
Di r ecci ó n:      Biblioteca Central Dr. Luis F. Leloir, Facultad de Ciencias Exactas y Naturales, Universidad de Buenos Aires. 
Intendente Güiraldes 2160 - C1428EGA - Tel. (++54 +11) 4789-9293

Co nta cto :     digital@bl.fcen.uba.ar

Tesis de Posgrado

Separación y determinación
cuantitativa de tungsteno y plomo

Pasimanik, Enrique F.

1944

Tesis presentada para obtener el grado de Doctor en Química
de la Universidad de Buenos Aires

Este documento forma parte de la colección de tesis doctorales y de maestría de la Biblioteca
Central Dr. Luis Federico Leloir, disponible en digital.bl.fcen.uba.ar. Su utilización debe ser
acompañada por la cita bibliográfica con reconocimiento de la fuente.

This document is part of the doctoral theses collection of the Central Library Dr. Luis Federico
Leloir, available in digital.bl.fcen.uba.ar. It should be used accompanied by the corresponding
citation acknowledging the source.

Cita tipo APA:
Pasimanik, Enrique F.. (1944). Separación y determinación cuantitativa de tungsteno y plomo.
Facultad de Ciencias Exactas y Naturales. Universidad de Buenos Aires.
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0365_Pasimanik.pdf

Cita tipo Chicago:
Pasimanik, Enrique F.. "Separación y determinación cuantitativa de tungsteno y plomo". Tesis de
Doctor. Facultad de Ciencias Exactas y Naturales. Universidad de Buenos Aires. 1944.
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0365_Pasimanik.pdf

http://digital.bl.fcen.uba.ar
http://digital.bl.fcen.uba.ar
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0365_Pasimanik.pdf
http://digital.bl.fcen.uba.ar/Download/Tesis/Tesis_0365_Pasimanik.pdf
mailto:digital@bl.fcen.uba.ar


Uninroidod Nacional do Bueno. Aire­

Facultad do Ciencias ExactasJioióu y Natal-¡1o.

Separación y “terminación «¡adictivo de tangotono y plomo

Toeio para optar al grado do Doctor on Quimica

do

ENRIQUE F. PASIHANIX

¿Ms365

Bueno roo L 2 1 1.
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h «sin»! con tuan por ¡a duooolónen,1. romzaoión
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Bos prepcnemcs B1 eatudio de 1a determinación. y separación
cuantitativa del wy Ph.­

Este tema,poootratado en 1a bibliografia generalmoeiblemeg
te,por no presentarse en la práctica oomú,análisis de muestras con wy
Pb.1as que consisten,por lo qze se refiere al w,genera1menteen minera,
lea comoscheelita.wolframita.etc.,ha sido abordado en parte por P.Jag
regui (l). refiriéndose a la precipitación con el 01H, del Wy Pb ais­
1ados,y luego en 1a mismasolución,y también al estudio,en lineas gang
rales, de ciertos métodoscuantitativos.­

Nuestro objetc,es entonces,ensayar varios métodos. algunos ­
de los ouales,nc están explícitamente indicados para la separación del
Pb y W,per0si lo están para el análisis de alguno de ellos en parties
1er.

Estos ensayos los haremos con cantidades conocidas de ¡m y‘n
para determinar los mejores de ellos. y aplicar esos métodos, luego,a1

w04Pbobtenido artificialmente, y a1 estudio de minerales de tungstenc.
a los cuales se les hayan agregado cantidades conocidas de Ph.

Esto último lo haremos. por no haber podido conseguir minera
les de Y, los cuales ya tengan Ph naturalmente,

ComenzaremOscon uns reseña bibliográfica de los m6todos,1ag
¿o de lo cual. explicaremos los métodos empleados, con los resultados
obtenidos.

(1) Jauregui PI Separación de w, Ph, T1,- Tesis 276 P.C.E.F.N.de Bue­
nos Aires,



.2­

Existencia del matágggg tato de plomo (2b0,5 wo3).(1)
La literatura del netatungstato de plomoes contradictoria y

oonfuse.- W.Lota y Porcher dicen haber preparado la sal, mientras que
Rosenheimmantiene que no existe,- S. repitió el método de Forcher,ob—

teniendo los cristales,pero el prepararlo y disolver para purificar,dg
ba un residuo blanoq.-Se preparó la sal,disolviendo 50 g.de natatungs­

tato de na.y cantidad equivalente de (N03)2Pb,en 2,5 litros de agua a
80°.-Despu6sds.repetidas filtraciones y evaporaoiones a 70°,se obtuvo

un conjunto de agujas blancas que no resultaron ser el Pb0.4 W03.aq.q¿
seado.- Este polvo insoluble,reeult6 contener Pb0,WO3,y J20,en las ­
mismaspr0poroiones que un ditungsteto, y lo más probable es,que fuera
un producto de hidrólisiq.

El setatungstato de Na era inpuro.

El nstatungstato de Ba. se prepare calentando una solución ­

concentrada de sal Na,oen su equivalente ClaBa,se agregan unas gotas ­
de Cln.filtra,enfria,y reoristaliza los cristales Obtenidos,-Tratados

oon (N03)2Pb a 70°,se forma el polvo ineoluble,como antea.-Si el fil­
trato de la eal de Pb original.se deJa evaporar a temperatura ambiente,
en lugar de calantar,en una semanao dos,se separan cristales de Pb0.4

w03,que se pueden analizar en varias formas:
l) Por pasaje del Pb,a solución de ClZPb, por tratamiento con Cln con­

centrado oaliento.
2) Disolviendo en Neon o KOH.preoip1tando Pb sobre esponja de Pt, por

electrólisis,redisolverlo en N031!diluido oaliente,oalcinar el (N03)z
rb y pasarlo comoOPb.-Preoipitar el Wen su solución doida,oon qui­
nina filtrar el precipitado de tungstato quinina,calcinar.y pesar og

mo wo3. '

3) Vblatilizar W,pasandoC140sobre la sal.en naveoilla parcelans.poear
el Pb como C12Pb,y oaloinar el complejo de Wrecogidoy pesar como wo3

(1) C.A. 21-3840 (1927),- C.A. 21-3171(1927) Chem.News135.113-5(1927).
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Preparación(19:15:50)?!) del ng. (1)
Con el w04Na2.2H20, se hacen soluciones de titulo conocido,

se saca una cantidad A om3, Se le agrega una cierta cantidad de soda e
ácido aoóticc titulados, ee hierve 2 e 4‘ a fin de que se establezca el
equilibrio,- Se enfría a temperatura embients.- Se toma el pHpor colo­
rimatría o pctenoionctria.- Se lleva luego a ebullición, y se precipita

por solución de 012Pbel 10%, en exceso, se filtra, y seca a ICO-110°.
Se puedeseparar el precipitado del filtro,qucmar el filtre

en cápsula de Pt tarada, y sin perder nsda,agregar el precipitado.- se
oalcina el precipitado, y z; pese,­

Por otra parte, se precipita el W03del tungstato.que podria
encontrsrse en el filtrado, y en el agua de lavado.

Conociendo el peso del w03,qus corresponde a los A om3de la
solución titulada de tungetato de sodio. por una parte,y el peso de ­

tungstato pesado,por otra.y el w03encontrado en las aguas de lavada,­
se calcula facilmente,la preporoión de wo3y de 0Pb,sn el precipitado
de tungstato de plomo, que es insoluhle en Rhap­

Se ha empleado también.e1 método que consiste en analizar el
precipitado,calcinado o nc,diegregándclc,por medio del 01Hconcentrado.

c por 5 ataques sucesivos ocn solución de N035 a1 10%o lkfi. Se separa
y pese el W03,y por otra parte,en las aguas de lavado. se dosa el PMy­

Ls composición se siempre cercana. a Pb0.W03"
La ccnductimctria. concuerda con los análisis quimicos,­

.COOIOIO...

