Lg cc¡gecipitgciog ¿31 potasio. La presencia de potasio no!
rrea incoavesientee en 1a determinación ¿e eodio, debido a que elas­
dose encuentra en cantidades apreciables, precipita con el reactivie

Sobre el caracter de este precipitado ha existido durante ag
oho ticnpo cierta confusion. Kolthoff (73), afirmó en un trabajo que
ee tratabs de un acetato doble de uranilo y potcaio, Ja descripto por
Chaúot y ledient. ¿n otra publicación (74), dijo en cambio ql. es ens
sal triple. anllcga a la de sodio. Foldstein y Ward. fundándoee en 01
color del precipitado obtenido con reactivo ¡e uranilo y anIOI, ati;
moronque ce trataba de acetato doble de uranilo y potasio, eri-tali­
sado en egujao y dc aspecto idéntico al obtenido con reactivo de Bar­
ber y Kcltheff.

Calcy y Baker (75), aolarsron definitignnente el asunto, en!
contrmndoque los diveraoarccetivoe daban un precipitado identicc,le

conpeeición (CHBCO)BU02K.En cuanto a los precipitado: obtenidas
con litio. que tanbi‘n estudiaron. comprobaronque eran selea triples.

Cuandoloa diveraoe autores consideran la determinacidl del
sodio en presencia de potasio, plantean el problemaen los tir-ile­
masdispares. Blanchctiñre estableció sinplasente que ¡la concentr.
ción nor-a1 de potasio no interferia en 1a determinación. Kraseil­
chic (16) que eetudió el reactivo de Kshane, consideró cono este,
que la influencia del potasio ora un función de la relación I/Ia.
Encontré que 1a t‘onioa de lavado de Kshane daba grandes errores:
15 para un valor igual a 2; 5%para un valor igual a 5. y 20! para
un valor igual a 10 de diohnurelaoión. Conelgunaa modificaciones
de esa t‘onioa, que involucraben el lavaio con reactivo de Blanche­
ticro, obtuvo buenos reuultcdos.

Dwonsaky Friodrich-Liebenbcrg plantearon en términos analo­



gos al problema, y encontraron que la presencia de 8 veces más pots»
sio que sodio, originaba errores del 20*. Otro tanto dígase de Japhe
(loc.cit.),cuyas oonolusioncs a este respecto ya hcnos citado. Malwa­
ni y Pollard (77). tambien ciaminarcn c1 problema bajo ese aspecto,
encontrando que la volumetria según BlenkinsOp, con relaciones K/Na
a 12, y la colorinetria según McCancey Shipp hasta relaciones igua­
les a 4, permitían buenas determinaciones. Interpretaron esa diferen­
te s cnsibalidad al potasio, por el hecho de realizarse la precipita­
ción según McCance y Shipp en medio alcohólico, mientras que con la
tecnica de Blcnkineop, se precipita cn nedio acucse.

Esta interpretación contradice las conclusiones del trabado
de C.H.Grcenc (78), quien encontró, mediante dctcrainaciones de tie-­
po de precipitación, que la adición de alcohol era favorable, porque
incrementabanie la sensibilidad del sodio que la del potasio hacia
c1 reactivo, haci‘ndolo másespecifico.

Oaley y Foulk establecieron simplemente que el volumen de rcag
tivo a añadir es una función de la cantidad de potasio presente.

Barber y Kolthoff contemplaron el problema en forma mas lógi­
ca, estableciendo que concentraciones de potasio superiores a 25 ma/nl
originanoopreoipitaciones; y además, que un maior incremento de esta
concentración determina precipitaciones muyincompletas de sodio; por
lo cual aconsejaron que además de los lO volúmenes de reactivo añadi­
dos por volumen de solución, debía agregarse lO m1. supletorias por
cada 25 mg. de potasio presentes.

Icldstein y Wardconfirmaron también esa acción inhibitoria
dc las sales potásieae en la precipitación de sodio. \

Estudio egorincn‘ggl. En algunas experiencias de caracter
previo que reslisanos, manteniendola concentración de potasio de Ina“
serie de soluciones constante, e igual a 25 Ig/ml, y con relaciones
Ilha. variables entre 62,5 y 202, encontramosgrandes errores, al pan
recer independientes de dicharelación, pero que progresaban con el
tiempo de contacto; de un nodo tal, que después de 30 horas ec obtue
vo un 84%más que el valor teórico. La hotereogeneidad del precipitaá
do obtenido en este caso, era ya visible a simple vista, habiendo
cristales finos verdcsos, y otros granulares más amarillentos. El ici
do acético dc 99,7%saturado nos dió en estas experiencias desviacig

nes algo menores que el alcohol saturado. ‘\

En vista de los grandes errores observados, decidimos estudiar



este problema en forma sistemática, en relaci6n con tres factores:
concentracion de potasio, tiempo de contacto, y volumen de reactivo
añadido, según que éste fuera estrictamente lO veces ¡ayer que el de
solución o se agregara ademásla cantidad correspondiente al potasio
presente, según 1a indicacién de Barber y Kolthorf (10 ml. por cada_
25 me. de K.)

Soluciones empleadas. 1) ClNa aproximadamente decinormal,
obtenido disolviendo p.a. con certificado Merck. 50 m1. de esta
solución se evapofgh en baño maría, se secó e: estufa 3h. a 105 C y 6
h. a 180 C. Peso del residuo: ),2942 g., correspondiente a una conceg
tración de 2,3149 mg.de sodio/nl.

2). Solución de 01K, preparada a partir de producto p.a. Merck. 10,0
m1. de esta solución, evaporada y sacada comoen el caso anterior,
dieron un residuo de 0.9544 3., que corresponde a 50,05 mg. de K/xl.
La determinación comocloroplatinato dió 49,91 mg/nl. Se adaptó para
la experiencia el valor 50,0 mg/ml.

Se examinó primero con la solución pura de Olla el efecto del
tiempo sobre la precipitación, comprobindoseque bastaba media hora
de contacto con el relativo, con frecuente agitación para obtener re­
sultados cuantitativos, dentro del error experimental.

Para estudiar la coprecipitaoión, se prepararon mezclas de
0,30 ml. de las soluciones l y 2, sin diluir, para concentración de
potasio de 25 mg./h1., y diluyendo con agua bidestilada e 0,75 ml y
1,00 nl, para 20 y 15 m3., respectivamente.

En todos los casos, los preoipitados obtenidos se lavaron»3
veces con 2 ml. de reactivo, 4 veces con'2 ml de alcohol saturado de
acetato triple y 2 veces con l ml. de acetato de etilo, cuyo exceso
se eliminaba en su mayor parte por pasaje de aire, terminandose el
secado en estufa a 100 C durante 20 minutos.

Losr'esultados constan en el cuadro l.

El examende los resultados obtenidos permite deducir algunas
conclusianes: ‘

l). Conuna concentración de potasio de 15 ng/ml y períodos \

de precipitación menoresde tres horas, los resultados son correotos,){
con ligeras desviaciones que pueden deberse a erroresexperimentales. '
Con3 horas de contacto (determinación n? 12), ya parece iniciarse la
precipitación del potasio.



“HG

3;:- ¿Si?ml.

