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Ente eetudic ha cido hecho.en 1a siguiente form z

Ao- HÉTODO QEL COMPL‘F'JOEEBCURIO- DICROMA'I'O-ZIRQINA

1) Sintesis bibliográfica y discusión del método.
2) Preparación de eolucicnee.

3) Tócnica dci metodo.

4) Parte experimental:
a) Variación de 1a concentración de mrcurio.

b) Influencia de 1a concentración de dicrcnto de
amnio.

o) Influencia de 1a concentración de piridina.
d) Influencia de ia acidez cion-hídrica.

Bo- 2‘31.TIOQHNÉIO

5) sintesis bibliográfica y discusión dei mótodc.
6) Interferencial.

7) Preparación de eclucicnee.

8) Parte experimental:
e) Variación de 1a concentración de mercurio.

f) Influencia dmia concentración de indicador.

e) Influencia de 1a acidez nitrica.
h) Influencia de 1a temperatura de titulación.
i) Influencia de ia velocidad de titulación.
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A.-mono nn, comun gm -gmnm'barmmnm

1) sum-stearrancan“ g glsggmn nn. mono.

En el año 1908.8rigge (1) observó que

ice bicro-atcc de distintos metalee.quctienen una afinidad reci

duai con 1a piridina.dan ealee complejas con 1a siguiente r6r-na:
llJï’yn Cra 07

F31mismodescubrió y preparó los comlejoc de bicromto-piridinn

con ice siguientes metaiee: Cu.Ni.Cc.Zn,In,A5.Hg, y Uo'rodcecetoc

complejos con más c menos incoiubies.

Specu y Dick (2).en ei año 1928.tonaron

este hecho con baee de un nuevo “todo para 1a determinación de

nerourio.Dieoiviendo ei dicrcmtc de amoniosólido en ia solución

de mercurio y agregando luego 1a piridine,ce obtiene enseguida um

coloración anaranjado.enriilenta y un precipitado formdo por orio

taiae prismfiticocfiue tiene? ia siguiente composición:

La; P32], 0:2 o7
Agitandovigoroeanente.“ obtienen rápidamentecristales gram“.
Este precipitado ec incoiubie en una solución de piridina-biorone
to,en alcohol absoluto y en ¿termo ee alterado por el aire,ni ei
vacio,ni tamoco despues de 1avar.cino despues de moho tiempo por

erecto dc 1a luz.quc provoca un oecureoinicnto en la superficie
del precipitado.

A partir de este momentocc pueden ce

guir doc caninos s _eigeriátrico y ei voiunítricc.
Pere el primero.“ filtre por filtro de vidric.arractrundo el pre
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.cipitado con'un lícuido de lavado que corniem 0.5 g de dicrc

mato de amonioy 0,5 nn.de piridina por litro de solución.

Luego ee lava de eeie a ocho vecee con 2-3 nl de alcohol 80 fi.

seguidos de doc c tree lavadoe con alcohol absoluto que contienen

une gota de piridine por cada lo ni de alcohol.y finalmente ee le
ve con baetante ‘ter.

Del peec del precipitado ee deduce el mercurio ¡po la fórmla:

‘íflgfi’ypl (Jr2 c7
En ene mnoe,eete n61.ch dió excelentee reeultadoeáfe igual-ente

fácil la titulación del dicromto con un agente reductor etaniard.
6.iInirectanente.por icdomtriaJn factor my favorable para la
determinación vclunítrica.ee el equivalente del nermxrioJlg/ó.
El alcohol debe eer eliminado totalmente,puee en caso contrario.

reduce al dicrontc cuandoei precipitado ee disuelto en ácido.

dandopor consiguiente reeultedce bajoedm vez disuelto ei pre

cipitedo, puede eeguiree cualquiera de eetoe tree métodoe:

l) uótodc potencicmétrico con 8041“.

2) Titulación con SO¿Fe,coniuiicadcr difennanina.
3) lótcdo icdcn‘trico.

Se ha empleadotanbien,en el segundonfitcche direnilenina cul
fónice comoiniicador.pero el color camiante ee errático.y el
punto final no puede eer determinado con precisión.

Spacu y Dick obtuvieron por loe tree mótcdce,ioe siguientes re
eultadoe:

MT1: 1 mmm ¡en29m
¡15612preeentc.5r. 0.1236 0.2755 0.0871 0.1301 0,1952

¡{5012hallado,5r. 0,1235 0,2752 0,0868 0,1300 0.1946
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M2 aga59.429.322a: amalgama

¡{5012presente.gr. 0,1398 0,1741 0,0875 0.1487 0,1276

¡{5012hallado,gr. 0.1397 0.1732 0.0872 0.1488 0.1272mamas
ch12 proeente,gr. 0,0909 0.1138 0.1026 0.1874 6,2263
¡{m2 hallado.gr. 0,0906 0.1137 0.1027 0.1869 0,2261

En ¿a misma me lam; 9.6.92222237212415
Por término medio,loa reeultadoe obte

nidos por todos loa matodosficnbaJoe.chell Fuma y»H.state(3).
en 1936,per1’eccionaron el metodocon el uso de acetona con li

Quido de lavado.B?l regiatro de loa varios pasos en el procedi-_

mientc,reveló Que aún despues de veinte lavados con alcohol de

80 ¿el liquido que pasa tiene un tinte amarillento my débil.1nt
dicedor de la eliminación del dicromatodel precipitadcnn otros

casos.ein embargo,puede aer percibido mercurio con SH26 01231:.
A pesar de la insistencia de Spacu y Dick en la ineolubilidad del

complejo en los liquidos de lavado recomeMadchué observada una

pequeña reduceión del peso cada vez que el precipitado fue lavado

con alcohol de 80 1..La solución fue ligeramente ácida.matranio

un ¡fi próximo a 6 con papek de nitrazlnamara determinar mejor el

ligero poder acido reapomable de la aolubil idad del complejo.ae

puso una porción de alcohol sobre OCadurante veinte horae,eiendo

entonces deatilado del óxidodmego m6 diluido con agua hervida

hasta un p.e. de 0.845.521lavado con este liquido ea amrilloq

afin despues de cuarenta lavados.la adición de una gota de piridi
na a lo ml de alcohol,no hace decrecer el tinte amarillento de
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loe lavadoeml resultado con alcohol de 95° no ee mejor.

La acetcna.en canbio,di.euelve el

precipitado en pequeñieimae cantidodee.Loa lavados no meetran

celeron ueo de la acetom ha nido una ventaja cobre la eerie

de liquidos de lavado recomeniadoe por Specu y Diek.Elinina el

exceec de dieromato de amonio tan completamente como el alcohol,

y hay que tener en cuenta de que la ecetona ee caei tan volátil

comoel 6ter.La principal ventaja.eln embargo,reei.deen el he

cho de que tree liquidos de lavado non reemplazados por uno.

He seguido en mi trabajo la tíc

nica de Furman y State empleando 1a iodomtria como método de
titulación.

(“El potencial de oxidación del

sistema 12-1- ee virtualmente independiente del ¡H a partir de
un ¡a menorde 83a alta alcalinidati reacciona con el ión ai.»

re formar hipoiodito y ioúurcdfl hipoicdito ee extremadamente

ineeteble y ee tranercrm rápidamente en iodato:

12+ 2 on'——>Io'+ I'+ ¡120

3 10.-) 2 I'+Io3’
Suetanciae Que no poseen propiedad“ oxidantee o reductores a

penas afectan el potencial de oxidación del eietem 12-1: Una
solución neutra de cromto no'reacciona con ioduro.mientree Que,
en medioacido,“ cuantitativamente reducido a cromotrivalente.

cr2 07114 H++6 e —;2 CPH-:7 nao
si en una titulación iodomítrica el equivalente ee tal que una

cantidad medible de la euetancia eet‘ aún pre-ente en el de e1
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to estado de oxidación,la reducción completa puede ser ayudada

por:aunento de la concentración de ¿aumento de la concentración

de 1°.lenta titulación con 152031232por la cual es eliminado el
iodo,edición de oatal izador apropiado.o eliminación del iodo por

extracción con solventes orgánicos.(613cn 6 c140).
Lae cansan de error pueden ser:

1°) oxidación del ioduro por el aire:

4 I’+# n++02_)2 12+2 nao
' Esta reacción ea muylenta en medio neutro,pero la velocidad

aumenta al aumentar la concentración del H y ea grandemente ace

lerada por la luz del sol .ror ésto,no debe dejarse 1a solución
con iodum en exoeso.en medio ¿cidomás tiempo del necesario an

tes de titular el 12.
2°) pórdida del 12 por volutilizaoión:
ócta decrece por la presencia de ioduro on gran exceso,“ que

reacciona con el 12 para tomar:

1'+12:1;
El exceso de ioduro desplaza el equilibrio de izquierda a dere
ohadn lodo en soluciones aeuoeae de iodnro tiene un color que

ve del mrillo al marrón. y su presencia se evidencia aún a
altas diluciones.