(1) Comptes Renduss 210.731-3 (1940);
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ESEE m ocn 310;. DE s ¿É 01305 DE "Emma ó

Sobuscóm h ¡>1thth contenidaon los libro- y revistas.­
mnoión do método- do separación de]. w de]. rbnxponifindoso “to.
“todos on lao páginas que siguen,­
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1) Tratémíe'xfcu‘cón’ Cfifc‘áncontrado.

a) Esto notodo eatd indicado.para analiïar el Ph).4 W03.moncio­
nado en la página 2,parallo cual ¡o pasa cl Pb a solución Clzrb, por ­
tratamiento con CIEconcentrado caliente,

b) Indicado on ol tratamiento del W)4Pb,obtenido según lo ozprg
sado cn 1a página 3.analizando el precipitado,caloinado o no,por medio
del CIB concentrado.

¡Onoto-occoooo

2) Tratamiento nor electroliuig.

a) Aplicado a1 notatungatnto do plomo,oegúnla cita en la página
2. y quo consiste on disolver en FOBo NaOH,preoipitar el Pb sobre oc­

pcnja do Pt, oloctroliticamente; rediaolverlo on NOJHdiluido caliente,
a (N03)2 Ph. oaloinar. y posar como OPb.

Por otra parto... precipita el w cn cu solución ácida,con qq;
nina.filtra el precipitado de Wquinina obtenido,lavn.calcina. y poca —

como W03.

b) So separa ol Pb del ácido túngetico, y también nolíbdico,por
olootróiisic,cn solución de ¿oido nitroflucrhidrioo. (1).

00000000000000

(1) Hillebrann-LundellsApplied Inorganio Anakyaio,pág. 181 (1929)
J.Am.Chen.Soc. 38.640 (1916)



3) Por 50ÍÁtÏÏización.

e) Este metodo ee cita para el mencionado PbQ.4 WO}de 1a página
2, y que oonaiete en volatilizar W.paeando0140 sobre la ea1,en una nn­

Pb.oaloinar el compuesto deveoilla de porcelana,peear el plomo como012
w recogido, y pasarlo como W03,

Esta separación. ee hace de 1a manera siguiente: (1)

Se puede obtener, conduciendouna corriente de aire,en un'q5
bo en U.ca1entado a 100°,y en el cual está hurbujeandc constantemente

0140.
En lugar del tubo caro de ouarzo.reoomendado por Jannaeeh (J.

prakt,Chom 97 (1918),ee mejor usar un tubo de vidrio Jona de 72 cn.,del
cual 30 cn.(diámetro 1,2 cm.),eetán dobledce en ángulo de 60°,y peeoan
en un BrlenmeyereLierto. que sirve de receptor,

Trabajando de acuerdo con Jennaech, ee obtienen excelente. o

resultaúoe. con w03,en corriente de 0140-002. c Cl c-aire,4

Cuandouna mezcla de p.203.y.wo3. con dos veces eu poso, de
CINH4y BrNH4.ee oalontabe euaVenente, dejaba 013Fe. y repitiendo el
calentamiento con más CINH‘y BrNH¿.caei todo el Pe we eliminnba. y en
cambio no ee eliminaba nada de w.

Por adición de CII. y calentamiento a temperature no mayor de

400°, deba por resultado con 1a total solatizaoidn del w en 014c-aire,
obteniéndose un precipitado puro. con banoiding,

(1) 0.a. 21.715 (1927) Monet-h 47. 313-26 (1926)



.7­

b) Otro metodode separación por volatilización,ee haciendo ao­

tuar. una mezcla de 012 y 01282 (2):
Bourion y Matignon, han demostrado (Comp.Rend,760,1904). que ei ­

ee hace actuar la mezcla geeecea: 012 y 01282.ecbre el ácido túngatico,

4 y WOZCIQQ
Se constató después, que ee produce una reacción análoga.ei

ee forma cxicloruroe volátiles: WOCI

ee hace actuar 1a mezcla gaseosa,sobre diferentes combinaciones del 6p
cido túngetioo, y que permite eeparar el w, de unatanciae que lo acom­

pañan. en cierto númerode caeoe. Bate método ee particularmente aplica
ble. ei lae euetanciae que lo acompañan,no son alteradaa, o dan clorup
rca fijos, en laa condiciones de 1a experiencia.

La sustancia a analizar, está contenido en una naVGcilla de

2,colocada en el interior de un tubo de vidrio,
calentadc sobre una grilla para análieie,-Entre el tubo y el aparato a

012.ee encuentra un balón,oonteniendo Cl

porcelana, o mejor de SiO

282,que ee calienta muyligera
mente.

E1 012. no debe contener más que cantidades extremadamente ­
dóbilee de 61282,- si no ae toma eea precaución,una cantidad considera
ble de S y SO4H2.provenientee de 1a descomposición del 01232 en exceso.
por el agua destinada a retener loa productos volátilee.VBndr6 a impuri
ficar estos últimoe,y hacer eu doeaJe dificil, o imponible,

El tubo,cuya extremidad anterior,eatá en relación con el gang
radar que da 1a mezcla 3aeeoea,eetá ligeramente encurvadc, en en otra ­
extremidad, que pesca en una probeta, conteniendo agua.

E1 tuto de Will y Warentrapp, conteniendo igualmente agua,le
sigue.

(2) Comptee Rendua, 1908, 1102-4.
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Ls sustancia es primeramente oalentade,slrededor de 45 minu­
tos s uns temperature de 180-1900, luego el mismotiempo s 220-250°, y ­
se termina ls reacción. calentando progresivamente de 250°,s 500°¡duran­
te un tiempo, que varia de 5 s 15 minutos, según los casos,

Despuésque se termina la opereoión, se pesa ls navecilla,
que contiene los productos fijos,

Si se encuentre entre ellos, un óxido inslteredo,por ejemplo.

8102,mezoladocon un cloruro soluble,so obtiene su peao,reoogiéndolo so­
bre filtro, después de lavar con agus.

Se leva el tubo, y se reunen esos liquidos e los que contie­

nen los tubos sbsorbentes; si quads WO3contra las paredes del tubo,se ­
le disuelve en agua amoniaoal.

Estos liquidoe,siempre muy¿oidos.son concentrados e baño ng

ria, luego tratados por NO3Hpara destruir las sales smoniacales,y tran;
formar en SO4H2.los productos de oxidación inferior del S; y finalmente
evaporados s seoo, en baño de arena, para eliminar el 804}!2libre.

El residuo. es retomadopor solución de no3flfli,si.el.6cido ­
túngstioo está solo,y por solución conteniendo ademásClH,si se suenen!­
trs en presencia de Fe.oomoes el esse de un análisis de wolfranite.

