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Nos proponemos el estudio de la detorminacién, y separacién
cuantitativa del W y Pb.-
Este tema,poco tratado en la bibliografia general,posiblemen

te,por no presentarse en la préctica oomi,eanélisis de muestras con Wy
Pb,las que consisten,por lo g1 e se refiere al ',generalments en minerg
les como scheelita,wolframita,etc.,ha sido abardado en parte por P,Jdu
regul (1), refiriéndose a la precipitacién con el Clil, del W y Pb ais-
lados,y luego en la misme solucién,y también al estudio,en lineas gene
rales, de ciertos métodos cuantitativos.-

Ruestro objeto,es entonces,ensayar varios métodos, algunos -
de los ocunles,no estédn explfcitamente indicedos para la separacién del
Pb y Viypero sf lo estdn para el anflisis de alguno de ellos en partiou
lar.

Estoe ensayos los haremos oon ocantidades conocides de Pb y W,
para determinar los me jores de ellos, y splicar esos métodos, luego,al
w04Pb obtenido artificialmente, y al estudio de minerales de tungsteno,
& los cuales se les hayan agregado cantidades conooidas de Pb,

Esto §1timo lo haremos, por no haber podido conseguir minerg
les de 'y los cuales ya tengan Pb naturalmente,

Comengaremos con una regefia bibliogréfica de los métodos,lue
80 de lo cual, explicaremos los métodos empleados, con los rosultados
obtenidos.

(1) Jéuregui Ps Separacién de ¥, Pb, Tl.~ Tesis 276 F.C.L.F.N.de Bue-
nos Aires,
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Existencia del matatqugﬁng de. p;pmo (Pb0,4 W 3).(1)
Ia literatura del metatungstato de plomo es contradictoria y

oonfusa,~- W, Lotz y Forcher dicen haber preparado la sal, mientras que
Rosenheim mantiene que no existe,~ S. repitié el método de Porcher,ob=
teniendo loe oristales,pcro al preperarlo y disolver para purifioar,da
ba un residuo blenco.-Se preparéd la sal,disolviendo 50 g.de matatungs-
tato de Na,y cantidad equivalente de (N03)2Pb. en 2,5 litros de sgua a
80°,-Después de repetidas filtrmoiones y evaporaciones & 70°,se obtuvo
un conjunto de agujas blanoas que no resultaron ser el Pb0.4 w03,aq.Qg
seado.- Eate polvo insoluhle,resulté caontener PbO,W03, y J20,en las =
mismae proporciones gue un ditungstato, y lo més probable es,que fuera
un producto de hidrélisis,

E1l metatungstato de Na era impuro,

El metatungstato de Ba, se prepara calentando una solucién -
oconcentrada de sal Na,con su equivalente ClaBa,ne agregan unas gotas -
de ClH,filtra,enfria,y reoristaliza los oristales obtenidos,-Tratados
con (NO3)2 Pb & 70° e forma el polvo insoluble,como antes,-Si el £1l-
trato de la sel de Pb original,ee deja evaporar a temperatura ambiente,
en lugar de calentar,en una semsna 0 dos,8e separen oristales de Pb0.4
w0,,0ue se pueden enalizar en variams formess

3
1) Por pasaje del Pb,a solucién de Cl_Pb, por tratamiento com C1lH con=-

centrado caliente, 2

2) Disolviendo en RaOH o KOH,precipitando Pb sobre esponja de Pt, por
eleotrélisis,redinolverlo en NO3H dilufdo caliente,calcinar el (11031z
Pb y pesarlo como OPb,~Precipiter el W en su solucién dcida,con qui-
nina filtrar el precipitado de tungstato quinina,calcinar,y peser co
mo ¥0,. '

3) Volatilizar V,pasando 0140 scbre la sal,en navecilla parcelana,pesar
el Pb como Clzrb,y calcimmr el complejo de W recogidoy pesar como wo3

(1) C.A. 21~3840 (1927)¢= C.A. 21-3171(1927) Chem.News 135,113=5(1927).



Preparacién dgz'fl. 04 i enftxn-eién del pH., (1)
Con el w04Na2.2 H20. se hacen soluciones de titulo conocido,
Se spoa una cantidcd A om3, Se le egrega una cierta cantidad de soda o
doido acético titulados, se hierve 2 a 4' a fin 4de ;ue se establezoa el
equilibrio.- Se enfria a temperatura embiente.,~ Se toma el pH por colo-
rimetr{a 0 potenciometria.- Se lleva luego a atulliocién, y ee precipita
Pb al 10%, en exceso, se filtra, y seca a 100-110°,

2
Se puede soparar el (recipitado del filtro,quemar el filtre

en odpsula de Pt tarada, y sin perder nada,sgregar el precipitado.- Se

por soluoién de Cl

oalcina 6l precipitado, y Ss pesa,~

Por otra parte, se precipita el wo3 del tungsteto,que podria
enoontrarse en el filtrado, y en el agua de lavado.

Conociendo el peamo del w03.qun correaponde a los A om3 de la
soluoibén titulada de tungstato e sodio, por una parte,y el peso de =
tungstato pesado,por otrs,y el w03 encontrado en las aguas de lavdda,~
se oalcula facilmente,la proporoién de WO3
de tungstato de plomo, que es insolutle en Rh}’-

Se ha empleado también,el método que consiste en analizar el
precipitado,calcinado o no,disgregéndolo,por medio del C1H concentrado,

0 por 5 ataquss succsivos ocon soluoién de NO3H al 104 o 14%. Se separa

y de OPb,en el precipitado

y pesa el W03. y por otra pmrte,en las aguas de lavedo, se dosa el Ph,=-

Ia composicién es piempre cercana, & PbO.WO3

la conductimetria, ooncuerda con los andlisis quimicos,.-

G 00 OO o0

(1) Comptes Renduss 210,731=3 (1940).
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Se busoé en la bidliografia contenida en los libros y revistas,
menoién de métodos de separaoién del W del Pb,exponiéndose estos
mftodos en lae pézinas que siguen.-
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1) Tratenierfto’ cén clit*concentrado.

a) Este método estd indicado,para ansli-ar el Pt).4 WOJ,manoio-
nado en la pdgina 2,para lo cual se pasa el Pb & solucién C1l2Fb, por -
tratamiento ocon ClH ooncentrade oeliente.

d) Indicado en el tratamiento del W)4Pb,obten1do segin lo exmre
sedo en la pdgina 3,analizando el precijitado,osloinado o no,por medio
del Cl1H concentrado.

LI I RC AL BV BN IR S B Y N W N

2) Tratamiento por electréli: is.

a) Aplicado al metatungstato de plomo,segin la oita en la pZgina

2, ¥y quec oconsiste en disolver en YOH o RaOH,precipitar el Ib sobre es-

ponje de Pt, electrolfticamente; redisolverlo em NOH diluido caliente,
a (NO3)2 Pb, oaleinar, y pesar como OPb,

Por otra parte,se precipita el W en su solucién édoida,oon qui

nina,filtra el precipitado de YV quinina obtenido,lava,calcina, y pesa -

oomo WOB'

3

b) ©So separa el Pb del &cido tingestico, y tambidn molibdico,por
electrélisis,en soluoién de doido nitrofluorhfdrico. (1).