Si se una almidón cono indicador

ee tiene un cambio de color pronunciado en el punto final .81

almidón reacciona con 12 en presencia de ¡Bata formar un couple
Jo de adsorción intensamente coloreado en azul,viaible aún con

bajas comentmoldnee de 12. En presencia de I’la reacción ee
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mono;vinible.La sensibilidad de 1a reacción disminuya con ol

aumentodo temperatura de la noluoiónm 50° es alrededor do

diez veooo menos sensible que a 25°; 1a solución de alminfóndo
bo ser franca.

2) PREPARACION215angelo“;

Solución g_e_algL: 8o posan 1,3535 g do Gl2Hgy se lleva a un
litro con agua dontllada.0ada mililitn o do

esta solución tiene l me;de nercurio.

mm a:W412 ¿21'
una ¡LaRW: 0.5m1depirldlnay0.55dodi

gromato de amonio se disuelven :n agua y lo di

luye hasta un litro.
Mm ¿,3 299,1nlde015(6.31.19)de230BJ

con una rinnnzz: de. 37,14 5??se lleva a un litro

con agua destilada.

SMEng gg ¿K 2.5 q;.

solgoiángg¿1M mi: se preparabadiariamentediaolvionio
0,2 g de almidón soluble en my poca agua, y

agregándolo a 100 un.de agua hirv iento-So doJa
enfriar.

M gg¿2.93angm m: Seposan6.25gde3203832.
5 1120y no lleva a un litro con agua dutilada.

Se naa como conservador 6,01 a de 0031132.m 12m1:(5)
c,3250 g de Fo(CN)6K3se disuelven en 10 un de agua.So agrega 0.5
g de IK y 0.5 un de ClH 4 normal .So cubre y deja un mimto,al oa
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bo del cual se agregan 5 de 2042!!30 í y se titula con 01

820311112.}!er del punto fina]. no (¡Baden0.5 un de solución de
almidónLaa reacciones se producen en la ¡siguiente form:

2 ¡«(Guióxfie mp? Fe(CH)6K¿¿+I2
Se usa el 504211porque 21 formar- un complejo insolublo con el

termoianuro fomado,hace que la reacción se acopla“ de iz
quierda a derecha solamente:

2 FOÍCN)5K31—2 IK1-2 304m = 12 1-2 —804K2+2 FG(CN)5E22!I

12+ 2 szo3n.2——>saoónazsre naaNWEM
A la solución de Hg++anota

monte medida en un vano de precipitación de 100 m1de capaci

dad,“ le agrvagala cant land calculada de solución de Cr207(llfl4)2
20 7:1La adición de 1a pirid 1m miemtraa se agita vigoroaaman

te produce 1a pre'cipitnción de un compuestoamarillo brillante.

oi ona1,deapuea de permanecer en reposo de diaz a quince mimi“.

oa filtrado por filtro de vidrio.n precipitado es arrastrado
con la solución do dicromto-piridina con ayuda de una Varnla

de vidrio con gomaJmegoao 1am cuatro veces con 2 d. de ¡coto

m cana "¡,1 se pasa aire suavementepor 01 filtro durant. 5'.
para eliminar la acetom.89 limpia bien o). filtro con un paño.

y ¡a coloca en un deseoador a1 vacio durante quince mimtoa.pa

n asegurar 1a completa eliminación de 1a acotona,quo,do otro

mdo,reduciria a1 d.1crome=to,cuandose dinolviera el compuesto
en ácido.

A1 cabo de los quince minutoa,se
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coloca nuevamenteel filtro en el kitasato,conectado a la trom

pa de vacio,y se disuelve el precipitado con la cantidad calcu

lada de 01H1,2 norma1.Se agrega el IK,cubriendo y dejando un

minuto,y se titula con 3203Na20,025 N en el mismokitasato,a
ñadiendo casi al final 0,5 m1de solución de almidón 0,2 fl.

Las reacciones que se producen en 1a tiualación son:
++ + +4i

Cr207i-14 I'M-6 e—»2 Cr +7 1420

6 1-- 6 e-—72 12

3 121; 6 8203Na2—73 8406Na21- 6 INa

4) m EXPERIMENTAL

Para mayor comprensión de ¿es

cuadros que siguen,esbozo un pequeño plan de las determinacio
nes efectuadas.

a) Variación de ¿a concentración gg mercurio: hice determina

ciones con: 20 ; 10 ; 5 ; 2,5 y 1 mg de HgoLa influencia

de los demás factores 1a estudié usando 5 m5de mercunio en

cada determinación,por ser una cantidad razonable y cómoda

de trabajar.
b

V Influencia de La concentración de 59;. gg 92297135412:sien
do 0,03 m1 de solución de dicromato de amonio al 20%,1a can

tidad teórica necesaria para precipitar 5 mgde nerourio,e

fectué determinaciones usando : 1,2 ; 1 3 0,7 3 06; 0,4 y 0,3
mililitros de dicha solución.

Vc Influencia gg ¿a concentración de piridina:1a cantidad teó

rica de piridina necesaria para preoipitar 5 mgde mercurio

es 0,004 m1.Erectué determinaciones usando z 0,5 3 0,4 ; 0,2 :

0,05 y 0,025 m1.
3‘ Ïn'1I‘AnA... AA 1 n A-.A-- A1A_L|‘A_.An ‘A‘n1 0 ÉPAA+|ex ÁA‘A‘O‘...



naciones mando "1?: T‘‘7 ' 5 U. t P ¿t ‘7 7 1.9 " 31,2 B y 0.6 No

m 191..¿EEEt (6)
se ha adoptado en este trabajo la siguiente form de expresión
de loa resultados:W:

’«i'sel cociente entre la sum de los valores donar

curio recuperado y el minero de determinaciones.WM!
Sonlas diferencias entre el valor medioy los ve

lores parciales del mercurio recuperado.
F3 1 H t

"e el cociente entre la mediaaritmética de las

desviaciones individuales y la raiz cuadrada del

númerode determinaciones,y luego llevado a 100

con respecto al valor medimsate valor represen
ta los errores accidentales.

Emr sistemáticof:
F‘sla diferencia entre el valor teórico y el va
lor medio,llevade a 100 con respecto al valor

teórico.Eete valor representa el error propio del
método en esas condiciones.



4) PARrE EXPERIMENTAL

a) VARIACIO! DE. LA GORCE' 'Rnucn

20 d Il

Vglúna : 10 un

“¿una z 0,2 m1

g¡égq¿gng¿2 a 2.5 il go gol. 20 x;
‘¿g¿¡¿¿: 4 Il

Seoane0.92.! (m1) _s?_.o,us,,__.22_', o N ¡Mau

1 12.01 (t:o,9967) 11.99 20.030

2 12.00 " 11.98 20,013

3 11,96 (r:0.9957) 11.93 19.920

4 12.01 " 11.96 19.97€

5 12.03 " 11,98 2c.003

6 11,99 " 11.94 19.940

vs;gg Mgg;g_ goal. Ian. gggg;_gg;Mi
1 + 0.051

2 + 0.034

3 ¿2.22 ' 0'059 aga.
4 - 0,009

5 + 0.024

6 - 0.039

WLM: -0.1
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gglúmonzlo un

Pirldlna : 0,? ml

1.?D1de9010PQ10
¡K 2.5 g. s 4 m

M319221541un) 592,252.9.“ W
1 6,06 (rzo.99co) 6,00 10,018

2 6,01; " 5.98 9.987

3 6,09 " 5.96 9.95.3

4 6.05 " 5.99 10.003

5 6.04 " 5.99 9.987

6 5.97 (m ,0050) 5,97 9.976

7 6,00 " 6.00 16.025

I'érmino Hgm z

1 + 0.025

2 4-0.006

3 - 0,040

A 2,221 T 0.010 9‘21

5 - 0.006

6 +-0,017

7 + 0.032

EM giatefitioo E : - 0,07



al}

Volúmen: 5 nl

Pagina: 0.2 m1

CQQTS'WHnwfi nu de sol. 20 f”.
1K 2.5 ZZ : 2 m1

¿295W) ¿299oo N W
1 5,89 (r:1.cc51) 5,99 4.949

2 5.90 " 5,93 4,957

3 5.89 " 5.9° ¿.949

4 5.99 (r:c.9982) 5,90 4,998

5 5.93 " 5.97 4.990

6 5.97 " 5,96 4.982

7 5.99 (130.9365) 5.97 4.990

a 5.99 5,97 4,990

v 1.a m. Ego:ag
'¡‘égmlnoMag E

1 " 0.097

2 - 0.019

3 - 0.027

4 4 "6 + 0,022
5 "2" + 0.014 59-11

6 4- (¿.006

7 + 0.01#

8 + 0.014

Errar sistemático g z - 0.48
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Volúmen z 2,5 m1

Mim ‘0.2Il
95,97%); a 0.3 ¡1 de sol. 20 s.
IK 2.5 g s 1 ¡1

522,332.9¡25'g:(m1) 539W ESAM
1 2,95 (r:o.9982) 2.95 2.463

2 2,91 " 2.91 2.429

3 2.95 “20.9965) 2.95 2366

4 2.98 " 2997 20483

5 2.94 " 2.93 2.449

6 3.01 " 3.00 2,507

7 3.02 " 3.01 2.516Qggï.m.
Igzmino ug ¿g z

1 - 0.010

2 - 0.044

3 - 0.007

4 2.512 1'0.010 9.a
5 - c,c24

6 + 0.034

7 + C,0¿:3

Egror gintsmátioc z : - 1,08



l y; de Maggng

ypltimn a 1 m1

P1r1d1nn : 0,05 Il

M7(m4_22 a 0,12 In. de sol. 20 fl.