Se separe el ácido túngstieo,por 2tth ración,
Análisis de dos oom;uestos riooe en Y,muestren un máximo

error de 0,5 fi W03.
Puede ser aplicado,s wolframita y sohoelite,

OIOOOOOOOOOOOO



4) Tratxziento con Roig.

a) Aplicado al W04Pb,cbtenidossegúnlo indicado en la página 3,
por precipitación, y tratándolo con 5 ataquea sucesivoa,con solución do

R033a1 10 6 14%. Se separa y para el wo , y por otra parto. en las 0­3
¿una de lavado, no dosa al Php

b) Este métodoestá aplicado también, en el p1atineide,aleaoión
de Cu, que tiene: 54.04 7%ou 0,15 fi Pb 0.47 76Sn

20.4o 7%Ni 23.00 9%Zn 0,15 7%un

1-2 % W

Consiste en lo siguiente: (1): So ataca con N03HdiluId0,(dl
1,2) y no eVapcra casi a nooo. E1 residuo se toma con NO3Hconcentrado,
se vuelvo a evaporar,y agrega peqzeña cantidad de N03Hconcentrado,y oc
calienta hasta disolver las sales aolub1e5.- Se agrega agua caliente.ao
deja depositar parcialmente el inaoluhle,entonoee se recoge en papel de

filtro, oe 1aVacon solución diluida de 8033,­
En el filtrado, lo determina ol Pb, Cu, Fo, etc.­

En el filtro. existen: 3102.81 está presento, los óxidos dc
Sn y W, etc.­

c) Separaoidn del Pb y W, por digestión con N03H.ytodo Pb oo­
precipitadc, recuperado por solución del ¿cido del ácido túngatico, en

N33y tartratc de amonio, y precipitación del Ph, por ol sulfuro de eng
nio. (2).­

(1): I.CompagnozAnaliai do metalli non fcrrcai, pág. 105.
(2): Hillebrand-LnndollaApplied Inorganio Analysis. pág. 180 (1929),
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5) Tratamiento con ácidog 1 cinoonina
a) Eete ee el método general, de determinación del Wen minera­

lea y está descripto en (1). de la manerasiguientes
Se pena cuidadosamente, alrededor de 1 g. de polvo fino de ­

mineral, en un Vaso de 400 ml.- se humedeoe la muestra con 5 ml.de agua,

y ee añade 100 ml, de CIB conoentrado.- Se cubre el vano, y digiere a a;
rededor de 60° por lo meneauna hora; ee agita de tanto en tanto, para ­
prevenir laa incrustaciones, Luego, ee evapora lentamente a alrededor ­

de 50 ml,- Se añade 40 ml. más de 01H fuerte, 20 nl. de N03Hconcentrado,
y ee evapora a alrededor de 10 m1, Durante eetae Operacionea,eepeoialmqg
te cuandoee agrega ácido treeoo, ee agita el material en el fondo del ­
voao.para que no ee formen incrustaciones, Se lava el vidrio que oubre,y
loa costado. del vano,y ee diluye con agua.a alrededor de 150 m1. Si por
aocidente,1a solución ee evaporó a ecoo,durante el tratamiento anterior,

ee añade 20 mlpde ClH concentrado. y lo ml, de N03Hconcentrado al ree;
duo, y ee evapora a 10 e 15 ml.

A 1a solución diluida,ee le agregan 5 ml, de ClH,oinccnina.en
solución (12.5 g.de oinoonina diaueltoe en 100 ml.de CIB 6 N).y ee ca­
lienta sobre el baño maria,pcr 30' o máep-Lasolución debe enter a ten­
peratura Justo debajo del punto de ebullición, y debe aer agitada de vez
en cuando,

Se deja estar el ¿oido túngeticc,y luego ae decanta, la oclu­
ción,a través de un filtro que contenga algo de pulpa.heeha por diges­
tión de papel ein cenizae, con ácido.-Se lava el precipitado 3 veces, ­
ocn una eoluoión, conteniendo 10 ml. de la solución anterior de cinco­
nina, en un litro de agua caliente,

Luegoee transfiere el precipitado al filtro, y'ee lava con

(1) Treadwellpflalls Quantitativo Analysis, pág. 282, 1935,
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esta mismasolucion, diluido,

El wo3restante en el vano original. ce lava con un chorro de
egua,ucando 25 ml. para cumplir Cato.-Se añade 6 ml. de solución de NH3
concentredo,y ae calienta suaVBmente,conel vano cubierto.alrededor do
10', para convertir todo el ácido túngatico.en tungatato de amonio.

Se lavan loa costados del vaco,oon solución caliente diluida,

de ClNH4anoniaoal (200 ml.de HH3concentrado.800 ml.de H20.y 10 nl dc
ClHconcentrado),- Se agita el.oontanido del vaso. y'eo filtra a traves
del mismofiltro que fué usado para la filtración previa.- Se recoge el
filtrado en un vano de 400 ml, y se lava el vano original y el filtro,

con la solución ancniaoal calientep- La presencia de un poco de ClHH4
en 1a eoluoidn ononiacal.previene al ácido eilioioo coloida1.do pasar
en el filtrado.

El residu0¡301 tiltro.eetá generalmente libre de w,pcro debe
cer oneayado,dúndole el mismotratamiento que a la muestra original.

Las calco dc NH4y Na.provienen la completa precipitación del

W03,lo que ee importante ahora,para eliminar el exceso de NH3.Deepu6I
que se ha eliminado,ee añaden 20 nl de ClH concentrado. y 10 mltde NO3H
concentrado y ce evapora a 15 mln aproximadamentq.- Se diluye con 150

nl. de 820, y ee precipita el recto del ¿oido túngatico,por tratamiento
con solución de cinconina. comone ha doecripto antea.

Despuesde filtrar, y lavar ol precipitado comoentes, ee lo
oalcina cuidadosamenteen crisol de platino pesado.- La presencia de ­
pulpa de papel, hace que el precipitado forme una manaporoeo fria le,y
lo hace más facilmento oxidable al carbón,e Si la oaloinaoidn se hace en
Infla,ea ventajoso, introducir oxigeno,

Después de quemar el carbón, a la más baja temperatura poeible,
co peca el precipitado, y ¡o corrige de eilioe,pcr tratamiento con FH,



Si el ácido túngetico ee calienta,nobre la plena llana del o
mechero,algo de 61 se perde por volatilizacióq,- Después de eliminar ­

el 3102.61 residuo debe ser oalentado el rojo suave, por ¡610 1'.
Cuandoee calienta en la mufla. la máximetemperatura,no debe

exceder loe 800°.

El wo3calcinado, debe tener un color amarillo limón, limpio.
El ensayo por W, en el residuo gue es inaoluble en Nh3.ee ha­

ce calcinando en un crisol de hierro, y fundiendo la ceniza. con una pg

queña cantidad de Nazoz. mezcladocacn un poco de CO3Ne25.Loametales r3
ductores erruinnn el crisol de platino, ei el residuo y papel de filtro,
ee calientan en 61.

Se extrae con causo? filtra. Se acidifice el extracto acuoeo
con Cln. ee añade 5 map de 01H. cinconina én,eolución y se calienta por

algunas horas. para ver si algo de qu amarillo, ee forma,

b) En este mismom6todo,eetá mencionado en (l),el caso de separa
ción del w del Pbgpara lo cual dice,gue ni hay aulzatoe,an la eVnpora­

ción,queda el so4Pb. Junto con el ".— Se disuelve el w con NH4OH,- El
Pb quede en el residuQe

TodoPb arrastrado en el filtrado del w. puede ser ucparado

por precipitación. comoSPb, por agregado de S(NH¿)2.quedandc el w en
solución.

oooeooeeeeeo

(1) Scott w: Standar method. of Chem.Analyaie, pág.1005(1939) 5a.Bdición
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6) Tratamiento con 9523 regia.

e) Método de Watt! (1):
Ungramo de mineral,ee tratado con 40.50 00,66 agua regie,y

mantenido e calor moderado,debajo de ebullición,aobre baño maria,haeta
que le solución ee evapora e alrededor de 15 oo,- La solución de agita
frecuentemente.pera prevenir incrustacionee,que formándose on el fondo
del Vaso,previenen la comyleta acción del ácido eobre 01 mineral.

