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PLAN DE TESIS

TEMA: Técnica para la determinación cuantitativa de níquel en prg

sencia de cobre y su aplicación al análisis de aleaciones.«
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III) Estudio comparativo dc distintos métodos para la determina

ción de níquel en presencia de cantidades crecientes de co
bre.

IV) Empleode fosfatos y fluoruros para complejar el hierro an

tes del dosaje de cobre por iodometría.

V) Aplicación a aleaciones:

a) de cobre, níquel y cinc.

b) do cobre, níquel y hierro.

c) de cobre, níquel y aluminio.

d) de cobre, níquel, cinc y hierro.

e) de cobre, níquel, cinc y aluminio.
VI) Conclusiones.

VII) Bibliografía.



BnLABRAS PREVIAS

El objeto del presente trabajo.es el de sugerir una nue

va técnica de dosaje de níquel y cobre aplicable al análisis de un
buen númerode aleaciones corrientes.

No pretende en forma alguna agotar el tema, sino que cong

tituye apenas el primer paso de un programa mucho mas complejo, en

el que se tratará fundamentalmente su aplicación a la semimicrotég
nica.

El estudio comparativo con otros métodos, prueba la conyg

niencia del nuevo, y los datos acumulados resumen las conclusiones,

Al someterlo al juicio de los señores Profesores, quiero

dejar constancia de mi gratitud al Doctor Arnoldo Ruspini que lo di

rigió, orientándolo con inapreciables consejos; al Doctor Reynaldo

Vanessi a cuya gentileza debo la consulta de la obra de Rüdisüle, de

sumointerés, y observaciones valiosisimas. Finalmente aqradezco(

las autoridades de la Oficina QuimicaNacional, el permiso otoraado

para la realización de este trabajo en sus laboratorios.



¿LETTEQEQÏZPITEÉ

Desde 1907, (12) año en que Brunck ideó el método de preci

pitación de niquel con dimetilglioxima, se han hecho numerosos trabg

jos de revisión del mismo, (20, 23) estudios comparativos (18) y am¿

cación a soluciones conteniendo diversos cationes (25,26,27,28,29 y

50).

En el caso especial de la presencia de cobre,lo único cita

do en la bibliografia consultada, es que cuando la cantidad de ese

metal es grande, es necesario sopararlo. (15) Por otra parte, no se

especifica en qué proporción molesta.
En diversas marchas para casos concretos de alenciones,se

separa el cobre comosulfuro --precipitándolo con sulfhidrico o con

tiosulfato (27) - o bien se precipita el niquel en presencia del co

bre complejadocon tartrato de sodio y potasio, (25) se filtra,dkuql
ve con ácido y reprecipita el níquel.

En determinados casos se usan drogas orgánicas. (29,50).

Están bien estudiadas las acciones del alcohol etílico,

amoniaco, sales alcalinas. (1h).
Respeeto del dosaje de cobre por iodometria según el méto

do de Haen, Gooch y Heath (l) estudiaron la importancia de la conccn

tración de la solución, del pHy de la cantidad de ioduro de potasio.

Se han considerado las acciones de distintos ficidos,(8) del

amonio, hierro, arsénico, plata, plomoy manganeso. (9, 10).

La presencia de hierro en pequeña cantidad - caso rúmnmente
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frecuente - se soluciona precipitñndolo con fosfato de sodio (5) o

complojándolo con fluoruro de potasio o amonio, que forma el anióñ

FeFóE ,muy poco disociado. (l) '

Conestos datos se puede iniciar el trabajo, que consisto

fundamentalmente en eliminar la operación previa de separación del

cobre, que inSumiria bastante tiempo.

En primer lugar, se tratará de vor qué resultados se obtie
nen dosando niquel directamente; luego, la posibilidad de dosarlo a

continuación de la iodometria del cobre v finalmente comparar los r3I

sultados y emitir un juicio en base a éstos.
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La solución resultante del ataque nítrico de la muestra,

so lleva a sequedad primero en baño maria y luego en baño dc arena,

pues para evitar pérdidas por salpicnduras,es convrnirntc cue el mcm

dio sea completamvnto anhidro antes de la adición de ácido sulfúric:

(5 cc, más o monos). Sc 11cvn a humos blancos, porque la prcecncid

dc nitratos molesta en el punto final de ln titulación.