1 0.30
2 0.31
3 0.30
4 0.30
5 4.0

6 0.30
7 0.30
8 0.30
9 0.30

10 0.30
11 0.30
12 0.30
13 0.30
14 0.30
15 0.30
16 0.30
17 0.30
18 0.30

19 o . 3o
20 0.30
21 0.30
22 0.30
23 0.31
24 0.30
25 0.30

C U A D R 0 1

Estudio de la influencia del

sol.
01K

222222

concent. vol. vol.
de K mg/ soluc. react.

ml. ml. ml.

-— 0.30 3.0
-- 0.31 4.8
- 0.30 4.8
-— 0.30 3.0
- 4.0 40.0

15.0 1.00 16.0
15.0 1.00 10.0
15.0 1.00 16.0

15.0 1.00 _10.0
15.0 1.00 16.0
15.0 6.70 87.0
15.0 1.00 10.0
20.0 0.75 13.5
20.0 0.75 13.5
20.0 0.75 13.5
20.0 0.75' 7.5
20.0 0.75 7.5
20.0 0.75 7.5
25.0 0.60 12.0
25.0 0.60 12.0
25.0 0.60 12.0
25.0 0.60 12.0
25.0 0.61 6.1
25.0 0.60 6.0
25.0 0.60 6.0

Tiempo
de oqgtacto

30

30

60

60

30

30

145

60

60

50

180

30

60

180

30

60

180

30

60

60

180

30

60

180

m.

m.

m.

mo

m.

me

m.

m.

m.

m.

m.

me

mo

m.

m.

me

me

peso
ppdo.

8

0.6150
0.0464
0.0468
0.0466
0.0464
0.0461
0.0459
0.0480
0.0466
0.0487
0.0489
0.0476
0.0475
0.0500
0.0476
0.0482
0.0483
0.0507
0.0486
0.0482
0.0492

peso
teórico

8

0.04647
0.0487
0.04647

n

0.6193
0.04647

0.0487
0.04647

+

4-4-4-4-+-+-4-4-+-+-+-i

+-Pl

9.8
0.4

0.65
1.2
3-3
0.3
4.8
5.2
2.4
2.2
7.6
2.4
3-7
3.9
9.1
0.2
3.7
5.9
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2). Con20 as. lo Uni”! y ¡{o min. con 25 q/al. loo run].­
todoosonalgoaltea, hubo “Rhino o 1oomatpifioot-on.

¡tí-fl“. do15K/IIH 111.“porW
y Iiolthott. doba considerarlo excesiva.

x".

Por Io tanto, lo oonooulrioiñ

3). mmm ou toma irregular, pero ovidonto. lo. "moron-oo
incrementar. a1 prolongar-oo ol portado do 6081.9“) u roootivo y ¡01n­
oión, 19 que revela que u tro-n ¡(a bien do un tonánono do pon-pro­
cipitaoi‘n.

4). EJ.erecto do1a ¡41016.doun "¡un ¡anotvo lo nao­
ttvo, “sin h normauna“. porln m"... “1 “todo. ¡o ¡lolo o- ‘­
olmaa oon“to upon-1mm pozoooMilo qu con¡todoo un“. "
¿esdopunto. y hound»mua: unn». ¡un «1mm ¡esoo-og
to1mm“. '

m Elvaloraoun oxporionotaunha untuto precario,
debidoo Moro. orando conomuam lo: puntqu ¡o "no. Lao-¡I
por! 11.:"? o conclusion“gonoroloo.“th oatudtu‘ootamb 1.
union-1o do lo rolaeión ¡«t/Ia.quoningúnautor ha.dome donan;
1.o '

El hechodo qm con¡rondas ommloloo do potasio oo o;

inioron moipltnotonoasoloparciale-no"now montandoporBarbory P1th “no razonadadelo. - «1 nativo por
.1 manto. ¡abrio“¡ha sto. m Medio“una. ¡ebro1. moi.­
pltmfip del naciodonna o lo round; lo “lo. potásico-"o

La anuencia dounotal man no ¡modocaluro- animo;
to. unu- y travez-a (79). onesntraron un otoño ¡ahogo cuando¡o
tonta poco¡ono on pro-mia do grana“ cantidad" do ooloto.

Pero practicamente, el electo do uno “lación 7-1/3.w ¡ron­
de, «a que obliga a nova-r a la nal ¡Juno o una gran üluctdn. pm
ovitar la interferencia de}.potasio; y on esas condicionan, o). ¡odio
no precipita cuantitativmenta ni. sin anatomia ol ozono do motivo
indio“. yor loa autor“. si suponga“, “enla. quo “to ozono tom
“¡Mutante poroovttar ol erecto lo flacoth do].motivo, quedaría
QC].th complotmntola nocióniuhlbhorh do los ad.“ yot‘oiou.

Pon outotim ntoatro oritorio liz-om quo1o influnoh
¿ol potasio on 1a dotemlnaotán du ¡odio no minuto. en dos ¡anti­
dont 1: originando resultados altos por ¡on-prom. Azul“, nino lo
«luv. omaaüntenontog y 2: pmovtendo "aunado. bajos. on los
um to rohotonooI/Io m anuncian», “latidoa gncobligoa

m-m¡.¡ga ¿.­



precipitar el sodio de soluciones ¡uy diluídas. Con¿sto queda tambi‘n
precisada la influencia del valor de la relación K/Ia en la determina­
ción.

La conclusión práctica que surge de esta discusión, es que
cuando el valor de la relación É/Na supera a 200, no puede obtenerse
resultados correctos en la determinación de sodio sin una previa eli­
minación de potasio.

Separación de fosfatos. Los fosfatos interfieren en la de­
terminación de sodio porque forman con el reactivo un precipitado de
fosfato de uranilo.

La separacion previa bajo esta misma forma, comolo propuso
Blanchetiere, o cono fosfato ferrioo ¡sin Grabar (80), no es recomen­
dable, por el caracter coloidal de los precipitados, que retienen so­
dio.

El m‘todo de 0.R.Overmany F. Garret (81), nediante oerbonsp
to de cinc, ensayado por nosotros, no nos dió buenas separaciones con
ninguna de las Variantes recomendadas por los autores. El de Bougault
y Cettelain (82) porxprecipitación comofosfato triplfinbico fue ense­
yado tratando de separar el plomo en eleeso con sulfato de cinc, en
lugar de sulfato de magnesio comoen la técnica original. No obtuvi­
mos buenas separaciones de plomo con esa tecnica, aunque parece que
el plomono noleeta.

Otros métodos citados en la literatura, que no ensayamos,
son el le Fiske (83), cono fosfato amónico magnesico, de ejecución
sencilla y excelentes resultados segúnlas constancias bibliogr‘ticas

recogidas! el del fosfato trinagnéeico, ensayado por Kahane, que re:
quiere uns ebullición prolongada con hidrézido de nagnesio; el de \
no Cancey Shipp, con acetato-hidróxido de cinc alcohólicos, ete. \

El ¡(todo adoptado fue el de precipitación comofosfato tri­
cálcico. Se han descripto 2 Variantes: la de Butler y Tuthill, que pr;
cipitan en_frio y la de Kahanea temperatura de ebullición. Le técni­
ca de los primeros, que determinan Ne en el filtrado obtenido sin la­
var el precipitado de fosfatos, no nos ha parecido conveniente pare
61(3a80 general, ya que en los vegetales, los contenidos de f6sforo
suelen ser de 50 a 100 veces ¡nyores que les de sodio, originindose
por lo tanto precipitados muyabundantes, que neeeearianente retienen
este elemento.aPor lo tanto, adaptamos la'varisnte de Kehsnecono



"tú tual.th cnel capitulode h ¡mas ¡nd-hi“ ¡o ¡no trabajo.
Elultoüo“¡una w rumano porn min”.