P0GeoceeobOes

(1) Hillebrand-IundellsApplied Inorganic Analyeis,pég. 181 (1929)
J. n.Chem.Soc, 38,640 (1916)
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3) Eor Yolatilizacién.

a) Este método me cita para el menoionado Pb0.4 W03 de la pégina
2, y que consiste en volatilizar V,pasando 0140 sobre 1la sal,en una na-

Pbycaloinar el compuesto de

veoilla de porcelana,pesar el plomo como 012

W recogido, y pesarlo como W03,

Esta geparacién, se hace de la manera sigulentes (1)

Se puede obtoner, conduciende una corriente de aire,en un tu
bo en U.calentado a 100°,y en el cual estd iuritujeando conetantemente
0140.

En lugar del tubo oaro de cuarzo,recomendado por Jannasch (J.
prakt,Chem 97 (1918),es mejor usar un tubo de vidrio Jena de 72 cm,.,del
cual 30 om.(didmetro 1,2 om. ),estdn doblados en dngulo de 60°,y pescean
en un Erlenmeyer al:ierto, que sirve de receptor,.

Trebejando de acuerdo con Jannasch, se obtienen excelentes -
resultados, con w03.en corriente de 0140-002. o 0140-a1re,

Cuendo una mezola de FQZOB.y-WO3. con dos veces su peso, de
ClINH, y BWNH4. se calentaba susvemente, deja''a Cl Fe, y repitiendo el

4 3
calentamionto oon mfs CINH, y BrNH',casl todo el Fe e elimingba, y en

4 4
cambio no se elimingba nada de W,

Por adicién de C1K, y calentamiento a temperatura no mgyor de
400°, daba por resultado con la total volatizaciém del W en Cl, C-aire,

4
obteniéndose un precipitedo puro, con hencidins,

(1) c.a. 22,716 (1927) Monatsh 47, 313-26 (1926)
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b) Otro método de geparacién por volatilizacién,es haciendo eo-
tuar, une mezcla de 012 ) 4 c1282 (2)s

Bourion y Matignon, han demcstrado (Comp.Rend.760,1904), que si -
ge hace actuar la megcla gaseosas 012 y clzsz.aohre el dcdido tdngstioco,
se forma oxicloruros voldtiless WOC].4 ¥ W0,Cl,e

Se constat$ después, que se produce una reacocién anfloge,si
g0 hace sotuar la mezcla gaseosa,sobre diferentes combinaciones del é&-
cido tidngstico, y que permite separar el W, de vustancias que 10 acom-
pefian, en cierto mimero de oesos. Este método es perticularmente aphiog
ble, si las sustenolias que 1o acompefian, no son alteradas, 0 dan oloru-
ros fijos, en las condiciones de la experiencia,

La sustancia a annlizar, estéd contenido en una navecilla de
2,oolocada en el interior de un tubo de vidrio,
oalentado sobre una grilla para andlisis.~-Entre el tubo y el aparato a
Cl_,se encuentra un balén,conteniendo Cl

2
mente,

poroelana, 0 mejor de SiO

282,que se ocalicnta my ligera
El 012. no debe puntener més que cantidades extramedamente -
déviles de C1_S2.~ Si no sme toma esa precaucién,una cuntided considera

2
ble de S y SO Ha.provonientes de la deecomposiocién del 01282 en 6xceso,

por el agua d:stinada a retoner los productos voldtiles,vendrd a impuri
fioar estos Yltimos,y hacer su dosaje diffcil, o imposible,

El tubo,cuya extremidad anterior,esté en relacién con el gens
radr que da la mezcla gaseosa,entd ligeramente encurvado, en su otra -
extremidad, que pesca en una probeta, conteniendo egua.

El tu o de Will y Varentrapp, conteniendo iguelmente agua,le

sigue,

(2) Comptes Rendus, 1908, 1102-4,
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Ia sustencia es primeramente oalentada,alrededor de 45 minu-~
tos a una temperatura de 180-190°, luego el mismo tiempo & 2202500, y -
ge tormina la reaccién, calentando progreaivamente de 250°,& 5000,duren-
te un tiempo, que varia de 5 a 15 minutos, segin los ocasos,

Despuds qué se termina la operacién, se pess la navecilla,
que ocontione los productos fijos.

Si se encuentra entre¢ ellos, un éxido inalterado,por ejemplo,
Sioz,mazclado con un oloruro soluble,se obtiene su peso,recogiéndolo so-
bre filtro, después de lavar con sgua,

Se lava el tubo, y se reunen esos liquidos & 1los que contie~
nen los tubos mbaorbentes; ei queda W03 contra las paredes del tubo,gse -
le disuelve en asgue amoniacal,

Estos 1{quidos,siempre muy écidos,son concentrades a bafio ma
ria, luego tratados por NOBH para destruir las sales amoniacales,y trang
formar en S0,H2, los productoe de o0xidacién inferior del S; y finslmente

4
evaporados a seco, en bailo de arena, para eliminar el SO, H, libre.

El residuo, ee retomado por solucidén de ROJN§4331.01 édcido -
tingstico estd solo,y por solucién conteniendo ademés ClH,si se encuen—
tra en presencia de Fe,como es el caso de un anédlisis de wolframita.

Se separa el dcido tiungstico,por £ilt recién,

And1isie de dos com uestos ricos en ' ,muestran un méximo
error de 0,5 % W03.

Puede ser aplicado,a wolframita y schoelita,

0 000000000000



4) Trat:r icnto con NO3§I_.

a) Aplioado al W04Pb.obtenidos:egdn lo indicado en la pfzina 3,

por precipitacién, y traténdolo con 5 atagques sucesivoas,oon solucién de

3
guas de lavado, se dosa el Pb.

KO_H al 10 6 14%, Se mepara y para el w03, y por otra parte, en las a=-

b) Este método estd apliocado tembién, en el platineide,aleacién
de Cu, que ticne: 54,04 % Cu 0,15 % Pb 0,47 % sn
20,40 % R4 23,00 % Zn 0,15 % Mn
1-2 4w

Consiste en lo siguientes (1)s Se ataca con NO3H dilufdo, (a3

3H concentrado,

86 vuelve a evaporar,y agrega peq: cfla cantidad de N03H concentrado,y se

1,2) y se evepora casi a seco, Ll re.iduo se toma con NO

calienta hasta disolver las sales solubles.~ Se ggrega agua ocaliente,se
deja depositar paroiaslmente el insoluible,entonces se recoge en papel de
tiltro, se lava con solucidn diluida de NOJH,-

En el filtraedo, se determina el Pb, Cu, e, etc.-

En el filtro, existen: 3102.31 estd presente, los 6xidos de
Sny V%, eto.-

o) Separaoién del Pb y V', por digestién con NOJH.y todo Pb co~
precipitado, recuperado por solucién del &cido del Loido tdngstico, en
FH, y tartrato de amonio, y precipitacién del Pb, por el sulfuro de amo

3
nio. (2) S

(1)s I.Compsgnos Analisi de metalll non ferrosi, pég. 105.
(2)s HilleLrand-IundelliApplied Inorganic Analysis, pdsz. 180 (1929).
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5) Trat~miento con &cidog y cinconina
a) Este es el método general, de detcrminacién del ' en minera-

les y estéd desoripto en (1), de la mancra siguientes

Se pena ocuideadosamente, alrededor de 1 g. de polvo fino de -
mineral, en un vaso 48 400 ml.- Se humedece la muestra oon 5 ml.de agua,
¥y se afiade 100 ml, de ClH concentrado.- Se cubre el vaso, y diglere a al
rededor de 60° por 1o menos una horag so agita de tanto en tanto, parea -
prevenir las inorustaciones, Imego, se evapora lentamente a alrededor -
de 50 ml,~ Se afiade 40 ml. mAs de C1H fuerte, 20 ml, de NOBH ooncentrado,
y se evapora a alrededor de 10 ml, Durante estas operaciones,especialmen
te cuando se agrega &cido fresco, se agita el materinl en el fondo del =
vaso,para que no se formen inorustaciones, Se lava el vidrio gue ocubre,y
los costados del veso,y se diluye con agua,a alrededor de 150 ml., Si por
socidentey,la solucién se evaporé & 8000,durcnte el tratamiento anterior,
se afiede 20 ml.de ClH concentrado, y 10 ml, de Nosn concentrado al resi
duo, y se evapora & 10 o0 15 ml,

A la solucién diluida,ee le ugregan 5 ml. de ClH,cinconina,en
solucién (12,5 g.de cinconina disueltos en 100 ml.de C1H 6 K),y se ce-
liente sobre el baflo marfa,por 30' o0 mfs.~La solucién debe estar a tem—-
peretura justo debajo del punto de ebullicién, y debe ser sgitada de vez
en cuando.