Es conveniente llevar casi a sequedad debido n aun grnndas

cantidades de sales alcalinas, sobre todo sulfatos o nitratos, dan
resultados arrincos.

Se enfría 7 lleva a ¿0-50 cc. con agua destilada; si cl vo

lumen es mayor,es preciso usar mnvor cantidad de iodure dc potasio.

Comola acidez mineral molesta, se neutralizn con hidróxi

do dc sodio o potasio en solución aproximadamentc lO fl hasta procini

tacion del hidróxido de cobre, cuidando no añadir un exceso muy gran

de. Luego se anrega ácido ñcético gota q gota hasta disolución dol

precipitado 7 3-9 cc. en exceso. Grandes cantidades de ácido acético

producen error por defecto.

A la solución ncítica-frin,se añade ioduro de potasio en

cantidad suficientn para disolver cl ioduro cuproáo inicialmente for

madoy precipitado.

Pequeñas cantidades dqáoduro_de potasio hace molesta la



titulación, por la gradual solubilización del íoduro precipitado.

Si se añade'la cantidad indicada antes, el punto final es

nitido y la solución queda limpidá.

Según algunos autores,-son nedesarios 5-5 g. de ioduro de_

potasio para 0,1-0,2 g. de cobre. Se ha probado que esta-cantidad da
resultados masbajos.

En efecto: al añadir más ioduro de potasio, se libera una

cantidad de iodo que al valorarlo resulta un 0,8 %aproximadamente,

de la cantidad de cobre presente.

El iodo liberado se titula con solución de tiosulfato N/lO

o N/lOO según la cantidad de cobre - es conveniente que no sea supe

rior a 0,2 g.- n

El tiosulfato se añade hasta que la solución tome un color

amarillo; entonces se agregan 2 cc. de almidón soluble al l %y se

sigue la titulación hasta decoloración del ioduro de almidón.

Siguiendo estrictamente todos los detalles de esta técnica

se tienen datos reproducibles y exactos, á no se produce el fenómeno

denominado "after blueingÜ¡

Es preciso usar una solución de tiosulfato valorada con cg

bre electrolitico, tratado en forma análoga u la muestra.

En el caso de pequeñas cantidades de cobre, se usan solu

ciones mas diluidas de tiosulfatb}'y de este modoel error de la vo
lumetria es despreciablew- j

Apreciando los 0,02 cc. se tienen valores en los que se

puede asegurar el 0,0001 g. usando solución N/lp, es decir, en el



peor de los casos.

figaccionos : Hay que eliminar los vsporos nitrosos
2 IH + 2 N02H=2'H20+ 2 No+ 12

Solución de cobre libera iodo

2' 01;: L; IK :Cu212 +12 + L; K‘

Hatiosulfdto reduce al iodo

2 s20 ¿maz + 12 :2 INA -+-S}.¡.06Na2

b) Gravimetria de níquel.

La solución ácida resultante del ctnque de lc muestra, se

caliente 2 502 C aproximadamente y se añade solución alcohólica nl

l % de dimetilglioxima. Es conveniente que el medio no sea excesiva

mente écido. Comocl alcohol etilico de más de 50 % solubilizn el

precipitado, es necesario cuidar que el volúmen.de reactivo usado,
no llegue n ser ln mitqd de1.total.

Teóricamente se requiere una cantidad de dimetilglioxima

igual a 5,9 veces la‘de níquel presente; prácticamente se añaden 5-6

veces ese peso.

Se agrega entonces hidróxido de amonio hasta que se perci

ba el olor. Se deja en digestión a baño maria durante 50 minutos más

o menosy se filtra en caliente para evitar que precipite la dimetil

glioxima. Se lava con agua a 50’ C, y no más caliente, porque solubi

liza ligcrqmente el precipitado,
Se seca n llO' C durante una hora; se pasa a un dFSOCfldor

10 minutos y luego 5 minutos en el zócalo de la balanza. Se pesn y



refierc a niquol multiplicando por 0,2051.