8‘:niña-¿zadoh 0.1016cantina sin," ¡un ¡o no“... aun­
que¡moi-lun“ está ozono¿a potasio.Patients: lu mom qu
uter su no en1a iotoninaoión.“ha dctlninarnoc1antoni...
1' han la cor-noción. Para. ¡no no diauolvo 5 g. de hidróxido en la
cantidad “usarla ¡lo‘01.“ clorhídrico y II {111m(hahhunllnn‘o
hay¡{1100).«¡parandoluegoa poquito"lbn. Laadoraba“!
arma un una soluciónmv concentradaon¡nos ¡notan n incu­
m, abundancia.rosulwúos¡nyvarian". muu y un»: (bonito)
omontrnronquecantidadesde ¡odio un han h 1 ng. no mi)”­
mat-intanth en msm}.- de 12g. doclorurodecalcio ¡si lu­
puh doun hora. “un: ¡ron¡am realzar la doteminacihmar
10 Is. do oler-nro de aoflio y temu- comoontanido de nato en la mn¿_
tn 01“cuantos de cata camisa-dencantado. Losrutinario: WI
co roproiucnn, aunquecomoprincipio a]. ¡(mae para“ innegable.



gggggg¿ggg¿gg_gg_ggggg;g.¡1 ¡Itoao a. ¡«tornznaotan a.
yotnate que oo ha ¡adelantan comoaía4axanto aa al dal'olorapl’taaSO.

Para au uaoanntfin. aagin 1a tlaaioa all-10a, daba 11.1.:­
n loa natal" alcalinas al "tado da alarm-oa.raton ao uuu-lv“ al
un poco da agua. y an 1a yolanda, libro «lasalou anónioaa, y aa al. ca­
ao I‘ll ganoral. da rubidio y canto. ¡o precipita 01 ¡votado cono cloro­
platinato, innolubu en alcohol a 80:, proyiadadque aa ¡num para
“parado.

;=.atathai.“ requiera una ¡ran castidad da “paran-naa
nata 11.an a aunar los ¡loz-naa;aa autom“ y «linda. y “¡o
¡»mudar-a mayorista para a1 trabaja ¿a mina.

Hicks (B4). mom“ un mltadosu: alegan", quefan-1to,
obviaraaa aún-ad?!“ mantente an1a pmiyhauón ¡al cumplan­
Ia‘tom laa cuanta“ habitual“, ¿inflación an aguacancun da 1a
paola da ¡alta menu“ an alcohol.y practpttaotónto platino ¡0‘­
nao por reducen!!! ¿al oloroplntinato con magnaan on ¡odio clorhídri­
no. Loa ¡afines del ¿{4.86.1. (85) encontraron qua este ¡{todo daba
"saltado: alga bajos.

El ¡(tado quo han“ adoptadoaa 01 arman ¡porMaio
(86); que“adding adaptóal mo de ln “minima, meantdudalo
an 1885 a Ii “una. llo laan podido comuna:- ninguno de amboatra­
hdoa enauharto «una.

Puedo¿dining uta “todo comouna chatea captan]. da
lavado. emitan on 1a evaporaciónda la aolunián nothin con ¡nido
dorophtñino a insolnbuiucm: del residuo con alcala]. «loW. La.
nal-a inclina!“ aa alcohol, que impuru‘loana]. oloroylattnato, aa an­
annn tramadol.” con aoiuotd’ada cloruro “¡nico al 20%.y Inalam­

ta, aa dudosa a1 ucuo de ¡ata por lavados con aloahol da 30,1.

Dudola tacha damontana ¡a este “todo loa quinto“
de la “0.a. L'. han.realizado un ¡101130 aatuïio, aún no agotada. pero
¿antro de un mara. any raduoido, cpm ao au aplicación a la datan-nina­
atón davotanteoa rannimtes. Perodudaslaa natacion" mun­
taa a1 tm. son pocas ha onclmiunou ¡“09.105 qua panda: ¿admiran
ll estudio “131103112100..lïng moral, 10a resultado. obtenidos an 1a _
“terminanth da ¡Manto "labio son algo ha}... habida!"- atribuido
I “verano factor“ los ama-aa abc-mano: oclusión dal potqaio por
ha nales han!!!“ do1a nach quacon-11h. ¡1 fertiliaa’nta, o

praouttadoadamato choice, cuandoha¡atadoaanaaa-1a

m.‘4::vw’i‘eïï'i'?“ Abr "
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en ¡reputación¡az-¡viaenlos skoda. «hielos; unng a. 1“ flat;
ies ¿qm pal-unha. un. En1o.;«ana-¡e- e. a. flm (37). Po:(a)
¡lr-aint (89) y otros autom ¡e enoom'nr‘l relatan nl o una: mp1;
oidos de los celu-mos realizadas po;-los químicosde la 1.04.8. ¡un
rtaqlvar ene problema;

Moorey manu (90). actuaron c1 dee“ e. 1a amm­
tnuián del alcohol de nudo en lo. resulten“. chnel-varonquenm.­
sandolos pmeroe y últimosImán- quenum»- h una... un dee­
bol a. 307%.105reanudan eran algo bue- ooa ¡au-zh me h eden
potáaioaal pero los errores ¡»u-eaten en le potencia de “ree tele...
especialmentedel nel-Ito,a los mln un.me encuuemme ¡la fi
nocióndisolvent. del doreplatinto. Losresult adosem por el een­
tnzrio alto. mi no usaba úeohol ¿e 9574en nabo. Invasion, ¡intra que
result ¿ban correctos ¡si a usaba alcahol fio 92-352?para el. primero y lo
¡07%para a]. última. :';n conanouenola, recomendaron ase prandlnionto.

¿duen (91). que repitió los emayoe de loa anteriores, 11;
¿6 a una interpretada diu: tu, nsaud) la ¡001.511disolvente le 1e­
demíz iones. ¿conaeJJ hacer loa primas-m..-y 1511:1332lavadou con ¡100m
to 30%.para evitar los en‘oreo de disolución de].oloreplatiuh o. .1
dl Boi.

41 añado de tudo-alumna parece no ser enteramenterie
"rose. men y Gent, y afin (92), en un traba." eonpleaeatnrle. mon­
trama en los alaroplatlnatoa obtenido. coneste ¡[todo "¡las una);
un ennm. wa cuantíadependíade laa condicion“ le 0.1013“ 6a.
dende en “yor en cuernoque en platino. finun trabajo poste­
rior. el aim ¿110.una“ cualitativa-¡entedichosreunion.