La eolnoión,eaoada del toño maria. ee diluye e alrededor de
50 oo; con agua destilada caliente, y eo deja depositar de á e 1 hora?

El liquido: olaro,ee decantado a través de un papel de til!­
tro,y todo reeiüao que queda,ee leva por decantaoión,oan porciones de
25 oo? de ague.d6bilmente aoidulada ocn ciflj

El WO3en el frasco,se disuelve con 20 oc, de 1:5 NH40H,con­
teniendo 2-3 gotas de 01H. le.eolución ee decanta a traváa del filtro.
y todo residuo que queda,ee lava por decantación 2 veoea.eon el reacti
vo amoniaoal.

Si el residuo es blanco,ee tréíeferido al filtro.
Si ee evidente alguna partícula negra,de mineral nin descongg

ner,e1 residuo ee de nuevo digerido con 10-15 oo. de agua regia. y tra­
tado comoen el primer 03.0.5610 con porcionee,rolativamente peqieñae,
de eolución.- B1extracto ammnieoalee añadido el filtro, y el filtro
lavado en la forma acostumbrada, para eliminar toda la eolución de w.
dejándolo escurrir eobre el extracto principai,

E1 filtrado, conteniendo el w, no evapora e oeqiedad sobre un
baño de agua.- Las salen de NHo ee eliminan por el calentamiento,4

El residuo ee enfriado. y tratado con 1-2 goteo de SO¿H2,y

(1) Scott w. Standard methods of ahem.Anaiyeaa. pág.564 (1927)4e.Edioión
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alrededor de 2 oo. 31'.- In ¡11100, ee eliminada Junto con los ácidos. ­
por calentamiento suave.

E1 residuo, ea ahora oalentado el rojo d6b11.por 5-10',luogo

enfriado en un deaooador, y posado como wo}.

0.0.6.0...

b) R1aleaciones de N1 (2).“ trata con agua regia en trio,haata
que no ee observe desprendimiento 5300050,); calentando hasta ataque oog
plato,

Si queda algo insoluble, se dilluye y filtra, y trata con C303
Haz KOBKZ,y ae naoivia con agua,- El líquido ao une a1 otrq.- Se ev_a_
para, vuelve a tomar con agua aoidulada con 01Hcaliente, y evapora, y
así otra vez.

Quedaprecipitado o]. W, y en solución el Pb. que ee precipi­

ta con SH2.

(2) I, Compagno:Analiai de metalla nin formal. pág. 157.



7) Mtfiexúo co; 01H(1.11ng.

a) m solución ¿low04lla2y 012%. no agrega cm a1 tuning 1m
con cm “nante,- Pana el ClzP‘bsoluble, que no evapora con SO4H=.:

’ El precipitado ¡o disnei" con NH. no mega 30m4)?“ nie;
ve, y fntrqg- En solución para 01 S

01 83'. que oo encina. (1).
4¡(maza-s. aoidulny precipita ­

. ooo-oo...

8) at (2 to oo SOHz.

a) Ia solución con 012Pby ácido túngntioo, ¡o evapora con ¡03H
para eliminar 01 cm. y ¡o precipita 01 w y o]. n om SO4H2Omcantrado.
01 Ph como304m). y 01 w como¿oido túngntioq.- Luego,“ evapora c hu­

mos blancos. para eliminar e]. N033.
80 ¡alumnas o].wconIB rij precipita comotuna-tato q

mmosqg'á

Algo de w no no columna con ¡B352-(1)

b) Para el «nativodel mineral en Arizona (2),ol mineral no tra­

tu en caliente, con 80411113más 8041!? para diaolwr el W.
Deun mineral do poco pa'oentnjo, la solución filtrado.“ ha­

oo mniaoal, y ¡o him para dani-ui: complejos do V35.

(1) Jáuregui Ps Separación del W,Pb,'1‘1,.Tesi! 276 F.0.E.F.N.Do mms;

(2) c.A, 36,1564 (1942) n1n1ng World 3 n° 5 42.3 (1941»3



Dupuds do diminar 01 ozooao do 11113.13solución ¡o noidifi­
oa con CIB ¡6.o ¡033, y lo hierve para precipita: WO‘HZ.quo después do
añadir oinoonina, oa filtrado. oaloinado y posado. ‘

Conmineral do alto porcentaje do tungateno, 1a solución un;
hit-ica. ol tratada con CIBJO3H.y oinoonina, y o]. ¿cido tine-tico, oo
filtra. f

B].precipitado lavado, lo dimolvo on solución do amoniaco,
y 01 oxooaodo amoniaco no hierve, y la solución oo trate con 10a de;

dos olorhidrioo y nítrico. para dar un precipitado más puro do w031?

'oooooooooooo
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9) gatamiento cg ogbomtgs goalincg.

e) En determinación de w en minerale- (l). ee determine primero,

pérdida por calcinaoiónnuego ce fundo con 10 veces eu peso con 003m,
disuelve en aguamoidii’ioa con enhevapora a sequedadfirata con un poco

de HC1,y 100 cc, H20,filtra el precipitado de V703más 531.02¡ás inaolu­
ble,oombina el precipitado con WO3odioional.cbtenido por evaporación
del filtrado,1ava con 1103Ha1 1 fi. seca. oaloinc y pese.

Se determina 5102. con FH más 80312.59 fundo el residuo con

003mm, de nuevo,“ disuelve con egua.y determina el peso del innolu­
ble;

El poco de WO co encuentra por diferencia,3

0.0.0....

b) En soluciones de vro4na2y 012m».ee aplica la precipitación
con 003N32,del tho- Se filtra.lava el precipitado, y ee disuelve en ­
no33. y ce dooa el n: comoadicto. El filtrado, ee determina el w con
nitrato nercurioao.

Esto metodo. no es cuantitativo. (2)

peeeoeoooeo

o) Otro método. ee tratando ocn malaga: crisol del Pl. Se e;
trae con agua,filtra y leva con solucion diluido de 003M?) Doeeme;
to: ecuoeoe. contienen ol w. no, eto,- (3),.

(1) ceAe 36.58 (1942) Chom.Ztga'65.143-9 (1941)!
P.Separacióndel3.“.T10T931. F.C.E.F.N.de

(3) Hillebrand-Inndellaápplied Inorganio Analysis. pág. 548 (1929).
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10) Egatamientg cgg aga g ggggü12¿

a) En colación de w04fla2y Glzrb, ae agrega EEB. ac pana 332. y
precipita cl srb, que filtra.y lava con solución dc 30134)? y lc di­
suelve sobre 01 filtro, con NOBEL-m solución pana a]. W. a1 catadc dc
autocad“- Se aciditica y precipita el st. que ao calcina, y poca cc­
IID

E1 Pb aa precipita como SO4Pb,
Sa encontró más Pb, y menea w de lo que en realidad había (1),

b) Sc separa 01 Pb comocultura (2),ccn Sfia. en la solución te;
tárica de W,y ae determina cleotrcliticamente comoP1302.c sino colc­
rin‘tricamen‘lc comomc.- Ilmite de sensibilidad: 0,001 9%Ph,

c) Se precipita el rm con 3(NH‘)299(3).
Puede emplearse despuél del Shz. en el case de un liguido q

¡ny icido,deapu6a dc neutralizacidn parcial por el N33, E1 S(NH¿)2,cqg
plata a1 efecto del SH2. y a1 mismotiempo. lepara el Pb. coma SPb,qua I
ca inacluhle, dc loa otros culturca que 61 puede disolver, Se emplea ­
antena“, c1 aulfhidrato amarillo, cn exceso, Be lo que ac hace cn prg
aencia dos Aa, Sb, Sn. Sn, Tc, Mo, w. ctq;

(1) Jlnregui P: Separación dc W,Pb.rl,- Tesi! 276 F.C.E.F.N.De Ba.Airea
(2) Bari-Lange 2° tomo, 2a.partc, pág. 1688 (1932);
(3) Carnet A: Iraité d'analyae aca nustanooe minerales. 3er.tomo.2a.pqgto.páfio



n19.