ReacCión á El níquel con la dimetilglioxima en medio amoniacnl, pre

eipita niquel-dimetilglioxima1

HONtC-CH3

+4 H5c-02N0H _ -/ON-C-CH3
Ni 4. 2 1 + 2 OH::N1\ .+ H2O

H30-C=NOH 0N_c—CH5

HONzc-CH5

c) Dosaje de níquel en presencia de cobre

l) gizggtnmente : Sc sigue ln técnica indicada teniendo le precnu

ción de añadir un exceso de solución alcohólica de dimetilglioxima.

Se ha'probndo que 0,1 g. de cobre requieren unos 15 cc. de solución

al l %del reactivo. Sc entiende que n esta cantidad sc debe sumar

la necesaria para preáipitar el níquel supuesto solo en la solución.

Cuando el contenido en cobre es muy alto, es conveniente

que el volúmen de la solución sea mayor para disminuir el error pro

ducido por la adsorción de ese catión. Además,enestos casos, el ex

ceso de hidróxido de amonio requerido, es muchomayor.

En el lavado del precipitado se usa primero agua qmoniacnl

'y luego água a 50” C porque sino precipita el cobre y da graves errg

res por exceso.

Operando con cantidades excesivamente grandes de-cobre, si

no se cuidan bien todos los detalles, puede incluso no precipítnr cl
níquel.

Considernndolos valores absolutos de-los errores cometi



dos en la sigdiente serio de determinaciones de níquel frente e can

tidades crecientes de cobre, se observan zonas en las que se produ
cen}

A) Errores por exceso que aumentan.

B) Errores por exceso que disminuyen.

C) Errores por defecto que aumenten.

En la primera zona se produce adsorción de cobre.

En la tercera, disolución del precipitado en el complejo

que forme el cobre con la dimetilglioxima.

En la segunda zona influyen las dos causas.

Cobre: Niquel (gr) Cobre Niquel (%) !
, THQH_U-“1___1 n__úü_ h __,

(gr) ¿BlencoÉHdllnd Error (%) BkmcoHfllnd Error!
_ ._ _. ".1. __-- .-._.__. __...._.._...._-I ._- , ..-1_.._. .._..__._.4¡._.___..._g

0.0015 0.0279 0;0278 -0;0001 5,10 98,90 98,56 »0,38'
0,0051 0,0279 0,02g9 0,0000 10,00 90,00 90,00 0,000,0070 0,0279 0,02 0 +0,0001 20,05 79,95 80,2 »0,28
0,0119 0,0279 0,0280 +0,0001 29,89 0,11 0,5 10,25
0,0186 0,0229 0,0281 +0,0002 80,00 0,00 0, +0,850,0808 0,05 6 0.05 o #020008 52,71 87,29 87, 10,59!
090LI-9¿0,056,4- 09.05 9 A320005, ¡+295 ¡4-5915+0,65
0,0500 0,056 0,056 «010005 57,8 83,1 85,75 +0,62
0,128 0,056 0,057 +0,0008 77,1 22,83 25,59 +0,'5
0,162 0,0566 0,0575 +0,0009 81,50 18,50 18,33 «o, 50,2000 0,0568 0,0575 +0,0011 88,61 15,5 15, +0,89,
0,0800 0,0058 0,0056 +0,0002 92,22 7,7 8,28 9 ,86:
0,0 00 0,0019 0,001 0,0000 95,%g 8,55 8,5 0,00‘
0,0 01 0,0019 0,001 —0,0001 9g, 2,52 2,1 -0,18
0,1201 0,001 0,0017 -0,0002 9 ,38 1,56 1,85 —0,10,1602 0,001 0,0017 —o,0001 98, 9 1,11 1,05 —0,0
0,8209 0,0017 0,0018 _0,0005 99,60 0,80 0,5 -0,07
5,0069 0,0050 0,0029 -0,0021 99,90 0,10. 0,0 —0,08

El error inherente a la gravimetria es de 50,0Ó01 g. de N¿

quel que lógicamente influye más en los porcentajes cuando se opera
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.'00n pequeñns cantidades de ese metal.

2) Después de dosnr iodométricgmggtg_e;_cgggg : So tienen dos p0
sibilidades.