Por nueatra parte hem aplicado las obnmnionen de Bom
y Silken en las determine: devotaste. Además.acontunbrma a
¡repun- el alcohol de 8091aunado el de m con o]. volumenrequerido
lo una novel; en pm" iguales de agus.y cm d. 1.19. mimo belu no;
probado que ¿uniendo 0610con ¡fina el cuota]. reduce el denplnunte
¡te u Mi ¡un “tirarle a Ft metálico, el cun].provocauna ona-aun
“de vn nu “donde ¿el 010611101a aldehlda.

En cuanto o.h presencia ¿e romanos inaclnhlae en los ale_
¡daihatsu ¡610en contada.-eeuionu nenespodian“aprobar n pn­
l“; menuda!“ instantanea. que¡“o enunono ¡uu-non¡1
II! J

¿y «­

-.-vw(WP.K7.Jf'vr-v."



Degogigoioade l; marchaanalítica. La eolunion ealtirio. proveniente
de la destrucción ae deja enfriar. ae añade 40-50 al. de agua destila­
da y ee filtra, recogiendo en beaker Pyraz de 250 al. Se lava el ba­
lün con poroionee de 25 m1. do agua destilada hasta que loa líquidoe
de lavado no tengan reacción ácida, reunilndoloa con el filtrado. Se
evapora en bano de arena. bajo campana, haeta total eliainaoión del
¿oido ealfúrioo. Si ae deposita un reaidno aaliao exoeeivanente abun­
dante, eata eliainaoióa no ee completa, tornandoae biaaltatoa difici­
lea de desooapenerg y ei adem‘ala ano-tra eontiene ¡nano oaloie, la
evaporación puede originar proyecciones. En‘talea canoa ae filtra ,0!
un crisol pequeño 10 G), recogiendo el ¡oido sulfúrico en tubo do enag
yo con tubulaúura lateral, y evaporándola por separado, conjuntamente
con 1a pequeña cantidad de agua de lavado del filtro.(trea porcionee
de 3 Ile)a

El rc.1duo aalino ao digiere durante aedia hora en bano aa­
ria hirviente con dies nl. de ¡eido clorhídrico al a; y 30 al. le agaa.
Se filtra y lava el beaker y al filtro con poroionea de 20 nl. de acia
hirvieate. La eoluoi‘a eea‘iene reeratee, que debeneliainaree para
preaipitar aodio, y aalea de aainaa (y probarlenenxe tanbien aaónieae)
qae intlrieren aa la determinaeion de potasio. Para eliminar amboseq!
pnaatoa, ee ealienta eaai a ebullición. ae añade una: gotas de rentin­
taleina y luego hilríaieo de oaloio en polvo, en pequeñas poroionee.
hasta alealinidad. Precipita fosfato trioíloioo y ae deapreadeinnedil
tamente olor a pescadoearaeteríetioo de las anilla vol‘tiloe. Se ial'
desaloJa total-ente evaporando a pequeño voliaen en bano de arena: a
voeee ea preeiee llegar a eeqaedad. Cuandoel residuo no desprende laa
olor, la aeparaeión de laa baeea volítilea ee completa (reaccion de
Reeeler negativa).

se filtra al vacio por filtro 03, y lava el preoipiiado de
fosfato con porciones de 15 ml. de agua hirviente, aunpendiendolo cada

vea honqgeneanentesobre el Iilfro, medianteagitaeiin con varilla de
vidrio. El último filtrado debe pasar inooloro, ein lada de roeado.
Genornlnaate bastan tres o cuatro lavados. lo debe lavarse eaoeaivanag
te. porqué paaan en aoluoión oantidadoe apraeiablea de sulfato e hidrá
¡ido de ealoio, que en al oaao del sodio preoipitan al evaporar. obli­

gando a aeieatae reriltraoionea, y en el eaee del potaeio haeen aaa
'“larle y eaaleee-el lavado. reapeeo lobo analiree ezeeao de hidrfiziae ¡a
ealeieal «¿miname.“«en».



Gennioel preeipitedo de teetetee ee eeeeee, puede ¿embi‘n
tiltreree ein ineenvenienseeper ,npel de tiltreeiin rípile ein ceni­
aee (s.y 8.589 banda ne¡re o Ihetnen nl 41).

El filtrado y líquidee de levldo ee lleven e volúmenesen IIP
tres eroredo. y ee tomanportes alícuotae pere la deternineeiín de je­
taeio y eodie, que deben contener no menos de 10 ng. y 2 ng. reepeeti­
Vilente.

Determineoióg gg ¡otegi . Solucionee neeeeeriaen

1. Solución a. ácido oloropletinloo (25 m5. (316131:Ez, enzo / el)
2. Alcohol de 95%

3. Cloruro de amonio el 20%
4. Alcohol de Sofi (ebtenido ¡eeolendot 90 ml. de alcohol de 95* eo

5 nl. de al! connentrado y 5 nl. de nio.
Los eoluoiolee 2.3 y 4 ee eaturon oon oloroplatineto de potasio ¡ente­
nidndolee en contento'oon un ezoeeode dicho eel. Se agita: y filetes
previenenSe e su neo. I

La solución tomadapare análisis se noidula oon¡ello ¡ilíli­
tro de ¿cido olorhídrioo oonoenirado, ee añade exoeeo de eolneion le

ácido-oloropletinioo, y evapora en beflomarie ¡este oeleieteleie eirig
poee; debe evitaree llevar e complete eequedld. Se deje enfriar y ¡lo!
de 5 nl. del elelhol de 95*, ronoviendo bien el reeidue erietelino eon
una vnrilla. Deepngele 5 ¡inutoe de contacte el alcohol, que Cabepr!
¡enter un oolor definidllente alerillou ee filtra por un filtro 64 te­
rndo. Se transfiere luego el precipitado el filtro nediante ,ereiclee
de dos nl. del lleno eloohol, ayudindoee con une varilla con gone. Se
deedlojen eeee pereienee de eloohol mediante eneeiün y pere eliminar
completamenteel ezeeeo de ¡oido oloroplatinioo ee leve oon ¿oe por­
eionee de 2 nl. del nieno eloohol. Se continúe el levedo con pereio­
nes de 2-3 nl. de le eoluoián de cloruro de enonio, añadidos nedielke
pipeto, haci‘ndolae escurrir por lee perodee. Se dejo en contesto 2
¡inutoe oeüe Veo entes de eplienr emocion, y ae termina el llVIdo enq;
¿o el preoipitedo pereeente el aspecto característico, ein nel- de eri
tolee blenooe noiouloree de sulfato de oeloio n otros ¡abeteloioe ezh
trenes. Se elimine el exoeeo de cloruro de amonio lavando oinoo e leia

veoee con poroiones de 2 nl. del alcohol de 80%, añadiao en le lille
terna que en el ceso anterior. Se soon en estufa e 135 c durante India
here, y se pena une vea frío en deco ador. Peeo l 0,1608' l.