El culture de plomo eo recoge, después de lavado widadoeo

por decantaoiónq sobre filtro,por mediode asu cargada de 80m4)?
Juego con agua ligeramente eulfurada, y finalmente con agua pnl-¡1.9111
que e]. aulfuro de plomo. experimente alteración.

Se termina el does-13o,principalmente como 50‘21),

000000000000

11) grgtamento por funión.

a) Ente método está aplicado en loa mmoroaoe minerales que a­
compañana 1a mln-anita (Soheelita,etolz1ta, nonbdenita, etc.)

Unoo dos gramo- del polvo tino.“ mezclan en un crisol a. R1,
con 4 arenas a. 119.202,una peqqu pieza de HONa(a1-radedorde 3 amy n
coloca la mezcla para que quede en el fondo del oriaol,y entonces ee o
calienta a1 crisol sobre una pag;ene llana, hasta queel contenido api
rezo. completamentehúmedo,y luego ee calienta a nan Me grande,ag¿

tando een espátula de ¡1.- Se disuelve en agua oaliente,y agrega 110311?!,
y ¡o deja precipita! el 81.02y el ¿cido admin. y ae agrega (¡0921513,
para precipita: a1 Aay ¿oido foafórioo.

' Se {ilumina con NHJIe-vIn colación ae hace ácida con ¡0311,
y ee agrega 11033;, y luego ee 09.101“..- (1),

OOOOÜCOI’...

(1) Range¡emos Technical method. of Chamánalyaiefiomo 2.953.34H1928)
ChemZeii...24.870 (1900) J. Chen.Soc,Abatir, 1901.80.41,
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Doestos nótodoo citados anteriormente,elejimoe para el e;
tuaio,comn los más factibles,y más de acuerdo a los que sn usan común­
Innts en los análisis ds minerales de W.sl tratamiento con ácidos. con

oinoonina, el ds tratamiento con S(NH4)2.y el de formación de complo­
Joa, que evitan la precipitación del W.

e)

b)

o)

Esto lo haremos de 1a siguiente manera:
Usando solucioneo.oon cantidades conocidas de w y Ph.
l) Tratamiento con ClH

2) Tratamiento con N033
3) Tratamiento con 01H más oinooninap

4) Tratamiento con R033 más oinooninn
5) Tratamiento con S(NH¿)2, y luego ClH

6) Tratamiento con S(NH4)2. y luego 01H más oinoonina
7) Tratamiento con ácido tartárioo más snz. y luego nose
8) Tratamiento oon ¿oido tartárioo más SH2

más oinoonina _

9) Tratamiento con ¿oido cítrico más 532. y luego ¡O H
lo) Tratamiento con ¿oido cítrico más SHZ.y luego unan

¡ás oinooninn

. y luego ¡03H

Usandowe‘re obtenido artificialmente, por precipitación.
1) Tratamiento con N033 más oinecninn

Usando minerales con w, con el agregado ds Php
1) Tratamiento con 401600 más oinconina. de Scheelita
2) Tratamiento ocn acidos más cinoonina de Woliramits



.22.

n) Inn eolud ones con cantidades conocidas de w y Ph. son de

¡04852 y (803)27b, respectivamente,“ preporcionee ¡Aproximadamente¡qui
molecularqu­

30 unen 25 al, de cada eolución.
Dgaje de lg solución gg 3.

El donde de la solución de w. ¡e hace comom3.“ le mano­
ra siguientes Se trate con 20 m1. de CII-1concentrado, ee añado 10 nl. ­

de N031!oonomtredo. y evapora e 10 6 15 Ill. Se lava el vidrio que ou­
bre,y loa contados del recipientewon agm,y diluye o.alrededor de 150
nik. Se añado 5 m1. de 01H cineonina (preparada diaolviendo 12.5 8.. de ­
oinfionina. en 100 m1. de cm 6 ll) y ee caliente sobre baño maría por 30°
o ¡imaginado de vez en cuando y manteniendo la temperatura Justo do­
baJo de ebullición. se deja el ¿cido túngetioo,depositaree y luego ¡e ­
docente 1a solución e través de un filtro,conseniendo algo de pulpo, h:
cha digeriendo pepe].de filtro sin oenizee.oon ácido, Lema:el precipi­
tado. 3 woee con 1a anterior ¡solución de 018 oinconina (¡fluida 100 ve­
oee. Transferir el precipitado el filtro y continuar lavando hasta que
está libre de ea). alcalina; Caloinar a baja temperature en un crio). g

bierto, y pesar e]. 1.103residual.
ObservacionegsEn difícil preoipitnr ol ácido túngstioomor simple eva­

poraoión con leido, El w04Na2se une oon algo de ácido libre,en parte.
para formar un túngetato ácidonuonlaz. y Gate no ee facilmente deseos
puesto por los ácidos, Cnlentzmdo con 15114011,el tungatato ácido. puede
ser de nuevomonvertido a tungstato normal, pero añadiendo ácido,“ to;
ma algo más de tungatato ácido.

' El CIBoinconinn, previene la formación del Matute ¿oie­
do, y tambión previene 1a formación de suspensiones ooloidedea. en el
lavado,

mrante 1a calcinaoión, toda 1a ¡materia orgánica. ee 001153
“dai;
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El ácido túngeticc. cc lentamente volatilizado por calenta­
miento e elevada temperatura, El filtro dobc cor consumidoa la más ba­
ia tenperaturc posiblo,y el calentamiento ac dcticnc.cuando se ha ido o
todo el carbón, (ll,

Doane de ¿g golucióg de Ph.

El docaje de le solución do Ph, se hace como Mb04Pb(2): A1
liquido claro, ce le añado 2 g. dc 01nn¿. y luego suficiente acetato dc
amonio, para deatruir el N033libre.os decir. 2 e. por oc, dc NOJHli­
bre, presente, E1 ?b cc preoipitn,añadicndc 40 co. de molibdato do amo­
nio, por cada 0.1 g. dc Ph presente (4 a, por litro,máa lO ec. dc ácido

coátioo).agitando. Despuésdc hervir o a 3'.el precipitado dc IoO4Pbcc
deja dooantar.filtra,y lava,ccn pequeñasporciones dc agua oalionto,cq¡

teniendo 2! dc NOBNH‘.y ce cnloina sobre un Bunsen,haata calor rojo o;
curar,

El residuo onfri=do,ae peca como Hb04Pbx 0.5643 a Php

gpserggcioneen Se leva con agua con poco N03RH‘(2 g, nitrato,por 100
oo) para prevenir lo posible foruación de moo‘rbooloidnl.quo paco jor
cl filtro. Se filtra con papel de grano fino.

Esto métodocc rápido. y tiene las siguientes ventajas:
a) Sc evita la aulfatacidn del Ph;
b) se elimina la extracción con acetato.
o) El precipitado puede cer onlcinadc.
d) la relación del Pb, a su compuestonolibdnto, cc menor quo del

Ph. o SOPb o cro Pb. diaminnyendo la magnitud del error por ng4 4
lada.