Se deja estar el #cido tdngstico,y luego se decanta, la solu-
0ién,a travée de un £iltro que contenga elgo de pulpa,hecha por diges=
t1én 4o papel sin cenizag, con 4cido.-Se lava el precipitado 3 veces, =
con una solucién, oonteniendo 10 ml. de la solucién anterior de oinco=-
nina, en un litro de agua oscliente,

Iuego se transfiere el precipitado al filtro, y se lava con

(1) Treadwell-Hall: Quantitetivo Analysis, pég. 282, 1935,



este misma solucién, dilufda.

El wo3 restante en el vaso original, se lava con un chorro de
egua,usando 25 ml. para ocumplir ésto.-Se afiade 6 ml, de soluciln de NH3
concentrado,y se ocelienta suavemente,con el vaso cubierto,alrededor de
10!, para convertir todo el 4cido tdngetico,en tungstato de emonio,

Se laven los costados del vaso,con solucibén caliente dilufda,
de CINH4 amoniacal (200 ml.de HB3 concentrado,300 ml.de H20,y 10 ml de
ClH concentrado).- Se agitu 6l contenido del veso, y se filtra a través
del mismo filtro que fud usado para la filtraoiln previa.- Se recoge el
filtrado en un vago de 400 ml, y se lava el vuso original y el filtro,
oon la solucién emoniecal caliente,~ Ia presencia de un poco de CIHH4
en la solucién saoniacal,previene al dcido silfoico coloidal,de pasar
en el filtrado,

El residuo d el filiro,estd generclmente libre de W,pcro debe
ger ensayado,ddndole el mismo tratemicnto que a la rmueetra original,

Las sales de Nil4 y Na,provienen la completa precipitsocién del
w03.lo que es importunte ahore,para eliminar el exceso de NH3.Dcapu6-
que se ha eliminado,se afiaden 20 ml de ClH concentrado, y 10 ml.de N03H
ooncentrudo y se evepora a 15 ml, aproximedemente.~ Se diluye con 150
ml, de 520, y 8e prcoipita el resto del écido tdngetico,per tratamiento
con solucién de ocinconina, como se ha descripto antes,

Después de filtrer, y lavar ol preoipitado como antes, se lo
oalcina ocuidadosenente en oriasol de platino pesado.- Ia presenocia de =
pulpa de papel, hace que el preocipitade forme une masa poroso friai.le,y
1o hace mfs facilmentr oxidable al carbén.- Si la oalcinacién se hace en
mfla,es ventajoso, introducir oxf{geno,

Des;ués de quamar el carbén, a la mds baja temperatura posible,

se pesa el precipitado, y se corrige de silioe,por tratamiento com FH.




S1 el dcido t¥ngstioo se oamlienta,solre la plena llams del =
mechero,algo de 81 se perde por volatilizacién.- Después de eliminer -
el 8102.31 residuo debe ger ocalentado al rojo suave, por aélo 1!,

Cuendo se calienta en la mufla, la réxima temperatura,no debe
exceder los 800°,

El wo3 oaloinado, deie tener wun coloxr amarillo 1limén, limpio,

El ensgyo por 7, en el residuo :ue es insolulle en NhB.ae hae
ce calcinando en un orisol de hierro, y fundiendo la ceriza, con una pe
quefia cantidad de Na,0,, mezclado com un poco de CO3N32§AL03 metales rs
éuctores arruinan el crisol de platino, si el residuo y papel de filtro,
se calientan en €1,

Se extrae con agua,y filtra. Se acidifica el extraocto acuoso
con Cli, se aflade 5 ml, de ClH., cinconina én.solucién y sé oslienta por
algunes horas, para ver sl elgo de WQ3 amarillo, se forma,

TT'"eeeessses e

b) En este mismo método,estd mencionado en (1),el caso de separa
cién del 7 del Pbypara lo cual dice,:ue ai hay sulfatos,en la evapora=
cién,queda el so4Pb, junto con el “,~ Se disuelve el W oon NI4OH.- E1
Pb queda en el residuoc,

Todo Pb arrastrado en el filtrado del W, puede per mseparado
por precipitacién, como SPb, por agregado de S(Nﬂa)z,quedando el W en

solucién.

o000 sOLOENOS

(1) Scott Ws Standar Methods of Chem,Analyais, pég.1005(1939) Sa.tdioién
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6) Tratanicnto con azua regia.

a) Método de Tattg (1)s
Un gramo de minersl,es tratado con 40-50 coc.de agua regia,y
mantenido & oalor moderszdo,debajo de ebullicidn,sobre bvaefio marfa,hasta
que la solucién se evapora & alroededor de 15 o0o.-~ La soducidn de agita

freouentemente,para prevenir incrusctaciones,que formdAndoge on el fondo
del vaso,previonen la completa accién del fcido eobre ol mineral,

la solnoién,sacada del ':allo mar{a, se diluye a alrededor de
50 co, oon acua destiliada caliente, y se deja depositer de 3 & 1 hors,

El 1fquido olaro,ea deoantado a través de un papecl de fil—
tro,y todo rvsiduo que queda,se lava por decantacién,con parciones de
25 co. de agus,débilmente aoidulada con ClH,

poi § wo3 en ol frisco,se disuelve con 20 cce. de 135 NH4QH.cnn-
tonicndo 2-3 gotas de ClH. la eolucibén se decanta a través del filtre,
y todo residuo que queda,se lava por decentacién 2 veces,con ¢l reactl
vo amoniacal,

Si el rooilduo es blanco,es tréﬁsferido al filtro,

S4 es evidente alguna partiouls negra,de mineral sin descomr9
ner,el residuo es de¢ muevo digerido con 16=15 co. de agus regia, y tra-
tado como en ¢l primer caso,s8lo con poroiones,rolativamente peq eflas,
de solucién.~- El extracto amoniacal es afladido al filtre, y el filtro
lav:do en la forma eoostumbrada, para eliminar tode le solucién de W,
dejéndolo escurrir souvre el extracto principal,

El filtrado, ocontenicendo el ¥V, 20 evapora a seqredad sobre un
bafio de agua.~ Las scles de NH4. se eliminan por el calentamiento,

Ll residuo es enfriaedo, y tratedo con 1=-2 gotas de SO‘Hz. y

(1) scott ¥s Standerd Methods of Chem.Anelysis, pdg.564 (1927)4a.Edicién



alrededor de 2 oo, HP.~ La sflice, es eliminada junto con los é&cidos, =
por ocalentrmiento suave,

El residuo, es ahora calentado al rojo débil,por 5-10',luege
enfrindo en un desecador, y pesado como woy

[ XX KN NN ERR ]

b) En aleaciones de N1 (2),mse treta oon egua regia en frio,hesta
que no se obvgerve desprendimiento gaseoso,y oalentendo hasta ataque ocom
pleto,

54 queda algo ineoluble, se diluye y filtra, y trata con CO

3
Na, KO K2, y 8o liscivia con agua,~ E1 1fquido se une al otro.- Se eva

pofa, 3uelve a tomar con agua acidulada con ClH oaliente, y evepora, y
as{ otra vez,

Queda precipitado el VV, y en soluciém el Pb, que se procipi-
:ta con SHZ'

(2) I. Compagnos Analisi de metalla ném ferrosi, pég. 157.