ML: 1 In

529W) " c-r o o 1: Hghalladolgng

1 2,79 (fI1.0066) 2.81 0.938

2 2.88 " 2,90 0.963

3 2.86 (f:1,ÓO98) 2.89 0.964

4 2.87 " 2.90 0,968

5 2,81 5 2,84 0.948

6 9,83 " 2.86 0.955

[alan Ugg¿o W. Y'rr'oggg]:M
1 - 0.019

2 + 0.011

3 9'21 +vÜoC’CT m
4 1- 0.011

5 -'-0,009

6 - 0.002

FBI-m¡aguantan z : - ¿.3

Habiendoobtenido los autora: bueno: resultados en 1a detenim

oión de cantkladae de marcarla que (¡sonaban entre G.1 y 0.2 3.
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Quiso vor o Qué limita podia ilevaraa el método y comencé a

trabajar con ?0 miligramoosporo.enlas condiciones estableci

dan,ya la determinación de 1 miligralo do muchoerror.

Intenté determinar cantidades más pequeñas do mercurio,oon el

siguiente procedimiento:

so pmoip ita el comrxlnjoen tubos de

contriruga en forma de pera.ïsto acorta muchoel método,puon

no caprino el arrastra del prooipitado con ¡nunca de lavado.

so efectúan tree ó cuatro lavados con acatona,contrifuggnno

outro onda uno de olloo.y oiininando la noetona por medio do

un oi!6n.So oooa=ol precipitado con alro,so disuelve en áci

do clorhídrico y no titula en la mismapam.

El “todouin cabal-somo dió resultado por ¿los motivos:

1°) por la naturaleza mismadel complejo,;ue ae adhiere a las

parados del tubo y na imposible introJucir ei nirón sin rozar
las.
2°) on mas diriouitoao eliminar completamontela aoetona qa

oon el procedimiento de filtración 9.1.vacio.
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u) mamon u LA COIMRACIONpg pzcgowvro gg mano

1.2 g de Cr,.9_7.(jal¿ al a} 4,;
(0.2h g)

Hg tomado s 5 mg

Volúmen 8 5 m1

Pirgina: 0,2 m1

EE 2.5 E: 2 m1g:- y.
1 6.a (f80.99931 6,21

2 6,19 " 6,19

3 6.20 " 6.20

4 6.23 " 6,23

5 6,18 " 6.18

6 6,2C " 6,20

Valor P-I‘og__1_c_ DïVJ-.I_M_¿

1 f 0,007

2 - 0,009

3 - 0,001

4 m 'l'0,024
5 - 0,018

6 - 0,001

Erre; glgtomátioo tri: + 3.62

Ef..DBLIHÉM

5.188

5.172

5 .180

5.205

5 .162

5 .130

EJÉBLM
Término ¡tedio E



Liegcnrio tomada z E 74€»

Vallina: z F; ml_m
¡1:16.1g : (2,? 111

Iv ñ r. 1-7 : 2 r»!Mm
MMC2N 329.5%“2N MW

1 6.11 {r:c.9965) FS,C9 5,090

2 6.66 " 6.0!: 5,049

3 6.06 " 6 ,09 5 , 049

4 6.C8 " 6.66 5,665

5 6.07 " T.0“ S ,05?

e 6.c: " 6.06 5,065M0158 M-
16222294524121

1 1- 6.027

2 - 0.014

3 c - 0.011;
4 a": +0.002 M
5 - 0,006

6 + 0.002

Zïn‘or uistmpft ico ¿Z2 + 1,26a“
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0,11 0.o Cr ,Q,(":'.'-.),\ 21 20 5'
..' ¡ a

(0,1h 7)

¡lo r o z 5 la

mm t 5alz0,2¡1
¡K 2.5 z s 2 nl

o N. 0 o._ Nrw mmmw w halladoúa 5
1 6.05 “20.90ch ¡,05 5054

2 6.03 " 6,03 5.033

3 5,00 {I:C,99!‘&) 5’97 ¿{7,933

4 5.07 " «.04 5,045

5 6,10 (r:o,9918) 6,25 5,058

6 6.07 " 73{33? S . 033

7 6, 07 " 6,09 5,033

8 5.014 " 5.99 5.008

9 6.02 " 5.97 ¿.992

‘¿flpr Media 1337. Ind. firm:r ds;

16111139.. 1341.2 g

J. f- 0,0?6

p + 6,010

3 - 0,012.0

4 + 6,018

55 M 4-0.030 M
6 + 0,005

7 + 0.005

a - 0.020

9 - 0.036

Em; sistemático z 3 + 0.56



omMmmm
(0.12 g)

Mogggrio toggdozs mg

Vglgman z 5 nl

g;;gg¿ng z 0.2 m1

¿K g.5 E: 2 m1

MMM) hQMO0 N We.“
1 5.89 (ramon) 5.92 4.949
2 5.90 " 5.93 4.957

3 5.39 "' 5.92 4.949

h 5.99 (r: 0.9982) 5.98 4.998

5 5.98 “ 5.97 4.990

6 5.97 " 5.96 4.982

7 5.99 (r:c.9965) 5.97 4.990

8 5.99 ' 5.97 4.990

Vg;or Mggio Qegv. 199. Erre d

‘6 1no u
1 - 0.027

2 - 0.019

3 - 0.027

4 + 0,022

5 M +0,014 hu
6 + 0.006

7 + 0,0“
a + 0.014

vrre



gamma-¡M
(0,08 ,g)

items-1.o 2950 z 5 mg

golúmn z 5 nl

“¿una z 0.2 m1
IK 2.5 z :2 m1222WW WM
1 6.11 (no.9775) 5.98 4.993

2 6.02 - 5.39 4.920

3 6.08 i 5.94 4.958

4 6.08 ¡' 5.9:: ¿.968

5 6.07 i 5.93 ' 4.960

6 6,08 " 5;94 4.968

M M- Emus;Mi
1 + 0.030

2 - 0.043

3 1-0.005

4 m t0.005 ¿un
5 - 0.003

6 + 0.005

W =-0.72



Heggggio togggg z 5 ms

Volúmeg a 5 m1

Pirtflinn z 0,2 m1

IK 2.5 E: 2 m1¿13Woon 52W mas.“
1 5.72 (30.9965) 5.70 4.765

2 5.73 ' 5.71 ¿.774

3 5.85 (rz1.0036) 5.87 4.908

4 5.79 " 5.81 4,859

5 5.73 " 5.75 ¿.808

6 5.82 3 5.84 4.883

i Terminom y
1 -om&
2 - 0,059

3 un ¿roms mz
4 +-0,026

s - 0.025

6 +0,050

Ergr sietegtioo “4,:- 3.31;

intervalo óptimo de concentración dei Cr207(NH4)2está compren
dido entre 0.4 y 0.7 III.de una solución al 20 7€.“ decirmn exceso

de quince a veinte veeee 1a cantidad teóricafion uña bajan concen

tmoionao ee obtienen errore- por defecto.0on mayorconcentración.

ion resultado: con aitoa.y no se deben,comopodría crocrse.a degi

oiencia de 1avado.puee ee ensayó con myor minero de estos lavados
y ei error pereiatió.
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o) INFLUENCI¿_QE E__CONCENEBACION pg_21RIDINA

_ Q. 5 m1 gg Elgygggg

M0rcurio tomado : 5 mg H

VoIúmen z 5 m1

_ggzg7gggglgz'o,6 m1 de 301.20 x.
'IK 2.5 g : 2 m1

gggan 0 02 N . _5295332 0,025 N gngallado¡en 55
_1 5,72 (r:1,0054) 5,75 4,808

2 5.73 " 5.76 4.816

3 5.80 i 5.83 4,875

4 S.í7. “ 5,80 4,850

5 5.81 (r:1,0043) 5,84 4,878

6 5,8é " "5.85 4.886

7 ‘5Q7o (F20,9982> 5,69 4.757

8 5,87 " 5,86 4,898

9 5.73 3 5.72 4,732

10 5,88 5 5,37 4.906

Vale: Medié Deev. Ind. Error del

2621110 Medici
1 - 0,038 —

2 - 0.030

3 í' 0,029

4 + 0,004

5 + 0,032

6 i‘giá“ f 0,040 9‘22
7 - 0,089

e r 0.052

9 - 0,064

10
.LJ___'A._-4 - -Ah
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Wim
Mi 5me
m: 5¡1
¿2227333)? 0.6 m1de sol. 20 fl.
IK 2.5 z z 2 nl¿EW ¡ZEBWW
1 5.89 010.9982) 5.88 4.915