(1) Trcadwell-Halla Quantitativc Analysis, pág.279 (1935)
(2) Scott la Standard Methods of Ghem.AnaIynll.pág@506.51.Ed1016n(1939)
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1) Egtamienjo om DE
In solución¡o trata con01Hdiluido." digierog filamm

precipitado ¡o lava con solución ¿unida de doido,caloina y posa como­

w039In solución no trato. con acetato do enonio.para destruir el exceso
a. 013.;7precipita comomo P'b, quo n filtra, y lava con solución do o4

¡Osmpoalcinmy pesa como3004?!»
193 map

Título I 0,1006 ga; 0.1572 5,,

¡»terminación Í Se 8.o' ' a. 8’.
Kuala Í 80 8
nro:- at wo n 3.3 Error forum

3

2) TratamientoCE
no trata la soluciónmon NoH.procediéndose de la mismaqa

nera que en 01 tratamim to con el 0111.3

1193 222422.
Titulo a 0,1006 3. 0,1572 a.

Dnterminaiión s 0.0976 3. 0,1590 e.
" I 0,0978 a. 0,1594 g,

Promedio I 0.0977 a. 0.1592 g,

2,8 Error f 0191331,}Error fi “'03
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h 01 tratamiento con disidencia cinconina,» estudiaron

las variaciones dc 1a Cantidad dc WO3que queda sin precipitarucgún
la cantidad dc vodka dc que cc parto.

Losdatos que oc cbtuvieron,permitcn expresanquc uta ­
cantidad,“ prcpcrcionalmentc mencr,a medida que no aumente la cantidad

dc W04N62'c

Asi, tencmoa,quc con 25 m1, (R03)2Pb, y 35 mi, a. 170411.2,n cbtimt
2223 oo 22

Título I 0.1397 3o 0.1572 ¿o

Dcterminación s 0.1362 a. 0.1598 ao;
" Ü 83. 091598¿o

Promedio n 0.1364 g. 0,1600 3.;

Error fi nos a 2,3 kerer at 01m s 1.7

habahndc con 25 m1,. (N03)2Pb. y 50 nl, w04lïa2:
32, firmo2.1).Título I lo 80

“terminación I 0919308... 0.1554. Í ¿o ¿o
Promdio n2.3115; him
Error fi WO a 0,9 Error 7‘ 01’13 I 0.9

3

_0,0.coooco-oco
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3) Tratamien o con ClH e oi o

Se hace de la misma formn,quo en el tratamiento con 01 01H

“loma-agudo después del CII-1.5¡Lau 01H.c!.noon1na,obton1doalcaldes
do 12,5 3.a. oínoonina,» 100 nl». de 01H3 N,digoriendo 30' o más n bo­
no marimdobaaode obullioión,y ganando. se filtra y 1m con 1a colu­
cidn anterior de cinoonina,d11uida 100 veo-q. La solución no trata de
la misma¡anormquo aan ácidos sólo,

193 mola);
título a 0.1006 ¿5 0,1572 ¿.­

Doterminaoión s 0.0999 8. 0.1574 ¿o
n g 0,1002 g. 0.1572 És:

Promedio g 0,1001 g, 0.1573 a.

Error fi m3 a 0,5 Error fi un a 0,07

00000000....

4) Tratamiento con 1933más “¡mou
So trata 1a ooluoiómen la ¡119mformulas on 01 tratamien

to con 018 mi. oineonina.

¿m3 22942
Título l 0.1006 a. 0,1572 g,

Doterminaoión s 0,1007 g. 0,1570 ga.
n a 0,1002 g. 0.1573 a;­
” a 0.1003 a. 0.15'1'2 a.Homüfli a.

mw fi wo n 0.02 nro: í Ol’b a0
3
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5) lue.ocm
In solución no trata con S(NH¿)2.- E1 precipitado do srb.

no lava con solución diluidn do S(NH4)2. no disuelve on N033diluido o
caliente. Ala solución oe lo agrega acetato de monica ¡o precipita

om 1'¡l>04(llH¿)2oaloina, y pesa. La ¡oluoión,quo proviene del tratamieg
to con al ¡alfaro do monica que tiene o]. wa1 estado de nuliooal, oo

trata concm diluido al teraio.y precipita asi el 83".un por oaloiná
ción,panaa

m o ze
{titulo a 0,1006 g; 0,157 2 ¿.3

Determinación | 0,0979 a. 0.1579 3‘u U 8). 6p
' i 0,0974 a. 0'1584 80.

Promedio s 0.0977 a. 0.1582 g.

Error fi v03 s 2.8 Error f (¡Fu n 0.6

¡900.00.00.00

6) Egtguento Engsnmlhfi luefig CE gig
inca .,

80 hace de la misma forma que en el método america-mero
con 1.anoditioación.do que ao agrega además del cm,5 ¡11,69 culmina:

nina... E3
Título a 0.1006 gg,- 0,1572 5-1.;

Determinación s 0,0996 ao: 0.1578 g.' Í 8‘. a.”
Promedio a 0.0995 a. 0.1579 a»

kror f WO3 3 1.o Error 9‘Pbo s 0,4
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En el tratamiento con S(RH4)2,01líquido conteniendo 84W
(NH¿)2fue concentrado.para luego precipitar con 01H. Se obeer76.qne el
tratar con 0111.93¡reducía un ¡recipitado verde amarillento,r;¿ue por di»
geetidn por varias horas en eee medio ácido,ee transformebe lentamente,

en W0432amarillo, que por oaloinación, daba w059?
Para tratar de determinar lo que sucedía, hicimOeveria.

ensayos:

Deuna eolueidn de eulfotungntato,ee precipitó el 83Wen ­
frio.y ee calentó; deepuée de varias horas, ee transfbrneba lentamente
en un precipitado gris verdoeq.

Otro eneayo,fu6 calentar el 84W(Nn4)2.conexceso de S(NH¿)2,
por alrededor de dos hores. y precipitur en frio con ClH.dendoun preqi
pitado verde amarillento.

Se eeepechó que ee trataba de forman de reduceión,pere le

cual estos precipitadoe verdee,ee trataron con RO3Hconcuntrnde,en frio.
dando inmediatamente el color amarillo de wo4nég-Por otra parte,ee en­
eeyó en eeoe precipitnüoe,1a reacción del Zn más 01H,pare lo cual, ee ­
los 61.01116en none. ¡e reacción fue poeitiva. dando color ezulr

consultando la bibliografia,ee encontró queanuneen,v16­

que el papel humedeoido cen wo4n22.ae vuelve azul o verde,ouando ee o
tratado con S(RI-I4)2366tan¡serían formar hidratadae del óxido azul.qun
son exidadae fácilmente por mnoax, e ácido tangetioo.

E1 w205azul violeta,paea el WO. calentado en aire e Ozgy
preparado por vía húmede,eefacilmente oxidado,por el ¡033 o agua regia.

Una mezcle de azul de tungeteno, y w03emarillo, ee nen como
pigmento,por Pinehon (1): pigmento verde.

(1) Keller: A Teetriee of Theeretioal Chemistry, tomo XI,pág@745,
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In interpretación do lo quo ocurre, dc gcucrdo o los onco­
yoa realizados, sería la siguientes

Por acción del 8h2 c 8(NH4)2. el ¡L6 oa reducido,on partc.o
compuestos de fifá, Estos productos con oxidadoc lentamente cn la digo!

tión, por acción del 02
inmediatamente, panando todo a I g

del aire,perc con N03Hooncentrado,aon oxidado­
.4.