7) Iratamiento cop C1H dilufdoe.

a) BEn solucién de ¥0,Na, y C1,Fb, se agroga ClH al tercio,y lava
con ClH esliente,~ Pasa el Clzl’b soluble, gue ge evapora con SO4H o

El precipitado se disuelve con NHS' se agrega S(NH4)2.ae hiex

ve, y filtra.,- En soluoién para el 8 4v(m{‘).‘,=,- Se acidula y preoipita =

el SyW que ee caloina, (1).
. fecosesrsa

8) Trotamicnto cop SO _112.

a) La solucién con C12Pb y écido $ingstico, se evapora con IOSH

para eliminer el ClH, y se precipita el W y el Pb can SO4H2 concentrado,
el Pb como 304Pb. y o1 W como dcido tingstioo.- Iusgo,se evapora & hu~
mos blancos, para eliminar el nojn.

Se solutilize el W con NH,,-y 8¢ precipita como tungstate ne
TUOUrOBT:

Algo de W no se solubiliza con NB3{9?" (1)

LXY RN EX R

b) Para 6l ensayo del mineral en Arigona (2),6l mineral se tra-
ta en caliente, con so‘mwa nés 80432. para disolver el ¥,
De un mineral de poco parcentnje, la solucidén filtrada,se ha-

ce amonincal, y se hisrve para destruir complejos de W,

(1) Jéuregui Ps Separacién del W,FPb,Tl., Teais 276 P.C.E.F.N.De B,.Ass
(2) C.A. 36,1564 (1942) HMining World 3 m° 5 42-3 (1941)



Degpués de eliminar el exceso de¢ NH 3.1a solucién se acidifi-
ca con C1H mde leﬂ, y se hierve para preoipitar w04H2. que donpu&s de
afiadi» oinconina, es filtrado, calcinade y pesado,

Con mineral de alto porcentaje de tungsteno, la solucién su}
firica, es tratads ocon ClH,NO3H, y oinconina, y el dcido téngstico, se
filtra. ’

Bl precipitado lavado, se disuelve en solucidén de amoniaco,
¥y ol axceso de amoniaco se hierve, y la solucién se trata con los é4cj
dos elorhidrico y nitrico, para dar un precipitade mde puro de wo4nz.

EXEEKEEXFXXXX
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9) Tretamiento con carbonatos alcalinog.

a) En determinmoién de W en minerales (1), se determina primero,
pérdida por celcinaciénjluego se funde con 10 veces su peso con 00310!3,
disuelve en agua,acidifica oon ClH,evepora a sequedad,trata con un poco
de HC1l,y 100 oo, Hzo.filtra el precipitedo de WO3 més 8102 ris insolu~

ble,combina el precipitado con %O, adicional,obtenido por eveporacién

3
del filtrado,lava con H03H al 1 %, seca, ¢celcina y pesa,
Se determina sioz. con FH nfs SO‘Hz.se funde el residuo com

003m. de mievo,se¢ disuelve oon egus,y determina el peso del insolu=-
ble,

El peso de WO_ se encuentra por diferencia.

3

20000

b) En soluciones de VJO4Na2 4 012Fb. se aplica la preoipitaoiéa
com Oosltaz, del Ph.~ Se filtra,lava el preoipitado, y se disuelve en -
1!031{. y se dosa el Pb come sulfato, El £iltrado, se determina el W ocon
mitrato merourioso,

Eate método, no es ouantitativo. (2)
Seoeseccsee

°) Otro método, es tratendo con Oosnaz,en orisol del Pt. Se ex

trae oon eagus,filtra y lava con solucién dilufda de coslhz'. Loe extrag
408 acuosos, contienen el ¥, Mo, eto.~ (3).

(1) C.A. 36,58 (1942) Cher. Ztg. 65,148-9 (1941),
(2) Jﬁnregul Ps S.paraoi6n dol ﬁ.Pb’Tlo Tesis 2’6 P.C.E.F.R.de B.,Adres
(3) Hillebrend-~-lundellsApplied Inorganic Analysis, pdg. 548 (1929).



10) ZPratsmiento con §§E o §$§§¢12&

a) En solucién de w04na2 y C12Pb, se agrega rm3. se pasa 8H2. y
preocipita el SPb, que filtra,y lava con solucién de 8(1!54)2. y se di-
suelve sobre el filtro, oon NOBH,- En soluoién pase el W, al estado de
sulfosal,- Se acidifica y precipita el SJW. que se oalcina, y pesa 00~
mo ‘-’?03_.

El Pb ee precipita como SO4Pb__o

Se enoont: 6 mds Pb, y menos W de 10 que en remlidad habda (1),

b) Se separa el Fb como sulfure (2),con SH,e en le solucién tag
térioca de ¥, y mse determina eleotroliticamente como Fb0,y © 81no colo-
rimétricamente como sulfurc.- Limite de sensibilidads 0,001 % Pb,

[ A K XN 2 R/

°) Se precipite al Pb con 8(1!54)2:,,,- (3).

Puede euplearse despuéa del Sh,e en el caso de un 1{.uido -
my écido,después de neutralizacién paroial por el NH3‘. El S(NH4)2,cog
pleta al efecto del SH2. y al miamo tiompo, scpara el Pb, como SFb,que -
es insolulle, de loa otros sulfuros que 61 puede disolver, Se emplea =
entonces, 6l sulfhidrato amarillo, en exceso, s 10 que @e hace en pre

sencia des As, Sb, Sn. Se, Te, Mo, W, 6t0C,

(1) Jéuregui Ps Separacién de ', Pb,Tl.~ Tesis 276 F.C.E.,F.N.De Bs,Alres
(2) Berl-Lunge 2° tomo, 2s.parte, pdz. 1683 (1932),

(3) Carnot As Treité 4'analyse des sustences minerales, 3ex,tomo,2a,par
te, péz. 472 (1922).
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El sulfuro de plomo se recoge, despuds de lavado cuidadeso
por decantaoién,y sobre filtro,por medio de aguas ocergada de s(xm‘)z.
luego con egua ligeramente sulfurada, y finslmente con agua pura,sin
que el sulfuro de plomo, experimente alteraoién.

Se termina el doseje, principalmente como so4rbg.;

(X NN R NN EY X

11) Iratariento por fusién.

a) Este método estd aplioado en los numerosos minerales gue a=-
compaflan a la wolframite (Scheelita,stolzita, molihdenita, etc,.)