2 5.93 " 5.92 4.9%

3 5.93 " 5.92 4.948

4 5.95 "' 5.94 4.958

s 5.91 " 5.90 4.932

6 5.88(r:o.9965) 5.86 4.898

7 5 .90 " "5 .88 4.916

Win 2mm- MLW
1 - 0.016

2 + 0.017

3 + 0.017

4 un +0.027 nu
5 + 0.001

6 - 0,033

7 - 0,016

1 3 ' 1.38



mmm
W z5me
num 35 fl
mm: o. 6 m1desol. 20fi.
IK 2.5 g. z 2 nl

afiawum hfisw W193
1 5.89 <r:1.oosn 5.92 4,929

2 5.90 " 5.133 4.957

3 5.39 5 5.92 4.949

4 5.99 («03982) 5.98 4.998
5 5.98 " 5.97 4.996

6 5.97 " 5.96 4.982

7 5.99 (220.9965) 5.97 4.990

a 5.99 ' 5.97 4.990

VaLOzme M MWM
1 - 0.027

2 - 0.019

3 - 0,027

4 + 0.022

S m +0.014 m
6 4-0,006

7 + 0.014

a + 0,014=-€1.48



-25WM
W 35Is
mama t 5 III

MM: 0.6m1demi. 20z
IK 2.5 1 a 2m}.229W)W W
1 5.96 (120.9905) 5.94 4.965

2 5.93 " 5.91 4.940

3 5.86 " 5.84 4.881

4 5,94 "' 5.92 4.943

5 5.91 '3 5.89 4.923

6 5.92 5 5.90 4.925

Mmm
1 1- 0.035

2 + 0.010

3 4.939 - 6.049 94;:
4 + 0.018

5 - 0.“)?
6 - 0.005

Mi; -1.14



-27Mim
W s5Is' '
mima t 5 nl
9-1-9975“: 0.6 II].dc col. 20 1
IK gg; z t 2ndW ¡WimWu
1 5,83 (ru.0036) 5.85 4.891

2 5.82 " 5.84 4.833

3 5’73 " 5.75 4,808

4 5.79 " 5.81 12,353

5 5.84 ' 5.86 4.899W Mo mm
1 +0.023 mmm
2 ¡L0.015

3 5.959, - 0.060 9.a
a. - 0.010

5 1’ 0.031

W 3"2064
Entre 0.1 y 0.3 ¡a de piridinc.ae obtienen los valores mín ccrmcé

toc.La piridina ticnc nna acción dicbivcntc sobre el compluc. dc
lado que a mayor concontración.1oe Valores se hacen muybajos.

Con menorcantidad se obtianan tambien resultados bajos,apcaar de

usar una cantidad my superior a 1a cantidad teórica (0,004).com
sacada usando 0,025 nl. dc pia-nina (0,25 de acl. 10 73).“ decir.

acia vecfia sea cantidmmcn negar cantidad no se produce precipi
Mo.
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a) guzman gg a ACIDEZWWM
mmm 3SWB
mm s5 un.
mm t 0.2m1
2:29AM z 0.6 Ill de sol. 20 fi
¡g ¡.5 z. z 2 m1

Wa 33unde cm(4:1.19)oodnuyemnhasta 1com1con
¡gn destñadafio usaron 5 m1¡e este 01Hpara disolver elmundo.223W)JW Mm
1 6.09 (rzo,9957) 6,06 5,070

2 6.11 " 6.08 5,086

3 5.97 (1’81.0000) 5.97 4.991

a 5.92 " 5,92 4.948

5 6.01 " 6.01 5.02»,

6 6.01 " 6.61 5.024

mmm M- mWW
1 i» 0.046

2 1-0.062

3 m '-0.033 M
4 - 0,076

5 0

6 0

Emma t+0.48



naWW
Wa s5me
lumen t 5 ml
W ‘ 002m1
Eigrggggg_gg_glgggg z 0.6 Il de 301. 20 fi

¡g 2.5 g z 2 nl

mm 20.6code 01H(dt1.19)se dnuyeronhasta 100In con
aan donde usaron 5 m1de este CIBpara disolver el couplojo.

229.3.szWu mmm
1 5.94 (1:0.9957) 5,91 ¿.944

2 5 .94 " 5.91 ¿.944

3 5 .99 " 5 .96 4 .986

4 5 .96 " 5 .93 4.961

5 5.89 (f:1.0000) 5.89 4.924

6 5.91 " 5.91 4,944

Térmggg üefl¿g¿g

1 ' 0.005

2 - 0.006

3 + 6.036

# ¿.252 + 0,011 m
5 - 0,026

6 - 0.009

7 . nte t s - 1,0
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W 85le
Ig! firman 8 5 m1

msnm z 0.2 un
W a0.6nlde501.20fi.
¡K al! z t 2 ll

Murga: : 19,8co de cm(a:1,19)se dnuyoronhasta 100Il
con agua den. Se unam 5 nl de este CD!para disolver 91 conplojo.

gegjuga0.025 u (g) 1233”; 0.02.5g H2hallgql ¿u

1 5.93 (r: 1.0020) 5.94 4,968

2 5.99 " 5.93 4.959

3 5.98 " 5.99 5.009

‘ 5'89 " 5.90 4.938

5 5.93 " 5.94 4.968

6 5,94 " 5.95 4.976

mm 2mm ren-oHW}.
1 - 0,002

2 - 0.011

3 4.-0.039

4 m - 0,032 ha
5 - 0.002

6 ¡c 0,006

¡mamas-0.6



la:nnnln.inlndn t S Is
mima t 5 Il
W: 0.2un
MW t 0,6nldosol.20fi
¡5.2.5.1 i 2 "1
Wang code 61H(d:1,19)se animaronhasta100m1con
agua ¡10.3.33 usaron 5 m1de este 61%?para diaolver e]. complejo.522W 62W me“
1 5.99 (r21,c020) 6,00 5,038

2 5.95 " 5.96 4.984

3 5.98 5 5.99 5.009

4 5.98 i 5.99 5.009

5 5.96 " 5.97 4.992

6 5.99 " 6.00 5.013

mm mm- 2122:.“
Mine E Q z

1 + 0.013

2 '- 0,021

3 + c,co#

4 1-295. + 0.6“ 9.92

5 ' 09.013

6 + 0.013

WWW-0.1
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' A9142_91 rico 1 2 normal
l

U

Mercurio tomwio : 5 mg

Volumen.: 5 ml

P1rmaiga 3 0,2 NL

Dicroggto de amonio z 0,6 m1 de sol. 20 %.

IK 2,5 z: 2 m1

01H 1,2 nonmal : 9,9 cc de.C1H(d:l,l9) se diluyeron hasta 100 m1

con agua deat.Se usaron 5 ml de este 01Hpara disolver el complejo.

sao3ug2_9.025 N (m;¿ 5293332 0.o¿5_N Hg hallado¡en m5

mslmU'I-PUJ'MH

"5k89 (r:1,0051> 5,92 4.949

‘ 5.90 " 5.93 4,957

5.89 3 5.92 4.949

5,99 (rzo,é982) 5.98 4.998

5.98 " 5.97 4,990

5.97 i 5.26 4,982
5.99 (r:o,é965) 5.97 4,990

5,99 " 5.97 4.990

Valor_ggg¿g Deav. Ind. Errordel_

Término Medio fi

1 - 0,027

2 - 0,019

3 , - 0,027

4 T 0,022

5 5421€ + 0.014 gllg

6 + 0,006

7 + 0,014

8 + 0,014



16:0.2mWzoándosohmfi
W s 5 cs de61H(d:1.19)ss dnuyez'onhasta100con
¡amadest. Se usaron 10 II de este cm para disolver el serpiejo.kgW) W WEBss
1 5.93 (1:0.9957) 5.91 4.973

2 5,91 " 5.89 4.919

3 5.92 (r:o.é932) 5.88 4,915

4 5993 " 5.39 4.9214

misma e v. . F7er ¿el
Iégim Hagog

1 1' 0.013

2 2.22. ' 0’005 2.91
3 - 0,003 .

4 o

MMM! t -1.52
La titulación es independiente ds la mayoro mnor acid-ss olor
hídriesfion menormontt-ao ión de ¿oido no puede realizara. la

iodomtríamues no hay fox-maciónde 12 a1 agregar el ¡2-2.
Los mejoras valores se obtienen.sin ombargo,sn el inter-vio com

prendido entre 1.2 y 2.4 normi.0on mayorconcentración ácida su 
mart; 5-1 ara-or medio.