I- Haciendo la iodometria en presencia del ioduro de cobre prg

cipitqdo. En e te caso, a continuación de la valoración del co

bre; se solubiliza el precipitado con ácido tartárico y emonig
c0. La cantidad de ácido tertárico se calcula estequiométrica

monte; pero un ligero exceso no moleste. En cuento al amoniaco,

se ha probado que se requieren 10 cc. de solución de densidad

0,9 por cada 0,050 g; de cobre.

Se calienta un poco e baño maria para facilitar le solu

bilización y alli se precipita el niquel con dimetilglioximn,
necesitándose, nl igual que en el dosaJe directo, el exceso de

reactivo para el cobre presente,
Se deja 50 minutos aproximadamente en baño marie y se

filtra, lava, sccn y pesa comoen l)w‘ . I

II- Haciendo ie iodometria según se indicó, es decir, con el

ioduro de potasio necesario para solubiliznr el ioduro cuproso.

En este caso el proceso es mucho más rápido pues en esc mismo

medio - ligeramente acético - se precipita el nique1.- _
Despnés de la iodOmetria el liquido quede limpido e incg

loro; se calienta a 50° C y se añade la dimetilglioxima en eng

tidnd necesaria. E1precipitado de niquel-dimetilglioximq, co:

gule muybien, y no trepa comoen el caso anterior por las p1

redes del vaso, molestando en el lavado. El liquido permanece
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aún después del agregado del reactivo, limpido y prácticamente

incoloro, pues el cobre asi complejado, no reacciona con la di

metilglioxima dando la coloración pardo oscura que sc observa

al operar segúnlas técnicas anteriores.
Se deja 50-40 minutos a baño maria y se filtra. Se lava

primero con solución de ioduro do potasio y luego con agua a

50-60° C varias voces. Se seca y pesa igual que en los otros

casos.

A continuacion se incluyen los datos obtenidos según las dos técni

cas que se ensayaron para dosar níquel después de valorar el cobre.
Técnica I

J ,. 

Cobre Niquol (gr) ÉCobre Niqucl (%) ¡

(gr) Blanco Hallad Error g (%) Blanco Hallad Error'

0,0015 0,0279 0,0239 0,0000 5,10 90,90 90,90 0,000,0051 0,0279 0,02 0»0,0001 10,00 90,00 90,52 +0,52
0,0070 0,0279 0,02 9 0,0000 20,05 79,95 79,92 0,000,0119 0,0279 0,02 050,0001 29,89 0,11 o, +0,25
0,0186 0,0279 0,0281»0,0002 %0,00 0,00 o, 5 + ,%5
0,0500 0,0281 0,0286H0,0005 ,05 55,97 56, 6 ,0, Z
0,1000 0,0281 0,0288 0,000 g ,07 21,95 22,47 ,0,0,1500 0,0281 0,0289 0,000 0,25 15,77 10,21 10,!
0,2000 0,0281 0,029240,0011 8 ,6 12,51 l¿,79 10,h
0,1201 0,0019 0,002 0,0008 9 , 1, 6 1,35 +0,570,4209 0,0017 0,001 40,0001 99, 0 0, 0 o, 2 ¡0,06

Conopuede observarse, con este método se tienen errores

de magnitud semejante a los que se cometen dosando niquel directamep
te.

Las causas son por lógica, del mismotipo de las que origi



nan qquclLñs.

Cobref

("r)É

i

l

l

l

q

i 0,0015

0,0553

é0,0000'0,0050'0,005540,00012 ,qh,cL
0,0000-0,0019:0,0010»0,0000í ¿95,3

30,0001 0,0019;0,0020»o,0001. {07,6%
- 0,1201 0,0019!0,002030,0z01 ; 08,h'
, 0,160¿-0,001d=0,0010:0,0000; ¿00,79
¡ 0,ïl¿b 0,0017!0,001410,000 ' -0w,)
l O,hü9l

Blñnco

0,0¿79%0,0¿0000,0>01¡
0,0051=o,0279:0,0¿79'o,00009

z 0,0070'0,0279¡0,0¿79,0,0000¡
0,0119;0,0¿7q:0,o¿8040,0001g
0,0186=0,0¿79!o,o¿70.0,0000:
0,0000;0,0566;0,056890,00025
0,0500.o,o¿81¡0,020050,0005;