Uno o dos gremos del polvo finc,se mezolan en un orisol de N4,
oon 4 gramos de Na202, una pequefia pieza de HONa(slrededor de 3 g.),y se
eolooa la mezela para gue guede on el fondo del orisol,y entonces ge -~
oalienta el origol sobre una pequefia llams, hasta que 61l contenide apg
rezoa comrletamente himedo, y luego se calionta e llame mds grande,agi
tando con espétula de Ki.~ Se disuelve en agua caliente,y agrega R03NH s
y o deja precipitar el 510, y el écido stdnnioco, y se sgrega (Nos)zmg,
para precipitar el As y doido fosférico.

' Se filtra,lsva con NH,s~ La soluciln se hace 4cida con NO,H,

y se agreogé l!O3 s ¥ luego es oaloina,- (1).

20003300000

(1) Iunge Keanes Technical MNethods of Chem.Ainalyeis,tomo 2,pdg.341(1928)
ChemZeit, 24,870 (1900) J.Chem.Soc.Abstr, 1901,80,41,
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De estos métodos oitados anteriormente,ele jimos pera el o8
tudioc,como loe mfs factibles,y mds de acuerdo a los que s: usan comin-
mente en los andligis de minerales de W, el tratamicnto con Acidos, com
cinconina, el de tratamiento con S(NH4)2. y el de formacién de comple-
jos, que evitan la precipitaciémn del WV,

Egto 10 haremos de la miguiente maneras

a) Usande soluciones,oon cantidades eonocidas de W y Fb,

1) Trateriento con C1H

2) Tratamiento con HO3K

3) Tratamiento con ClH mfs cinconina,

4) Tratamiento can RO3H mfs olnoonina

5) Tratamiento con s(nng)z. y luego ClH

6) Tratamiento con S(NH4)2. y luego ClH més oinconina

7) Traetamiento oon écido tartérioco méa SH2' ¥ luego R03H

8) Tratamiento con dcide tartérico més saz. ¥ luego 8033

xmés cinconina .
9) Tratamiento con dcido oftrico més SHye ¥ luege RO3H
10) Tratamiento con £cido oftrico mfs SH_, y luego NOH

2 3
mis oinconina

b) Usando wo‘Pb obtenido artifiolalmente, por preoipitacién.
1) Tratamiento con NOBH n’s cinconina

a) Usando minerales con %, con el agregado de Pb,
1) Tratamiemto oon 4cidos més cimoonina, de Scheelita
2) Tratemiento con dcidos més cinconins de Wolfremite
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a) Las solud ones con cantidades oonocidas de W y Fb, son de
wo4na2 y (m3)zrb, respectivamente,en proporciones aproximadamente equi
moleculares,

Se usan 25 ml. 46 cada solucién.

Desaje de la solucién de W.

El dosaje de la solucién de ¥, se haoe como w03,do la mane-
ra siguientes Se trata con 20 ml. de C1H concentrado, se afads 10 ml, -
de N03H oonoantrado, y evapora & 10 6 15 ml, Se lava 6l vidrio que ou=
bre,y los costados del recipiente,con agua,y &iluye e alrededar de 150
nl, Se afiade 5 ml. de C1H cinconina (prerarada disolviendo 12,5 g. de -
ecinfonina, en 100 ml. de ClH 6 K) y se calienta sobre bafio marfe por 30°
o mfs,agitando de vaz en cuando y manteniendo la tempsrstura justo de=
bajo de ebullicidén. Se deja @). dcido tingetico,depositarse y luego g -
decanta la soluoién a través de un filltro,contaniendo algo de pulps, he
oha digeriendo papel de filtro sin cenizas,con doido. Laviyr el precipi-
tado, 3 veces con la anterior solucisn de O1H oinconina dilufda 100 ve=-
ces. Transferir el precipitsdo al filtro y continuar lavando hasta que
eatd 1ibre de sal mlcalina, Caloinar a baja temperatura en un crisol &
bierto, y pesar el '.’!03 residual,

Observacionegs Es aiffcil precipitor ol 4oido tdngastico,por simple eva-
poracién ocon €oido, El w04lta2 se une con algo de dcido libre,en parte,
para formar un tdngstato dcidmw‘OnRaz. y 8ste no es facilmente descop
puesto por los dcidos. Calentondo con Nh4OH. el t ungstato 4cido, puede
ser de nuovosoonvertido a tungstato normal, pero eiladiendo écido,se for
me algo mfia e tungstato &cido,.

' E1 C1H ecinconina, previene la formacién del tungstato édci-
do, y también precviene la formacidn de suspensiones coloidades, en el
lavado.

Durante la calcinacién, toda la rmaterie orgdnioa, es oconsu

mids,.
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El doido tdngstioo, es lentamente volatilizado por celente-
miento & eleveda temperstura, El filtiro debe ser consumido a la més be-
Ja temperatura posible,y el oalentumiento se detiene,cuandoe se ha 1d0 =
todo el carbénm. (1),

Dogaje duv 1y soluciép de Pb.

El dosaje de le solucién do Pb, se hace como Mb04Pb (2)s 21
1{quido claro, se le afinde 2 g. do c1nn4. ¥ luego suficiente acetato de

emonio, pera destruir el NOBH libre,es decir, 2 g. por oo, de 803H li-

bre, presente. El Pb me precipita,aiiadiendo 40 00. (e molibdato de amo=
nio, por oada 0,1 g. de Pb presente (4 g, por litro,més 10 cc. de d&cido
acético),agitando. Despubs de hexrvir @ a 3*,el precipitade de !004Pb [T
de ja decantar,filtra,y lava,con pequeiias poroiones d0 asua oaliente,cop
teniendo 2% Aae NOJNH‘. y ve ccloina sobre un iunsenshasta calor rojo og
ouro,

El residuc enfri doy,66 pess OCmO EbO‘Pb x 0,5643 = Ph,
Observacioneas Se lava con agua con poco NOBRH‘ (2 go nitrato,por 100
0¢) para prevenir la posille forumocibén de moo4rb cololdal,que pasa por
el filtro. Se filtra con papel de¢ grano fino,

Este método es rdpldo, y tiaene las gigulontes ventajass

a) Se evita la sulfatacién del Pu,

b) Se elimina la extresocidm con acetato,.

e) El preoipitado puede ser calcinado,

d) Le relaocién del Pb, a su compussto molibdato, es menor que del
Pb, & SO,Pb 0 Cr0,¥b, disminmnyendo la magnitud del error por pe

4 4
sade,

(1) Treadwell-Halls Quantitative Analyeis, pdc.279 (1935)
(2) Scott W: Standard Methods of Chem.Analysis,pég.506,5a.Ed1016n(2939)
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1) Trataniento con ClH
Ia s0luoién se trata oon ClH dilufdo,se digiere,y filtrs.El
precipitado se lava con solucién 4ilufda de £cido,calcina y pesa comdo -
%0.+ La soclucién se trate con acetato de amonio,para destruir el excemo

3
de ClH,y preoipita ocomo MoO ,Pb, que se filtra, y lava coa solucién de -

4
l03m4,oalclm.y pese como l!oo‘Pb.
%o, Eo0,Pb

7{sulo » 0,1006 g 041572 g
Deterrinacién s 0,0974 g. 0,1595 g.

" s 0,0972 g. 0,1596 g.
Promedio s 0,0973 a. 0,1595 g
Error % WO s 3,3 Exror % CPbjl,5

3

ofoersesssnse
2) Trgtamien'&'o con 2235.
Se trata la solucifnycon N03H.procediéndose de la nioma mg
nera gque en el tratamien to ocon el ClH,

r{tulo s 0,1006 4. 041572 ge
Determinedién 3 0,0976 3. 0,1590 g.