En conveniente verificar le presenoie de residuo ineoluhle



on.1 moiphuo laudo 01run-o ooo¡no odian. y tai-dolo m­
v-onto dos)“. lo ¡meo l 135o. IW num"-mmm

1. anduvodoW yZonth
Soluciónu (011,000)¡u02,2uáo..........1oo a.

o CH3C00th1 coooooooooooo "
H20 ooooooooooooooooooooooocm El.

solución B: (CHJOOÜ)2ZI.2H!°ooooooooo0.0215‘­

C'HJCOOHll 3014 oooooooooooOQ 3° '.Í......................m .1.
sodisuelvenAy n u ¡alomi. Mato, 7- ¡nom dl

calientes. ¿si¡1 minor no u tor-uu, mamut“ oodado 1 ¡odo
¡“tota trip)... Debo“¡me dos dias nn royo-oonto. do nulo.

.2. nena do 96%,notando de manto triple. Convieneoonoomrlo
on tro-oo od. cuando on contactoconun ozono. y oorumano
tmb“: ¡latir asi-¡nroun nooo¡{o do1a “.1 triplo nun hora me. lo
I“ un.

3o Acetato lo “no. our. o aoetom.

31valían docohoth tando pan ol “¡1m- oosouth do­
btluato con (oido ¡“un y evaporasobre banouna, de nodo¡no 01
“una una oormponda o un encontrada: do 15 ng./n1 dopoto-1.o
y do3 ¡gd-1 do odio o nom. Si..1 mp0”: habian pneipitmh
lo aún cholo... oo1.o 011m; porHitman y mm nun-onto
¡1 "lbn m1.“. so¡nodoa lo tono“: In vom-onnos no“ mor
lo"un". prom. una“, y unozonod-10¡1. nioporo“.
25I‘o dl Mili. monto. BO.511"durant. 1 Ó2 shut“. Si 01m­
oiphodo¡onotan 1113)..¡o tom “un. but. ooomi. ¡1- _
mnoolo cuantoparaum un manita“ untitnüvn, un 1o
cun].no «loboomitir“ ¡citar a int-rulo- 1. nulo. 51 d sono no on­
ouontrnon ¿gm dumiún. ol codos“ ¿o 1o precipitacth donar. d‘u­
noo amooo. Ianooo mo daba prolongarse o]. «¡tuto n 2 horno por lo
¡m5. ¡kuandocontrauma.

Sofiltro a1 mio por filtro 04 tarado, y desp“. do mor
cuantitativa-no o].Wipttndo al filtro nodhnto01nulo motivo,
y ¡lo-¡103o!¡no inmune por “ph-¡0161. no 1m tro. o contronoo.
con2-3 doreactivo. dejando2 ninntoan contactoud. no. y lu­
go ¡{noo con2 ¡1. doalcoholsaturado,provimnto filtrado, qu
ooha” onomir'por las ¡vu-odo-dol filtro actuant-pipotl. FW“.

l ».; 'v""">“"



n ¡Ill- dosvom 2nl. lo (tu. uned- o “un. de“110. dos)“.
de5¡into- do'puqo “un. nounha “¡un onninfa n 100o.
¡lu-anto20un". : n non.
reno I 0.01495- la.

¡cuantoun tkm. ranas-u mas derecuperación¡ln­
lhmloa ¡una ¡num mtuadu ¡o no“. y magia 4.1¡1-o ha“
quolu ¡mu-¡du n u ¡“un previo.“al. noi-Ia mor-nulo­
no on¡az-¡1.1.porunth nm ala-¡I ¿ouna ¡no-tm. Lu
cuando!“ u rom-amu nn. ntu. atwins ¡nomd.
“um onno. 450c. (pordomom sonuna”) mi. m.­olhhommm. loqumurhuUczonu-ndouhha­
oth- m octu- doh main l! 4. al. antoni;¡mmm-¡to 1.5
g. h 01.1I. 11:1an conun “nun. dos)“. ¡o 6 horasdo0.1­
01th- y u tutr‘ ¡Io-¡nano por. ¡parado01una del cabía y 01
tutto. Inn¡uuu obtenida,entodo.los“su u mmm: por
Month a caliente con10 ¡1. do ¡oido clorhídrico ¡1 2! y 15 al.
a un; y han varianvmn conagua“nano. 5. run-6 yorpod.
un "mas, 11m“ n polucióna "una u mm dorm. n po­
tasiou dotar-13‘Wo anatth u "¡ha ¡ont. sola“­
m ¡cidodemini“... y .1“no. promWin dotanto.
om ¡o una. en1am analítica. Losrotundo. Obtenido.om­
tn a 1.o-mm- 2y 3.

.1-‘¿‘.:¡.,.-mfiwm!:c



CUADRO2

Ensayosderecuperación.

---------E:ñgdïd;-K-c;1;uía;o-K-e;c;n;;;-R;o;p;};-Ea-;;aaiao--ía-c;l;uía;o-_;a_e;c;n;r;d;-geguge;¿;L

ng.mg.domg.ciónfimg.mg.’mg.f

1'Sémola40.079.8979.881001 --_... 2Glucosa.100.0101.12100.499.25---­

Harinaarvejas275.0560.3551.696.91.1572.152.27105.5 Conservatom225.0483.8482.198.2138.9282.2234.0101.3 Harinatrigo25.050.2549.8598.41.1571.861.93103.7 Leche260.0333.3338.3101.923.1546.0746.08100p2JM

CUADRO3

Comparaciónvíahúmedaycalcinaoión.

Muestradej ‘I¡3°fi 'CaleinacióngzlooNicngfCaloinación‘ _

víahñmílaodlcinaálGïviihúmedavíahum.caldïñíc.víhhüíeda‘¿oo

N!nuestrade
end-¡nm

1Sémola1.59.6159.199.7--­ 2Harinaarvejas951.0929.097.73.323.40102.4 3Harinatrigo128.5129.699.153.6QL3.1687.7 4Conservatomate1564.5168193.079m?904.497.15



Wm- 0M"loKlum¡0mm.
mas. nu rndtnaon Matton con.1 Muio ¡nm manu quo
"mula m la duda-nec“:nba; qmhono-mutuo n “un ug.­
m Mili“. graban-nm- por arrastra a. poqueflnlganan,y qu la“
la una“. deotroserroresonlas anonimato.“ mdonadmin-o
n 1 s tío

25.::lo querupoetn n].sodio, las suomi.» 4 y 6 .m
“flauta-12m. Deln ¡no-th 3I 5 n tm ¡un 01maza. ou­
tichdu financian es, dobuo a ¡abono ¡»apunto¡“nos contenido- 40'
80610;los resultados o‘btuidoa, nn¡no Mo y el cimiento. “¡al
considerar" su Valor. a 108 afecten dq 3.11.216“ las pimian nl 01
proceso de linarallzaniin ¡3910040.

cuadro 3. Comparación de resulta-Joss abtoniuou por v1. Q
nda y cdainuuión. Loaresult no: obtenido; con las msnm 1 y 3
porVinana. a tapantumn aproximan a 4500. mi. ¡lao ná- han.
sondal nm ordenquepor vía hindu, estandolas duerma..- un
dolo. error“ dc ¡“0do. ¿atan nuestras dancausas (ctlu. con pro­
donjnlo4p intrusos; on la nuestra 2. de caninasalcalina. con qm
blecantdedourbano”n emi. m pirata.mm. zw
unla camadas, pero 01 resultadoeo todavia“Ofitm. ¡Snmu.
on 1a ni 4'. qua cantina ame Cl, los roaultadouobtain. por calet­
nnotdna han tuparatun nn salon. a ¡nar lo ¡nba-oc¡mundo 1a
una“ pararemu- ha pit-dm... Mall. ocn“ una.¡»h-did.noto
none. a. ¡ono quo do potasio.