El ensayo dc reducción. demuestra que son mezclas do compaq;
toa de ¡#6 y ¡+5. que con las que dan el color verdc,ya que por ol za ­
más 01H, pasa todo. a W+5, do color azul.

Cuandono calienta ol precipitado de 83W,obtenido en trio,
la reducción va más lenta,que en cl caso de preoipitar con ácidos. dc ln

solución dc S4W(NH‘)2.después dc haber calentado 63ta.durantc cierto ­
tiempo. Esto se podría interpretar, comouna menorvelocidad do reúne­
ción en el madiosólido, que en el líquido.

De los datos expresados en las dcterminacionca,algunoa tuc­

ron obtenidos del s w,que calclnado daba wo3. y otros del producto dc3
reducción verde amarillento, que por digestión en el ¡odio ácido, daba

cl WO4H2.que por caloinacidn. da el wo3a
Se obtuvieron,práct1oanente,loe mismosresultadoc,dcl prodqg

to.f1nal, IO3
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7) Tratamiento con ácido tartdrico más SHE“; luego N033.

A la solución conteniendo w04Na2y (N03)2Pb,ee lo agrega do_i_
do tartárico.y ee trata con 5112;.-El w permanece en eolución por acción
del ácido tartárico,que forma complejoemue impiden eu precipitación con

532i.- Preoipita ani el Pb comoSP‘o. que ee disuelve en 803}!diluido ca­
liente. y precipita como M0041’11.

La ebluoión con el W,ee trata con M311,y calienta. Deepuóe
de un cierto tiempo, comienza e precipita: el W04H2¿._3

2193 Lao 22
Titulo z 0.0998 a. 0.1418 e.

Determinación e 0,0967 g. 0,1416 g.
n , 0,0970 g. 0,1417 5..

Promedio a 0.0968 a. 0.1416 3.

Error 7€¡03 e 3.0 Error f OPb I 0,14

OOOOOIOOOIO.

8) gratumiento cog ácido tartárico mfieSH?! luego N031!
gg cinconina.

De la mismafome que en el método anterior,pero agregando
además del NOH, 5 ml, de CIB, cinconina.3

Pb

Titulo s 0,0998 gt. 0.1418 32o;

Determinación e 0.0987 a. 0.1420 gs,­
" e O_.0989 g. 0,1415 3..

Promedio Ü ¿e 83

Error fi '03 a 1.0 Error fi OPb e 0.07
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9) ’Tratamiento con ácido cítrico más 3112.1luego 303g.
Se hace de la mismamera que en el tratamiento con.ácido

tartérico ¡de 832, modifioándolo.por sustitución del ácido tartárico,
por el ácido cítrico.

1'23 M422 I
Título s 0.0998 a. 0.1418 ao.

Determinación s 0,0970 g. 0,1419 a.n i ¿o? &o.
Promedio 3 0,0969 a. 0,1417 3..

Error fi WO I 3.0 nro: fi OPb n 0,0]3

9000.0100

10) agotamiento cg; ácido cítrico más 5112.1luego 503g
És cinconig.

Se hace semejante, al tratamiento 8), pero sustituyendo el g
oido tartárico, por el ácido cítrico,

3223 __4mo:2
Titulo s 0.0998 g. 0,1418 ¿.3

Determinación a 0,0991 ¿y 0,1416 3;.n Í a. a0;
Remedio a 0.0990 a, 0.1415 gp;

Error fi WO s 0,8 m'ror fi Ol’b s 0,023
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b) Se utilizó WO41%,obtenido artificialmente, por precipitación,
siguiendo el método explicado en la página 3_.

1) Tratamiento con N033más cinconina
1) A partir de 0,1252 g, de w031), ee obtuvieron en este determinación,

0,0631 g. de WOJ.y 0,1031 g, de 3100421),que exproeadco en OPb, serán a»
0,0626 g. de 0211.3.

2) A partir de 0,1252 g. de WO‘Pb,ee obtuvieron en ente determinación,
0,0625 Go de m3. y 0,1026 a. de loOJ-‘b, que expresados en OPb, serán
0,0622 a. de OPhg;

z V103 i OP'b
Teórico a 50,9 49,0

Determinación 1) i 50.4 50,0a ‘
Promedio a 50.1 59.3

Error 16'03 c 0,8 Error f OPb s 0,8

o) Se trabajó con minerales de ví Scheelite y Wolframita,cedi­
don por lo. n'est Carlos 1?. Hicketier y Ernesto E.J.Bachma.nn,equieneo
agradezco todas ene atenciones,

Previamente doterminóee le presencia de Pb, para locuel oo

trató el mineral, con 01Hy N033, investigme en cl filtrado, le pre­
sencia do Pb con Cr04- en medio acético; y en el residuo, tratándolo
con acotado de amonio en caliente, y determinando con Cr04-- ,­
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Se encontraron resultados negativos, en ambosminerales.

Visto esto. se agregó una oierts.oantidad ds (N03)2Pbal q;
neral, y se hizo el tratamiento son ácidos, y oinconina. descripto en
1a página 10, pero modificándolo. para poder separar en forms cuantitg
tiva, sl w del P‘b.

La principal modificación que introduoimos. es el agregado
ds 80 H ,oon lo que se precipita sl Pb comoso4 2 4
ss disuelve s1 w con NH, y el residuo ss trata con acetato de amonio,

Pb, y el I comoW432;

en saliente, Esta separación está mencionadaen ls página 15, metodo­
3 a)...

E1 tratamiento, se entonces. s1 siguiente:
Alrededor de i gramo de mineral. se trata en un vaso ds 150

al. Se humedsos oon agus, ss añade 50 m1. ds ClH concentrado. Se cubre
sl vaso, y digiors s alrededor de 60°, por lo menosuna hora, se agita
ds tanto en tanto, para prevenir inonzstaoiones, Se evapora lentannnts

s alrededor ds 25 m1. Se añado 20 m1. más de ClH. 10 ml. NO3H,y ss e15
pora s alrededor ds lO ml. Durante estas Operaciones, especialmente ­

cuandose agrego ¿oido fresco,se agita el material en el fondo del va­

so. para que no se formen incrustaciones; Ss agrega 804112ooncentrado,y
ss evapora a humosblancos; se onrris, y agrega agua. y otra vez se eva­

pora o humosblancos ds 803, Se lavan los costados del vaso. y se diluye
sen agua alrededor de 60 ml. Se agregan 5 al. de ClH oinconina y ss og
lients sobre baño maría, hasta osroa de ebullnaión, por 30' o más,

Se deja estar el ¿oido túngstioo y SO4Pb,y ss decanta la so­
lución, s través de un filtro. que oontins algo de pulpa. hsohs por di­
gestión do papel sin cenizas, oon ácidos. Se lava el precipitado 3 vsoes
con SOH diluido, ss transfiere sl preoipitado al filtro, y se sigus la42
vendo con esta solución diluidep
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Se añado agua en el mo, y 3 ml. de N33 concentrado, y ee «­
caliente suavemente,con el vaso ein cubrir, alrededor de 10',para con­
vertir todo el ácido túngetioo,en hugetato de amonio, Se lavan los oo;

todos del vaso, con solución diluido caliente, de CJNH4amoniaco]. (200
mig de m3 concentrado,800 nl, de ¡120. y 10 m1, de OJHconcentrado). Se
agita el contenido del vaso. y ee filtra e través del mismofiltromeo.
do para la filtración previar Se recoge el. filtrado en un vaso, y ee 15
va el vano original y el filtro. con la solución amoniaco].caliente. IA

presencia de un poco de cama en la solución emoniaoad. previene a1 ¿oi
do eilíoico coloidal, a paecr en el filtrado.