En todos las determinaciones ¡debe entenderse que se trata Ido
acidez olorhídrica total.
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5) SINTESIS bIbL-IOG’RAFICÉ1 21802810N 2a. mono.

Lamprimeres tentativas para 1a

ústez-mhmoión del mercurio Lund-.15en 1a fomoión de productos

dobnnenta dioociados.datun del año 1908.*7‘ndicho año,n.m1pp (7).

pubiinó en los mulas de la Socieead Quimica AlemanaCon mitade

do titulaciómuno comiutíz. on la determinación de mamario con

solución 0.1 manual de aulrocianurc ¡10011210y el otro con solu

ción 0,1 noml do 12 y 82032432. mepsctinmente.00mo al (N03):

Hg tiene analogías con 51 Lay-tg ae pensó Hua podria por tanto
ser titulado con solución de uulfocinnuro usando comointima"
una sa]. fórrioa.

T'ïïïlemy anemia (8),disuelvan

el mercurio on ¿c16.0nit.r1co,trs.tnn con un exceso de namanma

to de potaeio,al imitando cl ¿mano d" pmr'mngamto con sulfato

formso.Luego procedan del mismomodoquo Rupp,poro detaminan

01 punto final elautxoliticamntr.
Muchosanalistas prefieren nau

oir o]. ión temario a mer-curiometálioomn el año 1937,(9).ao

publica un método reduciendo la nal meraírioa con aldahído tór

mioo.Luogono disuelve el msraurio en ¿cido nítrico y se titula
en ia tom habitual con tiocianato usando alambre rán-iso como

indicadormi procedimiento es api icabie en presencia de ¡unan 
cias que interfieren con machosotros métodos.

Durante 1a avoluo 16h del uso

de 1a monoy diotnamina para 1a determinación de halógenos en
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como-tos orgánicos a inorgín’u;02»,L4-. 01:3¡11'-.'.‘>C5.5!'1hecho. por

Heitnorfiohlberg y Kleiner de una ia anima.puede reducir lar-s

salon mrodricao en solución a0uosa,origin6 ou usb en 1a de

terminación cuantitatiVa del ¡LBI‘CüX‘iOnÏduSChÜI’(1.0),1a apl 1

06 para determinar pax-¡nenascantidades de mercurio,el cual,

despues del traianionto.apareoe comoun ¿lóbulo dobajo de la

“incidth gióbuloJuVadmue disuelve en 110311,y so titula con
tiocianato.

La.bibliograrla de este nétodo no en enana; y la mayorparto

con publicaciones alumnas del periodo de guerra que no he po

dido conseguir.

131535161:¿gi ggodo:
La valoración de mzrcurio con eulfooiami

f o '

ro no ninia en ol hecho ds sus ol ¿JJ-U2 Hg está nun;-pccc c11
sooiododme constantes de disociación Ja los haluros drcrnoon

on ol siguiente Onion: .

¡15012 > “Gm-2) ¡15(CIISJ2> 313127 Hg(CN)2 (n)
Si,por tantomna soiución mrcfiriu. normlmnte discoiada com

ol (¡109513 o ol porciento.“ agrega -=.una oo!ación da halo
gomro.oi ión haluro on desplazado de 1.:; solución hasta Quo no

alcanza oi punto de oquilibrio.La solución saturada do (SOMEBa
continuo poqnoñaa cantidades de ión (3C’ï)- y de ión Hgfi'nin

onbargo.ia concentración de ión scn' es suficiente para dar,

con ¡oido nítrico y alumbra für-rico amoniacalmna pálida pero

nota coloración rosada-smrillenta,eapaoialmente a temperaturas
menorc- do 20°C.

Si uno titula solución de Hg“ con golfo



cianuro y alumbra; r;'-;=rJ.co como lIILIICZ.d(.‘1'-,ta Mega :2]. punto dc

flnulbriome ha establecido a través ds muchasinvestigaciones

que 1a concentración del 163 SGH-deparde grandemente de la tan

porutnramna solución saturada con (5.53055 a 30° mostra un ñn- _
tenso color,;u13nt.ras nue. ¡sc-luciónsaturada e. 12°C,caai no

tiene color.“ hacen titulacionc: muyprecdsw r. 15°C.?! arror

de titulauión w. vn asta (2:50, m3 pequeño.

Valhard (12) ha descrito 1a do

tomlnaolón del mamario con SCÜ' ;' "econocfló que n). punto r1

nal en prematura-“s vantnjoso :ue la concentración de 3031-1sea
lo menor poziblo.pero,da acuerdo a atan-macionrwaefectuadasJa

concentración dal ácido nítrico casi no afecta 61 msultedo,a
baju “monturas.

"-_ (520202143«a dnbilmnnto no

luble en asumpero en 1.:. tituluc 16v.pzrrnz'ncceon 201%th yor

qm se fome un mamplejocon excoso (1.:!ión mmïrlcomolamm

en la vean-dsd del punto ¿a arzulvrlamnia se soan emfoma

orietalim.:si se ua; uns. {20112016162.:tumdr. da (SC)!)2E5 .2 la

tolperatura óptima comoreferenciaJc determmc ión ca m3;enc
ta.solamnt.e trabajando a mama de 1””: 11'“:polución de referen

cia en aupél'rlua.

1"1{zumofirm de la reacción
no os oatrictauntomcn aproximacióndal 1/oo,nl fine correspon

de a 1a {oración de (semi,ng de acuerdo con la concentración
de mercurio praaente.:-ïo cor-responde exactamente a1 punto ento

Qnionítrloo por la formación de complsjos con exceso de 16a



¿sgíCáwzfi-L-¿ng 2 tag;s.»

y con exceeo de tán 11m1":

mas“); cles‘ízzfiguus);
¡13(u;43)2+2 cnsïzHigipnsu'

¡sd-¿miemumKM uno agrega una pag-maña cantide'd. da BGN- en exec-o,

una porte entra e. formar osos complejos poco disocladcs y otra.

parte :,uc¿a li‘.;e.:.2.;. p-1'fic‘.¿uu .unid 11hs forma (:3C3:)5'«'econ el

MicedorfinbonceaJo majo:-es hucur ¡mensan cn bl ¿noo para aa

bcr cuánto en lo .ue w bang“. y tous- “si una Inc; ;'..,_::.¿poder

disminuir el ez-rorvïvenaralmrnw m: un; 5013€.dc sclución G.1 nor

mal de Mirmo hace ¿el la coza‘accióucorreaponfiisntc. n for
na ae llega a la apmximcián l/oo.

6)mmm
Para poder emplearesta “me

debe haber ausencia total de iones cloro,do iones mrcurioeon y
de ¡oido nitroeonx'l cloruro de mercurio no reacciona con el aul

fooianuro debido a. su bajo grado de diaociación.Lo minm sucede

con cualquier solución de (1103)?!“que contenga clomroe.por
que en ella ee form el cubliman.

Las sales mercurlosas reaccio

nan con los eulfooianuroa alcalinas romania mamario metálico

y eulrociemro de nerourioJ’or lo tanto.” advierte la presen
cia del ión mercurion al formarse un enturbinniento gricáoeo
durante le titulaciónd’equeñan cantidades de sal merourioea ee

encuentran generalmente en aolucionon que han nido hecha: con
"murio en ¡cido nítricod’... reacción del ión mercurio con cul



fociarmro P1 como «9mm:

(“(33)2Hg1-4Bcn-79;+K293(SCN)¿¡+2 woax
Se aconsaga en estos. casos agravar oiqrta cantidïd de una ao

lución de Foot} hasta con se prodnrcn una coloración rosada de
cinco minutos de duraciónm nn nroctpltado pomencnto.w1-exoe

eo do psmngnneto ae destruye con sulfato ten-moño titula ha

¡011131611perros-tamente elamJo 9.9debe el lunar el exceso de

mmmmto con :Soido orfil leo o one aontancia que puede.for

mrlo.pomu<=sn made:form» ornato memmrio insolnflo.
Rota form de oxmación os Ms "msn-1 qm- la elimin'ción 6.91

ácido nltmao por mania ¿le inenflncfión de aim v mín tortura quo

lo. oxidación da]. ión mercuriono por not-10de intsnpo trotamun

to con 691-710nítrico a altas temperaturnncaaoe en los cuales ao

volatilim {mn cierta cantidad de 'rr-ronrio.í?e amplea er? vátodo

del tiocimcto cuando el mercurio no concentra en form."d? n1

trato o sulfatomon nxclueflón da. iones: cloro.