Encanalla, no n cumplennun-tm wanna“. on1a
son; ¡firman n 01prim? capitulola ntytnhjo. Porel contrario,
u capucha reaultnüot«annu- M lu culo-incum-no¡vo-nm
n internauta G.1 ordende los 450e. Por lo tuto. la ví. sus dpto
prororh-u a nostra ¡11101111110151¡or nt Annan muslo!“ ¡lo Iu­
Biiln, on 10a casos en que las nuestras contienen yoo. 61. Lu ¡3110.­
¡‘uidul ¿o nuestra“un: de australiana-511¡nda una“. yor lo
into, g ha Inc-1nd un nte contando dc Cl, y ul vn a lu quedu
«nm a: “1.11.11...con¿run“¡unido ¡o urbana“.
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Dotgggnoiándeanita 1 ¡gtmg un¡gm gym. El Porhllrolmm
ontá'práottcanonte ucntedc pots-1a y 30610,para al agua ¡Incluida
condon-to del camu-cio, de 190-110 vnlúnenaa h oxígeno. oontlm ul­
tlhdos apreciables de dichos e lamentos.

Comoasta agente mudanza se utiliza en cantidades anualm­
blas en c1 proaeao de ninerallsaoión que humo estudiado, n introdu­
cen an ol afiliada erroros que en necesario corregir hadendo' le: un;
coa o 07*.‘Qfl}\0nd10ntg;c:.

La dotemlmión de muy yor ¡into ¡vapor-¡ownGolun oq
gsm, diazluoi'énm “¿duo augura, si... oa implantada]...una“
a qu. los natal“ alcalinas qmdem, al parecer al estado do 90261160.,
originandola precipitación caminatade nal triple y ¡actuan bhlm
da uranilo, que ¡pr-sentar: las alumnacaracterívtléaa que los «¡Malla!
portratninto directodeunasolucióndeuranth conagua
(morro-n,color 13‘sblanquocinoque ol acetato triple, y ent-0m;­
to mi. tuolublon on agu- y ácido ae‘tioo diluido, poro soluble! en
¡oido nítrico). En cuanto a1 potente, si blon ¡a cierto quo n 10d
mu “mas” non ¡roma/«nmMedina». ¡mou-nds“1. u
oonvontopto¡our-o a «abiertodoln mi“. “muela ¿olos m;
bflhmia empleadospara conservar el agua ozlgmdn, ¡no comou oa­
hLdo,son uy Variados. Por lo tuto, camu“ un; tdenlon que¡adio­
ra tcnr nplloabllthd general, ql. amin- on soneto:al ¡»rindo
dá hidrágonoa un tratamiento gallego .1 que um. on la nun-311:.­
oih dc la. nutre-a; “guiando también1a marchaanalítica que h...
descrito, para evitar qual; proaanah Normal a. ¿oido 102,561.1.»cm
input“ "logro la «terminaciónde malo.

aqui-seua Jota Magna. A50 nl. de agua.niguna. colo­
caños on Erlmüyer ¿‘yrozde 25-0m1.. Ii me. l. ml de 30432mon­
indo. y su amparan aan precaucldn en bano "30arena Omdo no ha ll;
and. ut o.toquen. n una“ aka-3'11.¡ás dosulfúrico consultado.
u calienta. otra vu y a. vierte cobra el sulfúrico 6-7 al. de msn
6.1.40 gota a gota. .Tonlnaáa esta operad 6a. ¡u “llanta hasta humo­

hlmu de 503. para constatar 1a anuncia de materia organica,‘u
tmei‘loro ¡1 contenido dal Erlomoyor a un uno de prooipnaoifin ¡oa­

iinuuulo cono quod. inclinadoen le ¡ax-oh.p.111:th

hancgis “onto. kms Window"? milicia donrlu no;tmnela!emma.quommm”.un
que?

. —..r
e”M



tmdo dc 4 c 6.5 u de sodioy but; 2€}a; ¿o pots-to por ¡tu nl.With-nn
te; hemosprocuradornnlvar lo.fili’leultad proveniente dá ha man­
su dal una oxigenadade mu mn da cánoda.y, g 1. vn, insup­
ts‘ble. ensayando la ¿»#11961611del agua oxigenada o presión "duda...
comomaneja JJ. mn» (Noamhoz-gana Chemistry. ple. 230, 1989).
(1), n fps-catan" do 15 nn. a. Hg.

¿1 Murat-¿-anti constituidopor la. ha... doasuman.
on unau loa cul“, qm n «Monta batman conbano¡nu-h. n
tau-omoa1¡su enema do110“lo ¡a ¡llano "¡emm o. 1!
de nu volumena. 3-1412n 1/3. menudo sabre 0,5 m14.1 ¡1m ¿sát­
ao en 01 otro. que n “lingua. ¡el hielo y está unido a una bomba¿o

vacío ¡traía ¿loun franco ds ¡20:12:conteniendo solución da m‘x.
para naucalpan-r ol un Magnum no condon-adsy evita: cl dot-rio­
ro de aguanta

La ¡“Mind ón se 111101;n 43 c, paz-¡ndaprima-o Jim“

andan. lo 15.7 VGI‘IGMBde 02; a medida quo program. pl.“ 11'00
.1me hat-ontola tapa-nm han 65G.y unn. un cuant­
daondanl concentrada.m a. chun ona1mas «amm¡Idio- ‘¡me-po-mh,u ¡hanun «¡una m m mm.
doMami-Ma1 o. mu. nmmnto. :2."¡una lu “101m- ¡o
¡su ¡313m y¡enWalton Manu..- pm ¡got-r1-d.
¡»un el.Mando.yaqu sumain-“n n nal-ona 91m“ (fi!

lanigunacnunown“; y1|. a om).
rn. mm fuí ¡entrandovalorandooda unad. lu M11.­

dosobtem“ por"incauta, y nosparece“cuando hr W“ lo­
tullllo La“cancun h no lo los ¿mundo-fuí de152"Iban.
¿1 rana-lante total do 1. «¡oración ¡ln-nm! a 93".

h puto ¡germana lo ¡no ¡una "tm ocargodela
3ra.."mi. un; a. lo Fox-nba“, a 1| que ao oonplnseoon agradecer
sueanbmcun.

’¿{9"'-:=vv" 13/,
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Por H.A.Puanto y I.R.anrin.

Las determinaciones gra71n‘trioac de sodio con .1 roucttvo
de Harbor y Eolthnrf (1), requieren un cansino elevado do ¡octato ¡o
uranilc, y dado su alta prooio y 1.a üificultudou a. su ¡aqu1nte1ii'
actual, se cstnáiG su raeupcraoifin.