" s 0,0078 g. 0,1594 g.
Promedio s 0,09077 &. 0,1592 g,

Error % WO s 2,8 CTrror 4 OPbil,3

3
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En el tratamiento con dcidos,sin cinconina,se estudiaron

1as variaciones de la contidad de WO

3

la oantided Ade wo4ua2 de que se parte.

que queda sin precipitar,segia

Los datos que se obtuvieron,permiten expresar,que esta «

cantidcd,es proporcionalmente menor,a medida que se aumente la cantidad

de WO 41132;.

Arsf, tenemos,que con 25 ml, (ROB):Pb' y 35 mls de VO, Na,,

s® Obtienss

?ftule

Determinacién
"

Promedio

Error % WOB

0,

¢ 0,1397 &

s 0,1362 g,
s 0,1366 &e.
s 0,1364 g.

t 2,3 ror % O

o9 OPOOGSRIIDY

Trabajando ocon 25 ml, (N03)2Pb,

?{tulo
Determin~cién
"

Promedio

Error % WOJ

il N

0.1996 &e

s 0,1980 g,
0,1978 g,

s 0,1979 =,
s 0,9 Errox % OPb 3

EARXERE R NE XEX N

00 Pb
0.1572 &

0,1598 &.

1,7

y 50 nl, “'04332'
M00, b
041572 ge

0,1554 e
0_01590 &e
0,1587 ge

0,9



3) Tretariento con ClH més cino
Se hace de la micma formay,que en el tratemiento con el C1H
sélo,agregando después del ClH,5 ml.dv ClH,cinconina,obtenido disolviep
do 12,5 g.de oinconine,en 100 ml, de ClH 3} N,digeriendo 30* ¢ més & ba=-
flo maris,debaje de evullioién,y egiiando., e filtra y lava con la solu=
cién enterior de oinoonina,dilufda 100 vecss. La solucién se trata de
la misma manera,que con 4cidos 8élo.

EQB Y00 I"P‘h
T{tule $ 0.1006 [0 0,1572 &
Determinaoién 3 0,0999 g. 0,1574 g.
" s 0,1002 g, 001572 gs:
Promadio 3 0,1001 g, 0,1573 g.
Error % wo3 s 0,5 Error £ OPb ¢ 0,07

[ A X NN NN NN NN N ]

4) Tratamiento con ggsﬂ més oinoconina
Se trate le @olucidém,on la misma formasque en o1 tratamiepn

to aon O1H més cinconina,

1o, Ho0, Pb
Ti%ulo s 0,1006 g. 0,1572 g»
Determineoién s 0,1007 g. 0,1570 g
" $ 0,1002 e 0'1573 &
" $ 0.1003 Eo 0.15‘2 e
Error 4 w0 s 0,02 Error 4 OPb 30

3



5) Iretepicnto cop ngiiz 2 Y luego C1H

Ie soluocién se trata con S(NH4)2.- El preoipitado de SPb,
se lava con solucién dilufdu de S(NH4)2. 80 disuelve en !!'033 éilufdo -
caliente. A la solucién se ls ggrega sceteto de amonio,y se precipita
oan Fb04(lm4)2 calcina, y pesa. La soluoién,que proviene del tratemiepn
40 con el sulfure de amonio,y que tiene el ¥ al estado de sulfosal, se

trata con ClH dilufdo al terolo,y precipita asf{ al SJW.que por calecina
cién, pasa & W03h

o, 200, P

Determinacién 1 0,0979 g 0,1579 g«

" s 0,0978 8o 0.1583 8o

] 030974 &e 011584 8e

Promedio s 0,0977 g. 0,1582 g.
Brroy % wt'l3 s 2,8 Error % OPL s 0,6

RAAXE R R X XL XA

6) Txataviento con B“Tﬂlz,!.y luero C1H mfg
ginconinae

Se hace de la misme forua que en el métode anterior,pero
oon 1a modifioecibén,de yue se ugrega adeuds del C1ll,5 ml.de ClH.cinog

nina, ﬂB M&
?{sulo s 0,1006 g 051572 g
Determineoién t 0,0996 g 0,1578 g
» 1 0,0994 g. 0’1580 &
Promedio s 0,0995 g 0,1579 g

Error % wo3 s 1,0 Erroxr % Pb0 s 0,4
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En el ‘ratemiento oon s(m4)2.o1 1fui1d0 conteniendo S4W
(HH4)2 fué concentrado,para luego precipitar con ClH, Se observé,me al
tratar con Cli,ce producia un mrocipitudo verde amerillento,.ue por die
geatidn por varias horas en ese medio dcido,se tramsformaba lentomente,
en WO, H, emarillo, que por ocalcinavién, dana WOBL.‘?-

Para tratar de determinar lo que suocsdfa, hicimos verios
ensayoss

De wna solusifn de sulfotungotato,se precipité el 53w en -
frio,y se celentés después de varias horas, se trunsformaba lentcuente
en un preecipitalo gris verdoso,

Otro ensayo,fvé calentar el 842*'(m4)2.eon exceso de S(NH“),‘,,
por alrededor de dos horas, y precipitur em frio con ClH,dando um preoci
pitado vorde emarillento,

Se sospechd que se trataba de formas de reduccidn,para le
cual estos precipitados verdes,me trutaron con 11033 concen trndo,en frio,
dando inmediatamente el color amerillo de wo432.- Por otra parte,se ene
sayé an esos precipitnios,la reaccién del "a mds ClH,para lo oual, se =
los disolvié en HONa, la reacoién fué positive, dende color azul,

Consultando la bibliografi{a,se encontré quesiunsen,vié -
que el papel medecido con \'.'041%2.90 vuelve a7ul o verde,ouando 6s -
$ratado oon S(RH4) 2;661:&' sorfan formar hidratadas del 6xido agul,que
son oxidadae £Acilmente nor MnO K, a dcido tingstioe.

jis B/ 05 aml violeta,pasa al '?03. calentado en aire o ozgy
preparado por via himede,es fncilmente oxidado,por el no,n 0 agua regia.

Una mezcla de uzul de tungsteno, y Y.03amarulo. se uga oOmo
pigmento,po> Pinchon (1): pigmento verde,

(1) ellors A Teatrise of Theoreticel Creunistry, tomo XI,pige. T45.
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Ia interpretacilén de 1o qus oocurre, de acuerdo a los ensa-
yos realizados, seria la siguientes

Por accién del Sh, © S(NH4)2. o1 v es reducido,en parte,a
compuestos de v?s;., Estos produotos son oxidados lentamente en la digeg
t1ién, por accién del 02

-~
inmedietamente, pasando todo a W |,

del aire,pero con N03H concentrado,son oxidados

El ensayo de reduccién, demuestra que son mezolas de ocompues
toe de “fé y w+5. que son las que dan 6l color verde,ya que por el 7a -
mfs ClH, pasa todo, a w+5, de color azul,

Cuando se calienta el precipitado de S3W, obtenido en frio,
la reduccién va més lenta,que en el caso de precipitar ocon dcidos, de la
solucién de S4W(NH‘)2, después de haber oalentado éste,durante cierto =
tiempo., Esto se podria interpretar, ocomo una menor velocidad de reduo——
oién en el medio sélido, que en el liquido.

De los datos expresados en las determinaciones,alpgunos fue-

ron obtenidos del S.W,que calcinado dala wo3, y otros del producto de

3
reducoién verde amarillento, que por digestidn en el medio doido, daba

ol W04H2. que por oalcinacién, da el wo3@

Se obtuvieron,prédcticanente,los mismos resultados,del produg

to final, WO..-
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7) Tratamiento con &cido tartdrico més SHE,I luego no3g.