Ya llumaparto de 1': p1ata.no hay

otro metal pnan que maoolom con t 1001!.natoa aloe).11105,90mo

do titular partootnmuto e]. marcar-10en soluciones que contengan

todavía otros metales ¡”001103,10cual nn espacialmente mmm

para determinar mercurio en sus for-musneuronales o on aun oleo.

oinma.-“1 mitodopermita tambn In d-tñmümclón del mrcurlo

en combinac 10m1 0955111023como ln. marcan-amo 1n1m1da o nl ea..

lionato de mamario-Tata olnoo de confirmacionesse minomlizan

en el 330119111con sofia? ooomntradoïvluago ee andan con ¡[1104]!
y no titultm nn solucionen razonablomnto dnuídaa con tiooiana

to y alul’bre fórrloo comoindicador.



gnozzaggz 2,1661 g de OH; se disuelven en

68 oo de NO3H(d:1,41) y ae diluye hasta 1 11..

[á’a; ha¡a Ólal la: ¡o

Seta solución tiene una acidez libre nitrioa
1 normlo'rambien se prepáraron otras solucio
nes de diatina concentración de mercurio.

m ¿a ¿gm m: Sedisuelven7.61 5'de 550515514en a
gua y se diluye hasta 1 litro.

gm ggmm Wwe preparaunaeoluoiónsaturadade
sulfato fin-rico anónioofie agrega curan-nte

N038.11beradode Regimen aclarar 1a eolmih
Que solo debe tener un pálido oolur amarillen
to.

m gg 13941159.1 Mi se disuelven 8.49405 de 5103415en
agua.ae agregan unan gotas de N03}!para conec
var 1a solución y ne diluye hasta 500 nl.
Tata solución se conserva bastante tiempo a1 a

brigo de 1a lun.mmm:
Se titular: 25 m1de solución 0.1 norml de HO3A3

con SCNNH4en presencia de 1 nl de alumbna fárriocofie hacen cua

tro o cinco determinaciones y se promdia para obtener el rector.

Wintoda- iae determinacione- eteotuadaa en este trabajo ae ha

descontado el SCN"gastado en e]. emayo en bianoo.que m5.»; to

dos los oaeoe,una gota doi tiooianato usado Oportunanente.



- 4g 

8)2.....ARTEW

o) gnome“ La: LA coucmmgggg pg maggggW
msmflWilliam
W=Seotas

scN .21(muW WM
1 20.19 (no.9960) 20.11 201.69

2 20,21 " 20.13 201,89

3 20.24 3' 20.16 202,19

4 20.21 " 20,13 201,59

5 20.24 ' 20,16 202.19

6 20.224. " 20.16 202.19

¡{magno 399.10 j

1 7 0.32

2 - 0,12

3 á- 0.13

¿ 292.91 _ 0'12 91H

5 + 0.18

6 1-0.18

WWE: +0.?



W
numflomlMMM
Www“

¿Ema0.511(-1) W mw
1 20,18 (f: 0.9960) 20.10 1LÜ.80

2 20,18 " 20,10 100,30

3 20,16 " 20.06 1C(_z,7o

4 2o ,18 " 20.1c lu; ,¿so

5 20,13 .20.05 lau .55
6 20.19 " 20.13. 160.85

Win 22112.21- 2:23:25

1 _ Managuar 0.05

2 4- 0,05

3 CC - 0,05
A m +0.05 0‘91
5 - 0.20

6 1- 0,10

WHO.»



-42W
mima = 10 m1 "Wu nor-1
¡msnm = 5 gotas

“Bam42.55.11(-1) WM Liam“
1 12.08 (120.9943) 12.01 60.235

2 12,08 " 12,01 60,935

3 12,10 " 12,04 60,335

4 12,11 " 12.04 60,385

5 12,03 " 12.0.1 60,235

6 12.09 " 12.03 66,285

Wu. 22mm- Emma!EM
1 1’0.0502 -
3 + 0.050

A + 0.101

5 ° 09050

6 o

t1-G.1?



0‘30

W810“mmzlnoml
W'Szotae

Mama ¿MKMQLE Er._h2;1.199.93.m

1 20.25 (nc-.990}; 20,05 r: 0.119.",

2 20.55€: " 20,04 20.104

3 20.20 " 20.00 20.063

4 20,24 ¿' 20,04 20.104

5 20.22 " 20.03 20.094

6 2; .1??- '- 19.99 20,051;

7pzm
1 T 0.025

+ 0,615

3 + 0.025

é +0,015 M
5 + c,cc5

6 ’ 00035

F‘rr_;;_¿¿1;¿5=m€;1cg : f (7,14



o a m s

mm s 10 m1 =1mm
=5setas

WWo‘v W ¡WW
1 10.15 (30.9903) 10.05 10,065

2 10.09 " 9.92 10,022

3 10,10 '3 10.00 10.032

4 10.16 " 10.06 10.09;
5 10.12 ' 10.02 10.005

6 1o.c9 " 9.99 10,022

MW M. M
M121

1 1- 0.025

2 - 0,018

3 - 0.008

4 m 1';0.051 M
5 " 0.035

6 - 0.018

Wisiofi



matan t 10 m1

WLAN 1951.1491:=1 nor-s1
{Ming-do: a 5 gotas

c.'cc:-5N(ml) 59mm,0.095n
1 11.70 (r:1.0224) 11.95 5.999

2 11.7c " 11.95 5.999

3 11.68 " 11.94 5.989

a 11.73 "' 11.99 6.0.14

5 11.75 " 12.01 6.025

6 11,69 " 11.95 5.99:

W 225m- 7'?‘roMi
1 —moon

2 - 0.064

3 ' 0.014
4 M +0.011 2‘91
5 - 0.023

6 - 0.009

Mami-0.28



O 0 B

121611791! z F, ml

c muy.nhrlcn : 1 norml

¡m ica-dog : 5 gotas

1 3.95 (“Lo-0:32) 3,96 13995

2 3.90 " 3.91 1.960

3 3098 n 5.99 2,000

4 3.93 '3 3.94 1.975

5 3.94 " 3.95 1.930

5 3.93 " 3.94 1.975

W - 42.2.9“o M494
1 + 0.006 .

2 ' 0.019
3 ° 0,021
4 m - 0.a» m
5 + 0,001

66' - c.c04

WW ‘"1954
So pueden obtener por este métodobuenos valores httth la deter

minaciónde más6 manos5 mgde marmrioáin la acumulth de

2 ¡3,51 Dian los errores no son my sumisa.” ve que son todos
crmr'rs por defectooi‘amdeterminar mueres cantkïaáostbria (¿no
diluir másel tinolanatoq ello no e. posible.puee el viraje es
ya my dificule con sama 0.005¡La pasar de usar un mama
dor tan sensible como1a sal “trios.



(0.1d de.010

lïnv'cm'iogm 8 20.050 ¡B

Eglfir'm‘ = 1C. m).WW a1nom:sam.a,“ W W
1 19.86 (31.0132) 20.12 2c.182

2 19.84 " 2c,1o 2C,162

3 19,85 i 20,11 20,172

4 19.84 ¿' 2e,1o 20,162

5 19.86 5 20.12 20,182

6 19.84 5 20.1o 20,162

'r‘o ’ M. HrmrggMM
1 r 0.012

2 - c.ch

3 2.0.419 Jrc'm 2.22
¿s - cgzoa

5 - (2,012

6 - 0.008

MW: +0.55



flLJEflEELflÉ.El!!&22.lfiïll22.fllfil¿fi!

(0.2 m1de ¡01. sat.)

Esxssxla_snanán t 20.060 la

Znáfingn t 10 m1

Asiann_niirina_;ikca_=1 normal

mw(m1) MW
1 19.82 (2:1.0132) 20.03 20,140

2 1.9.77 " 20.03 20.093

3 19.8o i 20.06 2e.121

4 19.83 i 20.99 20.152

5 19.80 5 29.06 29,121

6 19.79 á 20.05 20,111Mi
1 + 0.017

2 -' C,O30

3 - 2,002 _9‘9:
¿ + 2.629

5 - 0.002

6 - 0.012

Ea2m2;233122á&¿224E t + 0.3?



49Wwe)
(O53 un de n01. ent)

Wmsmmsom
minimaWilmm

me"! 91011.14“ . me": 4....L’aLLJi u_hal_}.h.shï‘ r

1 19,73 (31,0139) 90,04 2c.101

2 19, 714 " 20 ,c o 20.061

3 19 ,76 " 90,09 20.081

¿a 19 . 7'5 " 20 ,01. 20 .071

5 19.76 " 20.02 20.c81

6 19:75 " 20.02 20mm.

irmerIv' Wo Wmuxa;
1. i- 0.022

23' - (3.018

3 + 0.002

n". w +0.00€: ¿Mg
S —o,c02

6- + (“noe

rm)? nlptamïtiogi t + (1'09



¿9.4 ml de sol. sat.)

a c v' ""3 820.066
“¡clxïrrxrnz lc .41

¡1.933,73unn.“- ¡nnt 1 nom).