AlgunomtrabaJos encontrados on le litoratlrl (a). (J). no
reauolven el problema do Bbtonnr la drag; part. L. Vanina (4). ¡ropas
so una tículo: de preparación do acltnto la Illnilo anhidro, fundadn
¡nin acción del anhidrido acético sobre 01 nitrato dc ¡ran110. un tag.
tancia ¿e ¿oídas que catalina: el proceso, que no. pirooiá cloro...
dado el precio del anhidrlda aoGtioo, por cuyo motivo 1a dancehanolo

3‘ ‘ o roll on. 1a ooparaoidn del cinc no obtuvo pro­
otpitando dluranato «tónica con amoniaco. en pronuncia a. cloruro
ax‘nino, para ovitar ln coprecipitnciün del Zn. El proelpitldo lo
dturnnnto se purifioó lav‘ndolo con agua anoniqoal qu. coaxial. In
poco de cloruro de amonio, se dioolvió en ¿cian clernidrioñ y ropros
ctpitb. nonpu‘s lo don o tren prooipitaeionaa. a. consisull oli-inn!
01 an (roqeetln nqgativa con turrocitnuso a! ¡1 filtrado).

_31dlurnnnto puririoaao ¡e a1e01116 en ¡hide ¡9411.9 1:1
cobro baño haría. se s'hporfi la aoluci5n aaótioa hasta abundanta pr.­
cipitaildn lo aalna y 3036enfriar pura eanvletar latzriatlllnoiíl.
a. filtro por Innhnlr. lavando varian veces con poca ¡(un fria. pnrn
el;n1nar el ao‘tloq. lumenona antena para ¡oo¡;, inlmtnlnno ¡Ita o­
,Irlaidn un altura a 80 G.

Loaorintnlon así obtanidon. difieren algo on'ana vtopio­daa.- ¡al anotato do canalla. Sn color en ¡nnrillo dc tonalidil ¡ona­
verúou que el de asta cal, característica quehan“): presenta m
soiuoiln-n, 1 ¡a solubilidad en agua y ¡tido oc¡tioo dtluído o. nunk.
mayor. A1usarlos en 1a prepartnlin ¡.1 reactivo ¡o obtuvtoron resul­
tados su: bano. en las doterninnoilloa. 31 oxuanncualitativa yrobó
la prooolois da ¡alan nndnicno; y 10- tntOISOGde olininnrlnl por 1.­
vnno con agua. y por rnorintaliznotán a. ¡a soluoifin noíttoa. no dio­
rcn resultndn. Se rcnlizá ¡u anéliain cuantitativo ligulonlo lo. ¡1­
‘uionton m5toüoa.

a). ¿cage ¡o‘tioog ¡cotilaoidn ¡ebro ¡elpniün valorada de [(08) 4.1
‘.lnldo patito op libertud por ¡armandode ligne fosfírtoo. y titula­

e163.601 ¡Ibane la ¡10.11. l _> a. a:
IU".

¿»mwm,qgwafiyum 'sámñxwg' fwafi,v



b). Emus: precipitación con II

01611y ganada ¡lol 0303.

3 s1 ¡nado ¡o vaokupz, ¿mua­

o). Sagan:¡rra-tre con ¡1101 revcogienáo en tubo de son y Stark (5).

d). A12011105valorando el amoniaco, punto en libertad auditiqu

con la (Oli), y 8.051:llanao sabre ¿L‘Hzvalorada, cuyo una» se nm...

o). U“: estaránKolthofi y Lingua (6) (vdonotfin con non-out. de
potasio usandoati-nunka colo indicador).

Lo‘aresultados! obtenidas fueron lo. .aisuionten
U0_0.000.000.000
¡Hi cono-9.6.0.0) 3.30"CHcoo-¡06.0.0000 37.43.
85.00.000000000 u
uï'............. vestigios.

númcrosque expreeudoa en cquhnlonteo, y lucha abstraccth de 1. ya.
queria nautica! de agua higronoópion, dan 0.418 ¡la nrnno, 0.21 do

amonio y 0.634 oq. do 5113:2052,que “muestran que no trata do]. emplo­
jo (GRacOOHUOQNH‘.descrito en le. literatura. (7). con lo om u
orpltea también su comyortamiento.

Envista fiel image de un Monica.n hicieran mm.
¡»m obnnor .1 óxidoUC. ¡Jan ¡no n 0.1.1.3601 num“ ¡ni-100

al rojo, sumados. uf 13308voz-ao. Por disolución do "to hu. a
nítrico y duoonpodcióntil-nica G.1nitrato no mm o! irlanda.
quapor-diseno“. en (oido seduce nos a“ soneto a. ¡il-annem
puro.

Deacuerdoa estos muy“. ¡rombo la siguen.
Menton go Ennogal-agua. Loalíquidos reeléunlu dc la "cupon­
clón «tosodio se amparan en vaso do precipitación de 2 1., para lo­
“104.:- .1 alcohol. Generalmente, mi han ¡atado «¡puestas a la luz,
¿spysufrido y. reducción, y ae Resumen ¿AndoU0 negra. que
pfieipul‘f 7Lntal cago ae filtre y 1m ¡1 61130con sin, y cn 01
filtrado y líquidas do lava-Josi maipu; diurnth «2611100con ¡no­
níaoo. prcvin ¡4101611de cloruro de Mania ¡apreta-01611 tal qu ro­
Iulto una solución al 4%. para. evitar la oaprenfipltuión del nino. SO
transitan ol contenido del vanoa un; ¡rebota alta, y “¡país de 1'03
no n dnth la “yor parto dal líqultoo Bo13v. ¡lasnooo con ¡su
¡nomad con41:de clorurochico, ¡mundo han un .1 liquido,
wa mor parto n eliminapor 'upom y mutación como¡manu-lu:­
tot; Indios. filtra. 5- 411:1011.01 ¡”una onom 1:2. 611."! tmaryropita1aproeipitfióg):sunina> n pmal

«HK
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C15,preotpüea‘e conde entidad Jana de aaeaíaee y añadiendoa1 n;
trade eoth detemía-are. si 1a reaeeua 'eeneutra ee reytte
1a ,reeipltaeth, lavale ete.

31 atar-late paritteado. eenjanxaaeaxeeen el biórlde
¡rematado duraaie 1a mperaeión mom. ee eeeansobre beneee arg
aa y oaleinen a1 raja, reaevtonee a veeeu 1a naaa, hasta que eee ¡Ilb

teetaeate Verde, ¡tn meca eaarandadoe. se lava el vaca ver decan­
taetfia varian veces een aguacaliente. ¡e e dlnulve en ¡“de nítrico
1:2. calentando enaveanate ea baño aaría. ee evayera a eeqaedad en ¡en
no de arena y luego ee ealeine por debajo del rose incipiente, con 1e
“al el nitrato e e deeeoapoaedaale valeree nitroeea y deJandoel
11163160de color anaranjado real.» comouna“. Debeevitaree ua

celeste-Lente erneaive. que eriginaría otra vea 030°. Se disiere el
tr1611do coa porotonee sucesivas de ¡oido aaltioe 1:1 sobre baño eating
harta dleslaeiin total. La eoluoifin acético ¡e acetato se evapora hal­
ta abundantepreeLpitentón de sal. ae retira del bano y deja enfriar