En el filtrado, se elimina el exceso de m3. y ee precipita,
agregando 10 ml. de 01H oonoqntrado, y 5 1111;.de 3033 concentrado. y ee
evapora a alrededor de 10 ml, Se diluye con agua. y ee precipita el. 6­
oido tdngetico, con oinooninnp,

Despuésde filtrar y lavar, ee oaloina ouidadoeamenteen mi
eol de Pt pecador» Despué- de quemar e la más baje temperatura posible,

el carbón, ee peea el precipitado, y ee corrige de 511100.1)01'tratando;
to con FH.

Enel filtro primitivo,eobre el cual,“ hizo la redieolución

del. w04H2,y en el. cual eetabe precipitado el. Pb. ee trate con acetato
de amonio oalienteg en la eoluoión ee precipita el. Pb como15004212.”!
el. agregado de la solución de molibdato de amonio,

¡000.000.0000



1) Tratamiento de Soheelitg.

¿rms)Erb Scheelite 193 193 2 M42 oOfl
agregado obtenido ¡eórico

61.0
- 0,6156 3. 0.3748 g 60,8 - ­

0.4212 g 0.5651 g. 0.3418 g 450,56 0,4636 g 0.4645 g

Error 5 wo s 0.3 Error f OPbs 0.253

2) Tratamiento de Wolframitg.

(¿(19229 Wolframito. 1193 123 2 M423 M00|Pb
ggreftado I gbtc-gido tgórico

" 0’6010 8° 0.33778 560256.5 - ­
- 0.5848 g. 0.33223 56,8 o ­

0.4001 g 0.4012 g
0.5671 e 0.5685 8

56,8

Error f w033 0,3 Error 1‘ 0P!" 0,2

3300.0003...

.35­

0.3

B“

“Las

0,2
0.2
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a) U-ando ooluoionoo,con cantidades oonooidan de wy PB.­
1)
2)

3)

4)
5)

6)

7)
3)

Tratamiento
ïrataniento
Tratamiento
tratamiento
Tratamiento
Tratamiento
Tratamiento
Tratamiento

C13

3053
01H más oinconino

¡03H más oinooninn
301mm, y luego 01H
o(NH4)2, y luego 01H más oinconinn

¿oido tartárico más una, y luego ¡03H
con ¿oido tartárico más SH2,y luego N03H

con
00!
con

con
con

con

con

más cinconina.

9)
lo)

Tratamiento
Tratamiento

con ¿cido cítrico ¡de sua, y luego ¡03H
con ácido cítrico más Sha. y luego HOJH

¡és einoonino.

9..QC...DQOOCOOOOOOCOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOIOOOOOUOOOOOOOOOOOOCOO

b) naando ¡G4Pb.obtenidoartificialmente,por precipitación.­
1) tratamiento con N038 más cinconinn.

.0...ÓOIOOOOOOOOOQOODODOOOO.ÍOCOÓOOOO-OOOOOIOOIÍCCCOOOOOOOOOOOOOOIOC

o) Usando nineralea de W. con el agrtgado de (¡03)2Fbo­
1) Tratamiento de schoolita,por ácidos y oinccninn
2) Tratamiento de fiolrrnmita.por ¿oidos y oinoonina.

OOOOOCOOOOOOOOOOO0..0.0.0....OOOOOOOOOOOOOOOOOIOOOOOOIOOOIOOOOOOOOOC
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¿"Q3 Error Foola ¿gg4.11 Error
‘toérioo Prom»«31° ¿Q3 a Teórico Promedio UPI) ‘¡í

ogzooe 3. 0,0973 e. 3.3 0.1572 g. 01595 a. 1.50,1006e. ¿o 2,8 ‘o ¡a
0,1006 g. 0,1001 a. 0,5 0,1572 g. 0.1573 e. 0,078-0 800,2 e. ¡o0
6.1006 g. 0.0977 e. 2,8 0.1572 g. 0,1582 g. 0,6
0,1006 g. 0.0995 g. 1.0 0.1572 a. 0,1579 e. 0.4
0.0998 s. 0,0968 g. 3,0 0,1418 g. 0.1416 a. 0.14
0,0398 g. 0,0988 s. 1.o 0,1418 g. 0,1417 3. 0.01

0,0998 g. 0,0969 g. 3,0 0,1418 g. 0,1417 c. 0,0?8. 0.0990El‘ 0,8 e. 80
O0.000COÍOOOIOOOOOOOOOOCOOOOOOOOOOOOOOOOÓOOO¡0.0.0.0.00000000000000000000000

ns m m 212 me
Teórico Promedio Tuórico Promedio m t

50.9 7‘ 50.1 7! 0.6 49.0 7a 49,8 i 0.a
OOOOO‘OOC..Ó.....’..........O........0...............................0......

las 51.13 eror E505.1;! row a Error

(refiricg Promeüio EL; a geórico rromedio .12.

61,0 fi 60,7 fi 0.3 0,4636 g. 0.4645 g. 0,2556'sfi f 0.3 60 ‘- 0,2
0.0...CCOOCOOOOOOOOCOCOOOOOO0..0..'ÜOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOO
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Diferencia en lo. errors. obtenidos, 0.1trabajar con ¿oidos ag
lo, según na 1a onnt1dad do w en solución.

25 nik. “i‘m: (0.1006 g.
con 01H

25 .13"WO
con ¡033

(0.1006 g.

35 nl, wo4naz (0.1397 g,

con N038

50 m1, wo la4 2 (0,1996 gp
con cm

W03). por tratamiento

'03). por tratamiento

‘w03). por tratamiento

m3). por tratamiento

m,

3.3

2,8

203

0,9

1:22!

1,5

1.3

1.7

0,9
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Del trabajo efectuado. mencionadoen las páginas anteriores,y
cuyo resumen se observa on las páginas 36 y 37, homes llegado s las si
guintes conclusiones:

a) Utilizando 25 m1. de W04N32,y 25 ml; (N03)2Pb. en proporciones aqui
moleculares,en lo mismasolución,y comparandolos distintos métodos
ensayadoq. se comprueba que:

1) m tratamiento con ácidos (cm-no3H) y oinconina,es el mejor de
todos ollos,y permite asegurar una separación cuantitativs,del wy Ph,

2) En la precipitación con ácidos,s1n oinoonina,se tiene un cierto

porcentaje de WO3que queda sin precipitar,dism1nuyendo éste, s medida
que aumenta ln cantidad de w, en la solución, según puede verse en el
cuadro de 1a página 37o '

3) El método basado en el tratamiento con S(NH¿)2. ds mayor error
que ol método de tratamiento con ácidos más cinccnina, Por otra parte,

se originan en la digestión prolongada del S‘W(NH4)2.conS(NH4)2. pro­
ductos de reducción, explicados en 1a página 28.

4) El método de formación de complejas del w, que evitan su preci­
pitación (con ácido tartárico o cítrico). ds errores mayores,quecl tng
tamiento con ácidos más cinoonins,

b) y o) La aplicación del método dc tratamiento con ácidos más cinconina,

aplicado al W04Pbobtenido artificialmente. por precipitación,y al esïg_
dio dc minerales de w,oon el agregado ao P%,daresultados cuantitativos,
según se observa cn el cuadro de la fiágins 36,­

.ÓOOOOOOOCÍ
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