A la solucién oconteniendo \VO“l'ta2 y (N03)2Pb.ee le agrega doi

do tartérico,y se trata con SH?'- El W permaneoce en solucién por aocifén

del doido tartédrico,que forma complejos,que impiden su preocipitacién com
SHé.- Precipita asf el Pb como SPb, que se disuelve en ROSH dilufdo ca-
lientc, y precipita como MoO 4Pb,..

la 80lucién oon el W,se trata con NO.H, y ocalienta. Después

3
de un cierto tiempo, comienza a precipitar el WO4H2-'L._;
5o, }00, Pb
T{tule s 0,0998 g. 0,1418 g.
Determinacidn s 0,0967 g. 0,1416 g.
" s 0,0970 g. 0,1417 g,
Promedio s 0.0968 g. 0,1416 g.
BError % wo3 s 3,0 Error % OPb s 0,14

QOB OO PO ST OSOND

8) Tretumiento oon 4cido tartirico mfs SH,sy luego N03§
mfis cinconina,

De la misma forma que en el método enterior,pero agregando
ademis del NO.H, 5 ml., de ClH, cinconina.

3
Pb
r{tulo s 0,0998 g. 0,1418 g,
Determinacién s 0,0987 g. 0,1420 g
" s 0.0989 g. 00,1415 g.
Promedio s 0.0988 g. 0,1417 g,
Error % WO s 1,0 Error ¢ OPb s 0,07

3



9) ‘Tratemiento ocon dcido ofitrico més 35211 luego 503_.
Se hace de 1la misma manera que en el tratamiento con dcido
tartirico mds SH,9 nodifiodndolo, por sustituocidén del écido tartérico,
por el dcido oftrico.

¥o, }o0, Fb '
T{tule s 0,0998 g. 0,1418 g
Determinacién s 0,0970 g. 0,1419 g,
" ] 0.0968 [ O 0.1416 &e
Promedio s 0,0969 g. 0,1417 ge.
Error % WO s 3,0 Zrror % OPb s 0,07

3
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10) Tratomionto con écido citrico mds SHE,x lueso !033_
MB cinconinn,

Se hace some jante, &l tratamiento 8), pero sustituyendo el &
oido tartérico, por el #doido citrico.,

¥0, 200, Pb

T{tule s 0,0998 g. 0,1418 g
Determinacién s 0,0991 g, 0,1416 g,
" : 0.0988 & 0'1414 &o:
Promedio s 0,0990 g, 0,1415 g

Error % WO s 0,8 Error ¥ OPb s 0,02

3
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b) Se utilizé wo ‘Pb, obtenido artificialmente, por preoipitacién,

siguiendo el midtodo explicado en la pégina 3.

1) Tratamiento con N03H més cinconina

1) A partir de 0,1252 g. de \?O4Pb. se obtuvieron en esta determinacién,
0,0631 g. de WO3. y 0,1031 g. de Moo‘?b, que expresados en OPb, serén
0,0626 g. de OPU;:

2) A partir de 0,1252 g. de w04Pb. se obtuvieron en esta determinacién,
0,0625 g, de w03. y 0,1026 g. de 10041’1). que expresados en OPb, serdén

0,0622 g. de OPb,:

2 \'.’O3 z OPb
Teérico s 50,9 49,0
Determinacién 1) s 50,4 5C,0
" 2) ] 49.9 49.6
Promedio 3 50,1 59,8
Error % 703 s 0,8 Error % OP® s 0,8
o) Se trabajé con minernles de W Scheelite y Wolframita,cedi-

dos por los Iness Carloa P, Hicketier y Lrnesto E.J.Bachmann,a quienes
egradezco todas sus atenciones,

Previamente determinése la presencia de Pb, para 10 cuel se
traté el mineral, cor ClH y N03B. inveatigando en ol filtrado, la pre-
sencia de Pb con Cr04- en medio acéticoj y en el residuo, traténdole

con acetado de amonio en caliente, y determinando con Cr04-- o=
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Se encontraron resultados nogativos, en ambus minereles.

Visto €sto, se agregl una olierta cantidad de (NO3)2Pb al mi
neredl , y se hizo el tratamiento con doidos, y cinconina, descripto en
le pécina 10, pero modificédndolo, pare poder separar en forma cuantita
tiva, el W del Py,

la prinocipal modificacidén que introducimos, es el agregado
de 80432,oon lo que se precipita el FPb como 804Ph, yeol W como wo‘nzg
se disuelve el W con RHJ, ¥y el residuo se truta con acetato de amonio,
en caliente. Esta separacidn estd mencionada en la pégina 15, método -
8 3)..0

El tratamiento, 9 sentonces, el sigulentes

Alrededor de # gramo de mineral, se trata en un veso de 150
ml, Se humedece ocon agua, se aflade 50 ml. de ClH concentrado, Se ocubre
el vnso, y diglere a alrededor de 60°, por 1o menos una hora, se ggita
de tanto en tonto, pare nrevenir inormustaoiones, Se evapora lentaminte
a alrededor de 25 ml, Se afiade 20 ml. mfs de ClH, 10 ml, NO3H, y 8e eva
pore a alrededor de 20 ml. Durante estas oporaciones, esvecialmente =
ouando se egregr doido fresco,se agita el material en el fondo del va-
80, para que no se formen inocrustaciones. Se agrega SO4H2 concantrado,y
se evopora & humos blarcos; 89 onfria, y egrega agua, y otra vez se eva=-
pora & humos blancos de 803, Se lavan los costados del vaso, y se diluye
con ague alrededor 1e¢ 60 ml. Se agregan 5 ml. de T1H cinconina y se oa
lienta sobre bafio marfa, hasta cerca de ebullicién, por 30' o mds.

Se deja estar el 4cido tingstioco y SO4Pb, y se decanta la s0-
luocién, a través de un filtro, que contine algo de pulpe, hecha por di-
geatién de papel ein cenizas, con £oidos. Se lava el precipitado 3 veces
oon SO,H, d4ilufdo, se tremsfiere el preoipitado al filtro, y se sigus lg

42
vando oon esta solucién diluida,
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Se aflade agua en el wveso, y 3 ml, de NH3 conocen trado, y se -
calienta suavemente, con el vasc sin cubrir,alrededor de 10¢',para con-
vertir todo el dcido tungstico,en tumgetato de amonio, Se lavan los cog
tados del vaso, con molucién dilufda caliente, de CJ.NH4 amoniacal (200
ml, de NH3 cancentrado,800 ml, de 320. ¥y 10 ml, de ClH concentreado). Se
azgita el contenido del veso, y se filtra a través del mismo filtro,usom
do pera la filtraocién previa., Se reooge el filtrado em un vaso, y se lg
ve ol vago origiral y el filtro, con la solucién amoniacal caliente., la

presencia de un poco de CINH4 en la solucién amoniacal, previene al 4ci

do silficico cololdal, & pasaxr en el filtrado,

En el filtrado, se elimine el excsso de NH3. y ®e precipitea,
egroegando 10 ml, de ClH ooncentrado, y 5 ml, de 3033 concentrado, y se
evapora & alrededor de 10 ml, Se diluye con agua, y se precipita el 4-
ecido tdngatico, con oinoonina,

Después de filtrar y lavar, se csloina cuidadosamente en ori
80l de Pt pesado.- Después de quemar a la més baja temperatura posible,
el oarbén, se pese el precipitado, y se corrige de sflice,por tratamiep
to con FH.