para eelpletar 1a orietaliaan16n. se filtra por Bflehnargrande.ee 1a!
va 2-3 Teee: con peca agua destilada fría. para elintnar el aeetieo. y
luego 3 vecee een anetona para secar, deealojando a1 exceso le plata
por pesaje de aire. y ae teraina el eeeaio en estara a 8° C o aeáer.
alternando oalentanientoa en.eeta!a een perlaleneiae en deseoador a
recio. Per evaperaeida de laa aguas aadrea pueae obteneree otra trae­
ci6n un poeo inparlrteada por 1a presencia de anetatee bieieoa. que

como“ment-6Count (B), ee prom el e . eazaraolacieaee aeag
eo-ac‘ttaae de acetato de uranilo. Para evifilr a1 ¡titan eaten tapar.
aaa ma trabajan-ee con eolueionee concentradas en ao‘tieo, evitando
que un depietfio arietaltno ala censaete een el líquido ee adhiere a'
1a pared le 1a eipeela, Gerente el prosa-o de evapora-¡fino

iman-van e ee e 1a t . La presencia de earbmte
ee nante en el aaeníaeenah para ¡reclutar el liaraaato. «quee ‘
en extrano1a “parecida, “qm-1mm a veeeemire yreelpitaeioaee
para ellaher el cine complet-nene. Beto podría atribuir“ tanbien
en ¡arte a 1a fernanda de dura-ete de eine el. alentaiaar. eecfinhan
enabled.“ Behin- y Byrd(9).

Deepak de finalizado eete trabaje heaes eneeatrade. re­
dunda 1a bullegrafia de sodio, que t. ¡Canale(10). reeeaieada laa
tecnica ee recuperada enana. La¡{ateauterenen semi-te ea 1a
foraa de.negar a1 tri‘ndo, queene enter “tiene por enlazan“!
ae). “¡relato e 300 C. Segúnaueetra enel-hada. eaaado ae tiene
great"canada“-de“una” la le aaonfaq;aeeeeen­
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plata. ¿o nodoqu .1 ¡{tado quo¡repunte- pon-nm¡“mr un ¡uu­
” lauuu. ¡h nn. tncanoh tan ¡o¡Ill-otu). 1.vn­
tnac ¿o "r ¡{o sencilla y ¡o 039.0%}!I‘I ¡{11h.

1).
2).
3)­

4).
5).
6).

B).
9)­

1°).

221MB
LlïJnrbch-Ioldtolthm. Journ.¿n.Clul.Su. 3.1625.(1928)
n. ¡”ternura ¡“un Obandm.3,334. (1931).
mqoahi. Iman”. y tune Banda.¡“Meco Jun, 29,.
123‘9 (1935).

3.. Vuino. caen. 3h, 11.1005,(1ín).
¿.a.¿.c. ñtfunárm“. ¡msm o: un. 3rd.un plc. s: (¡no
I.1!.Xolthot1-J.J.Mngnno. Journdmfilunoaoa. 21.1871J1933).
ym. rm“ a. cuan mii... 2.11.256.
“110 (50'10. 3.181.092”.
“un. La. 11.3288.(1931).
m1. soc. ¿1. 332, (1927).
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¿La 3o ha ¿estudiado 1. dostmeiün ¿costaria o (nio;
"con agua carisma. do 30"Ibane: do 02 y leidos nhriu 1' mi oo,observada“ loa siguientes hacha“

proceso de raducci‘n del ¿ciao
man I u violencia.

Losmaterial“ mu encontrados,do“sus bmw.
"quinua un pretratnnicnto een gran entidad dc H o y mo no n.

3. La destrucción con cotos agonía; no n ooalotu,
"¡uh-15115036 ¿9-2etapa malfonitrica final, ¡M1031 a la ¡la 1.-:“cnica
d. Daniele“

un papel regulador en .1
3a¡Maria num“, notí­

4. aunqueu rutiblo conaan m Matmcoi‘ntotal.
cul ‘aiezprc ¿.0uzcudntru en el residuo. una pequeñacantidad d. m,
prudentes dela ¿acumulada {olos andamos, qu int-nin. nn
la «terminación ulterior do 3.. '

. 30 han emi.me y alumno las condiciona: de pro­
oipltaoióa del sodio comoacetato triple, fomflindose observaciones Ion.
bra In'ndo‘y “culto de 109 precipitado: o influencia do 1a agitación r
Quentin“. quo la Monica condiciona algunos erroren inovitablal- 3,1;
eipitnoionoa inamlatns, por lo. :!!.1u015nes]. reactivo, precipitacione­
'uth" yor 102líquidos de lavado, etc.)­

IIII. '39ha estudiado¿Iparinntamento la copmipitui‘l
m jotwio. cn relación con su oonoentraoidn, tiempo de contacto con
draactivo y volumende esta, demostrínáosou 1). que la. interferencia.
¡.1 potasio¡o dabaa untothom!de Mmmm 2) que01
límite a. concentran“del pot-lio, “"71!m. 1»fijaron Bar­
In'y EoltMZ. deba roducirso s 1'.‘eng/m1. 50'dia“?- ‘y ¿orina ln in­
flimia qua1arelación 2/8. tiene en la deteminuidno

Nh :‘¿oproponeuna mm Mítica concilio: para dotar-p
¡tur Ry Bay ¡o roman mania nnpnoión ,1determinacion.¡muy! porvíabanday Willy l 10sefecto.decalificar
la Winnión pnpuea'tn. Secompruebequ 1a enloimi‘n a 450G.
¡a remitidos aceptable. ohgeneral; pero con nue tran ¿e alto cant-ni“
do Cl lo. resultados quo 6‘ la vía húmedason muysuperior“.

¿n prepa“ el mátoáo :¡c ¿“Ominacid’n de En y K nn
¡gta asignada, y se danfinancian para ¡unificada por dootiluik
a presi6l reducida.

h“ _. Sepropona,en ow‘n’ conel Dr. H.A.?uento,unatienta: ' recntperuciónde de uranilo.M

,5..._m.{:m1¡arfiït:-.;In.. ,‘ -v . \ n. 7. . 3,»: ‘ I ,

Ï'

k¿i -A-__..


	Portada
	Plan de trabajo
	I. La mineralización para la determinación de sodio y potasio. Inconvenientes de la calcinación. Ventajas de la vía húmeda.
	II. Revista bibliográfica de algunas técnicas de destrucción de materia orgánica. Sus inconvenientes. Descripción y estudio de la técnica original propuesta.
	III. Consideraciones sobre la determinación de sodio y potasio, con especial referencia al sodio. Métodos indirectos y directos. La determinación de sodio como acetato triple. Revista bibliográfica. El método de Barber y Kolthoff. Discusión de la técnica. Elementos que interfieren en la determinación de sodio. Separación del fósforo. El potasio: estudio experimental de su coprecipitación. Conclusiones.
	IV. Descripción de la marcha analítica. Ensayos de recuperación de sodio y potasio. Comparación de resultados de la técnica del autor y la calcinación. Resumen y conclusiones.
	Bibliografía
	Apéndice I: Determinación de Na y K en agua oxigenada. Indicaciones sobre destilación de agua oxigenada a presión reducida.
	Apéndice II: Recuperación de acetato de uranilo en los líquidos residuales de la determinación de sodio con el reactivo de Barber y Kolthoff (En colaboración con el Dr. H.A. Puente).
	Resumen y conclusiones