20,0300;0,037030,000L¿;
),IOÜHf0,025190,040530,000h?
0,1500;0,0¿01 0,0¿06k0,0005=
0,4038'0,0461 0,0c8h}0,0005'

9,0011: O’DoluI-O,IJ‘JO;Ï\ ")(),6¿_

“iquel (gr)
. _ _ .g¿Unllqd Errar :

ld

Tácnicw II

CobreÏ

(fi) i'Bl'ïnco

I

5,105
10,005
20,05:
(9,80,
00,00;

I5¿,71'
óh,p}7
69,40g

.-f

..¿_

+
Ú

l

níqurl (a)

94,90!
90,00:
79.95
0,11?

>0,00¿
47,29;
55,97
-O,5¿
21,05'

1,11
0,11;
0,56'

ÏHflllnd‘Error;

951¿u
00,00;
79,95
20,66;0,00
14-7p
íby55

:'1
i'or54l
. 0,0.“
: 0,00}
'*O)¿55

0,00I
€10,155
.10,¿0:

50,0? +0,55
¿¿,5¿ 70,30i
16,05;+0,¿6
1¿,57:,0,c6.
8,1¿;+0,5u
h,532 0,00
¿,5ó-+o,2.
1,68 40,12
1,11 0,00
0,53:—o,00
0,51.-o,07

Compflrnndoresultados, puede afirmarse nue los

metidos siquiendo la técnicw II, son los menores. "
mi

CIWVÏÏ" S CW

úte motivo, unión

al ahorro de tiempo que significa el hacer ambos dosnjes (de Cu y Ni)

en lu misma muestrw, 12 hace rocomendable.

En los ïros mátodos nstudiqdos, cuando aumenta el confnnïm

do de cobre, se pPASPntündiflcultudes de distintm tino. En lu téc

nica de dosqje direc+o y en la I después de la iodometrín, debido q

la dificultad de mqn'ener el cobre en solución V en la Il por el qu"

mento de la cantidad do ioduro de rotasin nao maria. En "sta úlfimq

técnica, se puede n erar bien hasta frento a un 90 ü de cobrp. “n



la

l'15 OtTWS,las dificultades comienzan a manifestqrno q pïrtir del

95 fi dc oso metal.
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EMPLEO DE FOSFATO O FLUORURO PARA COMPLEJAR EL HIERRO ANTES DEL DOSL

JE DE COBRE POR IODOMETRIA

En los casos de aleaciones de cobro y níquel, es frecuente

la presencia de hierro. Este metal, al estado de ión fórrico, libere

iodo, por lo que interfiere en la iodometria del cobre.

Complejsndoel hierro con fluoruro o fosfato, se tiene la

posibilidnd de dossr el cobre sin cometer error por exceso.

En soluciones sin hierro, la presencia de los complejnntes

citados - en cuntidqdes apreciables - no produce error.

vw

Acido fos- Fluoruro de Cobre (gr)
fórico (gr) potasio (gr) m

Blanco Hnllado

0,215 _ 0,0588 0 0585
0. 25 __ 0,05 110,05811
0. 50 ___ 0,05811 0,058
1,700 __ 0,0588 0,058
2.550 __ 0,058); 0,0585
_ 0,156 0,058L,0,058
_ 1,000 0,0588 0,058

Un ligero exceso de fluoruro o fosfato, no molesta. Un gran
exceso da resultados inexactos. Desconocinndoel contenido en hierro de

1. aleación, conviene añadir una solución del complejante gota n got"

hasta la desaparición del color del hierro y una o dos gotas en exec
s0.

En los casos en que ae usn fosfato para complejar el hierro

- que precipita comofosfato de hierro - se produce "after blueing",
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sobre todo si la concentración de hierro es alta.

El complejnntc se agrega después do llevar ln primitiva 32
lución sulfúrica a medioacético.

u
Hierro Acido Cobre (gr) Hierro Fluor. Cobre (gr)
' fosfor. potasio .‘rrrr
(8P) (gr) Blanco Hnllado (gr) (gr) BlancoiHnllndo

1 .1
. l .