En el filtro primitivo,sobre el cual,se hizo la redisoluciéa
del WO Hz. y on el cuel estaba precipitado el Pb, se trate con aceteto

4

de amonio oaliente,y en la solucién se precipita el Pb como MoO,Pb,por

4
el agregado de la solucién de molibdato de emonio,

ae oSO OLOssROBPCOO
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1) Tratamicnto de Scheelita,

Scheelita

0,5241 e

0,6156 g.
0,5651 g.

0,3515% g

0,5394 g.

Zrror % woas 0,3

(gga)agg Wolfrarite.

0,

0,3290 ¢

§0, & MoO,Fb
obtenido
61,2 -
61,0
60.8 -
60,5 0,4636 g
60,7

gootgg
teérico

0,4645 g
0,3889 g

Error % OPbs 0,25

08000 edveeve e

2) Trataniento de VWolframita.

ggrepado

0,3615 g.
0, 5122 &

0,6010 8
095848 8.
0.6245 e

095522 [ 240)

Exrror ¥ WO_s 0,3

3

2,
0,3377¢
0,3322g
0,43559¢
0,3131g

M %  ¥oOFb

Mo0|Pb

obt-nido teérico

564255 5
56,8
57,0
56,7

56,8

Error %

0,5671 g

OPbs 0,2

S 0e0sscsascee

0,4012 g
0,5685 g

=35=

q
g
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O
-
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8) Usande soluciones,con centidedes conocidas de ¥ y Po.-

1) Tretasmiomto
2) Tratamiento
J) Tretemiento
4) Tratamiento
5) Tratamiento
6) Tratamiento
7) Tratcadento
6) Trutamicento

con C12

con NOsH

con ClH més oinconina

oon NU3H mis cinconina

con S(Nil4)2, ¥y luego C1H

con 8(NH4)2, ¥y luego GlH mds cinconina
con dcido tartérico afs L2, ¥ luego NO3H
con fcido tartfrico mis SH2,y luego NC3H

eds cinconina.

9) Tratemiento
10) Tratamiento

con dcido oftiico mds 5H2, y luego NO3H
con dcido citrico mds 5H2, ¥y lucgo WNO3H

nfs cinconina.

0GOS BOCNAPNCSEODOCERPCOPG00 000 COPCEIRIOIOIIOEDONSSSIEOISNOOITPOIRNOIOPEOICSOIIOITPYTOTIRTSITS

b) Usando wi4Fb,obtenido artificislmente,por precipitacién.-
1) Tretemiento som NC3}H afs cinconina.

DG 0CGCPODO000 0000000000000 0800008000000as00e0doecansscsssoesosOePIGndOARNOS

¢) Usundo minerales de W. con el agregado deé (KC})yib.-

1) Tretumiento de sScheelite,por £ciios y cinccrina
2) Tratumiento de Zolfrsmits,por dciios y einconins.

[ I EEX R Y EEN NS FEAE AN REAEEENENEREEBENNERY RN EENEENEERENE SN NNENENMSENENERNEEELINEELENEYNRN.]




CION PLTVATAS
+efrico Proa dio
0,1006 ge 0,0973 ge
Uy10006 g 040377 g
00,1000 g 0,1001 g
G.lUOB 8 0'10“ Ee
CyllCO go 00,0977 ge.
0,1006 geo 0,09495 g
0,0998 ge. 0,0368 g.
0,0498 g. 0,0988 g.
0.0998 e 0'0969 8o
0.0998 e 0.0990 &

-

Error

303 2

33
2,8
0,5
0,2
2,8
1,0
3,0
1,0

3,0
0,8

v
.oclgg
Tebi1co

0,1572 g.
0,1572 g.
0,1572 g.
0,1572 ge.
0,1572 ge
0,1572 ge
0,1418 g.
0,1418 g.

0’1418 Ee
0'1418 G.

M00 . }b
LO 4—

Proaedio

Q1595 g.
0,1532 §g.
0,19%73 &g.
0,1572 geo
0,1582 g.
0,1579 &.
0,1416 g.
09,1417 g.

0,1417 g
0,1415 g.

Lyror
L ]

orb

1,5
1,3
0,07
o
0,6
0,4
0,14
0,07

0,07
0,02

OO P OCEO0000000COR0NDV00000C 0000000000000 0aCO 0000000080000 0000009%00 020000000

=03 93 rro L) o arrer
Pebrico Proizedio auy 2 fcérico bromsdio Qid §
50,9 % 50,1 # 0,8 49,0 » 49,8 » 0,8
a0y RCG3 Lrror Lolgibd 1'oug Pb grror
efrico Promedio ¥y g Febrico Tromedio Cib
61'0 ?-» 60.7 $ 0.3 0.4636 & 0'4645 &e 0.25
56,5 » 56,8 &£ 0,3 0,4001 ge. 0,4012 g 0,2

I FEFRF NN ERE R Y NRE N RN RS RN RN FENN T NNENENENEE FEEE NN NEENNE NN R JNNENDSEN N NEXNERE NN RRENEH:NSENX ]
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Diferencia en 1los errores obtenidos, al trabajar oon £cidos sd
lo, segin sea la cantidad de W en solucién,

£ o, £ om
25 ml, WO, Ne, (0,1006 g. WOB). por tratamiento

oon ClH 3] 1,5
25 ml. WO, Ne, (0,1006 g, wo3). por tratamiente

oon 1(033 2,8 1,3
35 ml, wogaa (0,1397 & "'03)’ por tratuamiento

con 30311 2,3 1,7

50 ml, WOA‘I(a,2 (0,1996 &. WO3). por txatemionto

ocon C1H 0,9 0,9

PO GeOBOIONTISTY
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Del trabajo efectuado, mencionedo en las pécines anteriores,y
cuyo resumen se observa en las pfcines 36 y 37, hemos llegado & las si
guintes conclusioness

a) Utilizando 25 ml. de w04Na2. y 25 mlp'(N03)2Pb, en proporciones equi
moleculares,en la misma solucidn,y comparando los distintos métodos
snsayados, se comprueba ques

1) El1 tretamiento con &cidos (cln-N03H) y oinconina,es el mejor de
todos ellos,y permite aseguraer una scparacién cuantitztiva,del W y Pb,

2) Er 2a precinitncidn con dcidos,ain cinconina,ee tiene un oclerte
porcentaje de wo3 que queds sin preoipitar,disminuyendo éste, a medide
que aumenta la centidad de ", en la solucién, segdn puede verse en el
our.dro de la rdcine 37, ’

3) E©1 método Lasado en el tratamiente con S(NH4)2. da mayor erroy
cue 61 método de tratecniento con dcicos mdAa cinconina, Por otra parte,
se originan en le digentiém prolongade del S4W(NH4)2.oon S(NH4)2. pro=
duotos de rcducoién, explicndos en le pdsine 28,

4) E1 mé+todo ce formacién de complejos del T, -ue evitan su preci-
pitecién (con écido tartérice o citrico), da errores mayores,nue el tra

taniento con dcidos mds cinconina,

b) y ¢) La splicacién del método de tratemiento con dcidos mds oinconina,
apliocado al w04Pb obtenido ertificialmente, per precipitacién,y al estu
dio de minerales de W ,con el agregedo de Pb,da resultados cuantitativos,
gegin se observa en el cuadro de la pdgina 36.-
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