0,91ym.)W Mm
1 19.71 (abone) 19.97 20,030
2 19.69 " 19.95 32,010

3 19.69 " 19 .95 20.010

4 ¿9.74 ' 20,00 20.061

5 19.72 *' 1.9.98 20.040

6 19.72 5 19.98 20'.vo

Mo ïm___del_.

1 - 0.002

2 - 0,022

3 m - 0.022 9491
4 + 0.029

5 + 0.068

6 + 0.003

:1 a {-0.13



- 51 ¡oen“,
I (G.5. m1ide. col. nat.) I

[eggng 20,060me
lghímga t IC ml

¿amapítflgg lam; 1 normal

m»-.0.01_-__J_Nnl) mean MW
1 19,69 (2.31.0132) 3.9.95 20.c1o

2 19.68 " 19,91; 20.000

3 19371 ' 19 ,97 209C30

4 19.71 " 19.97 20.030

S 19'70 " 19.96 20,020

6 19.68 ¡' 19.94 20.000

mmm W
1 ' 0.005
2 - 0.015

3 + 0.015

4 m 1-0.015 m
5 1»0.005

6 - 0.015

mms-0.22



de ' rubro 1'

(0.6 fl. de 8010 sat.)

W: 20.060Is
W : 10nl
¿gamma mm!

mo“!—,,._..QLJ.JAL0l MW W915.
1 19,80 “11,0132! 19.9? 19.93€:

2 19.81 " 19.93 19.390

3 1.9.31 * 19.93 19.990

4 1.9.81 * 19.93 19.990

5 19.80 " 19.92 19,930

6 19.76 " 19.88 19.940

mm Wo '‘e”
1 + (3.002

2 + c.012

3 + c.o12

h m 40.012 una
5 1-0.032

6 " 00073

Emma a -0.9.1
Poqnoflaocantidad” de indicador dan por resultado val-area atacan
que es prou-o que haya marc-ramoo de scn" para apmclarel 71111.10.

La mejcr cantidad ee de cuatro a ocho gotazJCfi a. 0,1; cc) de lll.

solución saturada de ¡Indira térmico-¡ayer cantidad no o a noo-n
dable.an a1 color del viraje,“ auperponeel color propiodel
mandar.



-33

s)» 22-1.4.“mmn ncMmmm
Wimom me
10h39; n a 10 m1

W =5gotas

1‘F"!.40EL“). wn¿.ll.9u {32W
1 19.99 (121.0060) 2c,n 20,179

2 20.00 " 20,12 91:43:

3 19.96 5 20.03 9.0.1.46

A 19,94 ¡° 20.06 20,120

5 19.9 " 20.67 20.130

6 19.96 ¡' ¿mas 20,140

V310:uegig M. m
Iágino uggio5

1 + 09032

2 + 0,037

3 - 0.a)?, 2am 2.a
q‘ - 0,027

5 - 0.017

6 - 0.0L?

¿mg-¿mmm *+0.“

se pramró la solución de .‘Sermrioaleacidez num libre S nor

m1 con: 2,1660 e de Olla más 334.8 eo de ¡2031!65% y diluyenlo has
ta un litrc.



.. 54 

Acggz gltgioa 3 gama;

Hegcggio griega}; z 20.060 m5

l;:}._5.t¿0q 3.1.0 ml

¿Vi-¿".322 3 ‘3 9201789

Vivan“ ¿,01 N (EL) ¿Ganga 0.o; N Hg n511¿g0.32 gg

1 19,9}: (f:J.,c-060) eches 20,120

2 19,97 " 2L,c; 20,150

3 19.93 " 20,05 20,11:

4 19 .92 i 20 ,04. 2L:,1»:

5 19.93 ¿ 2L,cs 2a,11c

6 19.94 5 20.C6 20,120

‘693‘ - ¿{MAFL
MPEÉ‘ÉR-L

1 t 0,002

2 + 0.037

3 - 0,008294m
4 - 0.018

5 - ¡,008

6 1-0.002

lil-¡9; sifiemático z z + 0,2,9

Se prapmó la solución de mercuriofie acidez nitrica 3 nora], enten

diéndcsc se trata de acidez nitrica 11bra,con 52,1660¡rdo ong

más '2-1,} cc de N03}!de cono. 65 fl y dfluyendo hasta un litno.



20.060ns
'¡‘gáml n 3 10 ml

m‘ 560‘83

WM
1 2c.21 (r:c.99u) 2C,03

2 2C-.23 " 2C.05

3 2C,23 " 2C,05

4 2C,20 " 20.02

5 20.22 " 20,04

5.- “ 20,19 " 20,“.

MM M
1 - 0,003

2 + 0,011

3 M 1-(5.017
4 - 0,013

5 + 0.007

6 43.023

WM t+0.16

MMM
2g ,(.9c

20 .110

2C.110

20,080

20,100

20,070

Ss Manaus la solución da-:ïerourlo, de acidez nítrlee 1 neural con:

2.1660 ¡zde 01'15más es cc de R038 ¿o ¡20113.65¿i y 59 dnuyó m
unlitro.



gave:griomregl-nt“ 20.060 IB

Lolfimn = IC m1

r: cho I Sgotaa

bowl-usé;3.421) am“ o 1r:- mmugohm z.
1 20.93 (r:0.9911) 20.05 20.1.16

2 20.26 " 20.0.? 90.140

3 20.1.93 5 20.05 20.11€

4 20.2o 5 20.02 20.088

s 20.2? 5 20,04 20.10€

6 20.224 ¡' 20.06 20.12€

mm mm. Errorde).
muak-m1

1 -- o

2 + 0.030.

3 om ¿‘91
4 - 0,030

5 - 0,010

6 + 0.010

¡mg alqtgmággg f, z 1-0.2-?

Se preparó 1a solución de mercurio de acidez nitrlca libra 0.1 nu

nl con 2 2.1660 g de ong más 13.3 oe de N05}!de cono.65 z y oe
¿111.136 'k"'.”.f.'3_un 11th).



.- 

W t20.060Is
¡101.3ij ag, 10 m1 h

inziichgr z 5 gotasÍÍ’W' mm W
1 20.07 (135.9990) 20.05 20.110

2 21',56 " 2C,04 2a.].cc

3 2C-.(‘7 " 20.05 .114:

4 2c.,c5 " 20.5: 26.10€

S 22,0”: " 20,07: 20,1(‘20M. M
Wiki;

1 4»0,cc6

2 l o.oc4

3 29.1951 + 01006
4 0 0.003;

5 - 0.004

1mm} +0.22
Se propuró 12v.solución ds armario. 1-3acidez nítricu libre 0.01
normal con 2 2.1660 g de Olïg más 2,1 oc de N031!de oonc.65 5 y o.

diluyó hasta un 111m0.aneste tmbajo,a1 hablar de 9.012139,nitrlca.

debe ¿mandar-aasiempre 1a acidez libre,“ decir-¿ascontanúo el

NOSEque se emplea para trataromr al OHgen(N03)2H{'..

La asiiuz nítriea no influye- :ïgomme.aolul=razado lagunatom

ratumsünm se ve.ee ha obtenido buenos Valores,“ un margenmy
amplio de acidez.



-93wweïumu
Iééglagégmgm.g.19°

kW: 20.060me
191m a 10 Ill
WW =l normal
mm: =5 gotas

.133!) 3,91.! h1 0
1 20.19 (r:u,9911) 20.9; “3,:7d

2 20.5% " 20M; 1‘:,1?!)

3 20.22 " 20gU4 20, ("o

4 20.23 " 20.0!) 20,110

5 20.27 " a. ,p, zo , 1-";1;

6 20.23 " 2Lw; fic,110

7 90,2u * 20,02 20,070

W ÉÏ‘FOI’i
15mm;- ïadlg z

1 —0.055

2 + 9.014

3 - 0.0%

4 5.109 J,U.bL¿r
5 + «¿.044

6 + 0,004

7 - 0,026

Wi s+0.23



Mmmm
1 20,18 (no.99n) 20.00 20,060
2 20.22 " 20.04 251w

3 20.22 " 20.04 29,100

# 20.2o * 20.02 20.080

5 19,87 021.6060) 19.99 20.049

6 19,86 " 19.98 20.039

7 19.9o " 20.02 20,079

8 19 ,90 " 20.02 20.079

99:53:.1....-_ 1):!me
l 262m;thMi

1 - 0,013

2 + 0,097

3 + 0,097

4 + 0.007 _ _

5 ¿».921 _ 0,0% 2.9.2

6 - 0,0%

7 + 0,006

8 y 0,006

My Efiflfirhífimz 2 i-0,06



W
Wimomn
mimi!
Mmmm: Inox-a1
m‘550t38

29m}.an W4_¿QL.°N Wm1o
1 19.93 (r:1.cc6_C-) 97,05 20,110

2 19.95 " 20.05 20.110

3 3.9.85" 'ï 90,01 20.069

a 19.92 3 mp4 20.100

5 19.9o i' 20.06. 20.069

6 3.9.87 * 19,99 20.049

10M..3911n Mo Ermua].
g¿minoHem

1 + 0.024

2 + 0,021;