0,0218 0 052 0,0588 0,0588 0,0218 0,156 0,0588 0,0589,
0,0218 0:051 0,0588 0,0585 0,0218 0,150 0,0588 0,0585

0,0218 0,0 7 0,0588 0,0583 0,0218 0,200 0,0588 0,05850,1092 .0,1 2 0,0588 0,058 0,0218 0,800 0,058810,0581
0,1092 0,215 0,0588 0,0581 0,1092 0,681 0,0588l0,05820,1092 0,298 0,0588 0,0579 0,1092 1,000 b,0588,0,0579

Se han hecho valoraciones de cobre en presencia do distin

Complejando con fluorggg

. . ._...._—._. ——.——.-._ .--- -N._9_-..._-..————

Hierro Cobre (gr)

(gr) Blanco Hallad Error

0,0011 0,0997 0,0997 0,0000
0,0022 0,0997 0,0997 0,0000
0,00 5 0,0997 0,0997 0,0000
0,00 5 0,0 97 0,0 97 0,0000
0,00 2 0,0 99 0,0 99 0,0000
0,00 8 0,0899 0,0899 0,00000,012 0,0899 0,0899 0,0000
0.0159 0,0899 0,0899 0,0000
0,0292 0,0899 0,0899 0,0000
0,08 7 0.0499 0.0899 0.0000
0,05 5 0,0h99 0,0899 0,00001
0,0729 0,0899 0,0899 0,0000,
0,0 9 0,0299 0,029 0,00002
0,0931 0,0299 0,029 90,0001!
0,10 8 0,0299 0,029 -0,0002|0,119 0,0299 0,029 —0,000 e
0,2691 0,0299 0,0295-0,000 ¡

cantidades de hierro, obteniéndose los siguientes resultados

Comploinndo con fosfato

Hierro Cobre (gr)

(gr) Blanco Hnllnd Error

0 0011 0 099 0 o 9 0 0000
050022 0:099 0:03989010001
0.0055 0.0997 0.0997 0.0000
0,0085 0,0 97 0,0 97 0,0000
0,00 2 0,0 99 0,0 99 0,0000
0,00 8 0,0899 0,0899 0,00000,012 0,0899 0,0899 0,0000
0,0159 0,0899 0,0899 0,0000
0,0292 0,0899 0,0899 0,0000
0,0h 7 0,0899 0,0899 0.0000
0,05 5 0.0h99 0,0899 0.0000
0,0729 0,0899 0 0899 0,0000
0,0889 0,0299 0,0299 0,0000
0,0951 0,0299 0,0299 0,0000
0,1068 0,0299 0,0299 0,00000,1 9 0,0299 0,029790,0002
0,2 91 0,0299 0,0297-0,0002
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Complejando con fluoruro ggmplejnndo con fosfato

Hierro Cobro (%) Hierro Cobro (%)

(%) ‘Blanco Hallad Error (%) Blanco Hallad Error

1,09 98, 1 98, 1 0,00 1,09 98, 1 98,91 0,00
2,17 9 1 5 9 n 5 0900 2,17 9 a 3 9 s92 *0’09
5,20 9 ,80 9 ,80 0,00 ,20 9 ,80 9 ,80 0,00
4,52 95,68 95,68 o,oo ¡3,52 95,6 95,68 o,oo
8,76 31,20 31,20 0,00 ,76 31,2 31,2 0,0015,75 0,2 0,25 0,00 15,75 0,2 0,2 0,00

20,16 73,82 7 ,80 0,00 20,16 7 ,8 7 ,82 0,0021,79 7 , 7 ,21e 0,00 21,79 7 ,21 73, 0,00
.56,92 65,08 .65,08' 0,00 6,92 65,08 65,08 0,0006,69 5,51 .F5,51, 0,00 ¿6,69 5,51 5,51 0,00
55,89 36,10 106,10‘ 0,00 53,89 36,10 36,10 0,00
59,36 00,60 00,60 0,00 59,56 00,60 00,60 0,00
60,00 00,00 00,00 0,00 60,00 00,00 00,00 0,00
70,00 50,00 29,95- 0,07 70,00 50,00 50,00 0,00