3 - 0.01.7

4 M“; + 0.014 9'95
5 - 0.007

6 - 0.037

WM: 1-0.13



W
Mmmm. t 20.060la
mm s10llWM I 1nom).
1mm I 5 gotas

mg¿_9¿g..n_m).52W ¿mw' 1W
1 19,89 (::1,<:a;5c,) 22.21 ¿az-,ce9

2 19,9o " 20,02 20.079

3 19 .37 " 15-.99 20.049

¿1. 19.83 20,ch 20.059

5 19.86 19.9: 20.09

6 19.29 " ¿o .01 220,069

7 312,93 " 19.95 2c.co9

vao mami. ¿ma155W
1 + 0.016

2 + 0,025

3 - 0,004

4 m +0.006 9421
5 - 0.014

6 1-0.016

7 - 0.044

Error sintomático fl t -0,.O3



!!&2;sgéennn_a_zsfis

MEM-W ‘ 20'060¡G
Miumm z1nor-a1

' ¿hn : 10 m1

lng¿ggfigz : 5 gotas

gm 9.01W ¿gm-m.9.9; ¡u

1 19.93 {!:3.,mzn) 19.39 19.951

2 19,33 " 19.39 19.951

3 19,93 " 19,39 19.951

4 19,87 * 19,93 19.992

5 19 .3 i:- ¿ 19 ,90 19 .962

6 19 , ?:: "' 19,88 19 .941

W Mo ¿fior5ra.
1 —o,cu7

a - 0,007

3 - 0.6-ch

4 ¿glzsg + 0,63% 2‘21

5 + c.ec4

6 - o,ul7

MW! 42.51



-63

¡it-11’ r 15.:" ; I Lai

Egg-carla ngggmz 20,060 mg

¿HM r €321,11le* 1 "01181
21Cml '

"- ’-L:"‘;r‘-"t F roths

9"" 15! C C" ' ) "'in" -. '. ,‘¿¿_1_¿3¿;¿_.g¿w

1 19.82 <r:1,co31¡ 19.88 19,;¿1

2 19.83 " 1>.qy 13,251

3 19,82 " 19'.“ l9¿9¿¿l

4 19,75- " 19M 1.9,?«1

5 19,84 " 13.:» 19¿'62

6 19 .84 " 19 .3» 1-9,L‘

EEE-75.335.422 ¡Leav- Ini- Mar-.22}.

1mmMi
1 - 0.002

2 + 0.008

3 o 0.002 ' N
a M - 0.o» ‘ ‘
E. 4' 0.019

6 + 0.019E. Í-0,58
n mitooo aa buenoo valores a. ¡4.1.135Lemper;:tu:as.8€: vc quem l

35°C los valores son 'wJos.-.¿acntu:ï:tlosuel error e. temperatura
mía Giovanna.

n otooto.al an-mar la tonpemtura.aumnta1a disociacfin del
(SON)2IIg.y.enconsonancia.“ culminación del 16aser". for



la aa! ¡na aonwuüguomfi; .- n. ;_ ."C" (801019.,

y aparece cl color :uueu del puuLo:;flulo

12 ¡nngsngsa 2g: ké. xshgqyuuz ¡Ei IEEEEéEEQE

¿MER

figfillilt 2€“¡‘fl)
1 9.96“¡1.00561 333
2 9.35 '- 9,3; num:
3 9.95 ¿:7 3057":

4 9.90 ¿“,j) ñszyp

5 9.26 5 9.:: ac,ov2

6 9.95 ;‘ 9.53 9:.0'22

MEQQÁQ De“. ¿99. Error de;Mi
1 +- 0.01.0

2 - 0.010

2’» ' y - c.c1o

4‘ M +c,c1c 94-2
5 1- 0,010

('- - 0.010



-05

um;
x
\\\\\\.Mamma-s

Mmmmnnorm
WaltonWww“ W Mus.
1 9.97 (f:l.Cí':.'5.Ï 15,71 20,062

2 9,97 '- 15,61 20,062

3 gi:,9 " .‘f: , 03" 20 .062

4 9 ,57 " 36,01 ao .062

5 9 .96 30 3¿"-0 20 .CAQ

C 5;¿":7 -' ir: 203. 20 .662

T411. Salada}.
“¿figuran nacio z

1 + 0,003

2 1' í‘.°03

3 + c.:c3

A m +0.003 M
5 - C,C17

6 + 0,003

mmm =-0.01



qm

Repetgriom 820,062la
¿{amm = 10 1-J 1normal

¡"5setas

.09

LWMW' W Wwe
1 9.93 (ru,0036) 10,01

2 9,97 " 10.00
3 9.97 5' 10.00

4 9.93 ¡' 10.01

5 9.97 5' 10.00

6 9.97 5 10.00

WAR m
1 + OyC13

a - 0.007

3 . - o.co'r
4 M +0.013
5 " 00007

6 - 0.007

MW! +0.04

20.032

ao.062

2 0,052

20.082

20.062

¿0.062

3mm
19121952M

2.22..



-6" o

sz 7P 4 v TJ- H#241419“

=20.060me:
Ifilúz;; = 1€ m1

¡“13;¿;_g;;71;g nggg = 1 normal
m; : 5rotar!

SQL...‘h1-? F MÁQMD1".
1 10.12 (r:c.9911) 10,03 20,120

a 10.11 " 10.02 20,1oc

3 10.12 " 10,03 20.120

4 10.12 ¿ 10.03 20.120

5 10.1? " 10,03 20,120

6 10.12 " 10,03 20.12€

MMO EHL‘691
lámina) Líodio g

1 + 0,00:

2 - 0.007

3 + U.L03
20,;¿1 9;995

4 L 9,00;

5 + mua

6 f 0.003

mutuas



z 20.062 ng

MLeLZLIJ-Jicm t 1 nor-1
191623 z 1a.; un

Mg? gw,2 5 gotas

0.02.1;m ) ¡mula(¡.02n

1 10,12 (rn0,9911) 10,05

2 10,13 ' 10.043 n
4 10,13 " 10.04

5 10,11 “ 10.02

6 1C,14 " 10,05

MW M
1 " 0.007

2 + 0.0153 -
29.121 _

4 + 90013

6 "f 90035

¡rm ¡gusano 3';z + 0,33

ug hgl a c

20.120

20.140

20.10€

20.140

20,100

Los valores son bajoapl la titulación se hace en roma m rápida.

n gano correctoes de cuatroa cuna Mmm: con«lam.
los valoran comienzana hacerte alias.



0.- ESTUDIO COMPARATIVO Ï CONCLUSIONES

1) Del estudio efectuado del mó

tcdo del conpiejo merourio-dicromato-piridina.se deduce que:

Se puede aplicar a 1a determinación de mercurio en cantidades

que oscilan entre 0,2 y 0,0925 5,con una aproximación de 0,08 6

0,4 z.
Precisa unexceso de dicromato dc amonioentre quince y veinticin

co veces 1a cantidad estequiomótrica.Con mayorcantidad da erro

res por exceso.Por debajo de esa cantidad los Valores se hacen

bruscamente bajos.

La piridina tiene una acción disolvente sobre el compis-130;además

ee precisa un exceso de por lo menosdiez veces 1a Cantidad teó

rica para que ee produzca el precipitado.

La titulación es independiente de 1a acidez clark-.Idrica total,

siempre que 6ta sea mayor de 0,6 normal,11m1te debajo del cual

no puede realizarse 1a iodometria.pues no ee produce cambio de

color a1 agregar el ioduro de potasio.por no haber formación de
io do.

11) Del estudio efectuado del mó

todo del tiocianato se deduce que:

Se puede aplicar a 1a determinación de mercurio en cantidades que

oscilan entre 0.2 y 0.002 con una aproximación de 0,04 á 0,2 fi.

Debe traLa-jarse a temperaturas menores de 25°C.A mayor temperatu

ra aumenta 1a disociación del (SCMQHS.
Por e]. mismomotivo,es convaniente hacer 1a titulación a una ve

locidad intermedia.

La acidez nítrica no influye nn forma apreciable.
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111) La observación comparativa

de ambosmétodos noe lleva a las siguientes conclusiones:

La aconsujuble el métododel tiocianato por que:

i .- Joa permite una mayoraproximación;6eto ea lógico,puee por

tratarse de un métodode vclumetria direote.ee muchomenor 1a
nrouabllldud de errores accidentales.

2°.- "e mainsencillo.

3°.- T’amás rápido.

4°.- Pormite una mayorelasticidad do las condiciones.

Pero,nq cambio,tiene este método al inconveniente de no poder

usarse en presencia de ión cioro.oaqde que el ácido clorhídri

co ea comunmenteempleado en 1a disolución de muestraa.no siem

pre puede usarse este métodocon preferencia de otroe.a pesar

de las ventajae antes anotadae.
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