78,06 21,90 21,79 —0,15 78,06 21,90 21,3% 0,0080'00 zoaool 19,79L'0’21 ! 80900 zopoo 19) -0:1h
90,00 10,00¿ 9,80 —o,2o ; 90,00 10,00 9,95 —0,o5

nn base n estos resultados, se puede dosar cobre en presog

cin do hierro - hasta un 60 % - obteniéndose buenos resultados. Los

datos que antoceden Son promedios dc iodomctrins hechas por duplica
do.
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APLICACION h ALEACIONES

Aplicando lo visto hasta ahora e mezclas de sales que ro

produZCQnla composición de las qleflciones industrial V comercialme;

te conocidas - citadas en el "Handbookof Chemistry and Physics" de

Charles D. Hedgman,M.S.- se tienen los valores que figuran.en las

tablas adjuntas. Comose puede observqr, se aplicaron dos técnicas

estudiadas y cofiparqdns antes.

La presencia de otros cationes aumenta el error que se co

mete ql dosnr el niouel,—

En la nueva técnico, ln precipitación se hace en medie acá

tico y por lo tento, comodisminuyen las variables quo inciden en r”

dosaje, se obtienen datos reprodueibles y más exactos,

En los resultados obtenidos por dosaje directo del niquel,

influye sobre todo el lavado con agua ameniacnl y el exceso de hidré

xido de amonionecesario porq asegurar el pesaje del eine a cincato

y del cobre a complejo tetruamonineal.

En los casos en que hay hierro, se precipita comofosfato,

se filtra con papel banda negra y en el liquido se precede a la iodg

metris del cobre y gravimetrin del niquel, según la nueva técnica.

Pnra evitar el lavado del precipitado, que introduciria un

nuGVJerror por la posible adsorción de cobre y níquel, se lleva lo

solución acétiea 1 un mntraz de 100 ce.; alli se precipita el hierro

comofosfato y se enrasa con agua destilada. Se filtran 50 ee. de

esa solución que se recogen en un matrnz nfornde de esa capacidad.
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De más escá decir que en este caso, cs necesario trabajar

con una cantidad de muestra doble a la usada para aleaciones sin hig
rro.

En el método directo, se compleja ol hierro y el aluminio

con ácido citrico o tartárico y se dosa el níquel!

Los tipos citados en las tablas, corresponden a las si

guientes aleaciones :
I Ambrac A

II Nickel silver 18 % A

III Glass mold alloy, U.s.P, 1.560.775

IV Typewriter metal

V Nickel silver 18 fi B

VI German silver

VII German silver, commonformula

VIII Germansilver

IX Germansilver, best

X Hastclloy D

XI Monel metal

XII Solder, brazing

En las tablas adjuntas, (Téc.Dsignifica dosaje directo del níquel
(e.T,D. indica el error correspondiente.

(Téc,N oquivnle a técnica nuevá (Técnica II)

(e.T.N, es el error cometido en este caso,



19

:3É.5

911X —- I-9891‘c?COO‘C;8LZO‘C¡CICP‘CFC67C‘0C870‘rïnrc‘nqngI‘ovv7I‘og IXcerr‘r--TCF(‘C#IBZC‘Czcco‘cuze7o‘ooezc‘orocr‘cvgto‘ci9TO‘C2X -socr‘o--bccc‘ooazo‘nIO“C'C+I82”‘Fcavc‘cbcrb‘nsocfl‘cenrr‘c
ÉXI --LI9O‘OIZOCF‘PJ99QO‘0ecoc‘anLQO‘r992c‘"Irrr‘c+9280‘o9280‘“É IIIA--ezvc‘n2000‘0#992P‘cSCOC‘cr899C‘n292c‘cIrrr‘n—¿99r‘c898C‘rÉ IIA --vsvc‘cICOC'F*?92?‘F9nov‘r+6996‘c€92r‘nIoñr'PFGGGC‘Oaesc‘fiÏIA --9c9c‘r;20rc‘c-C92c‘r¿Crc‘0+casc‘cegco‘oICCC‘O*29?I'CZQfI‘rÉA --vigo‘oïznon‘n+9929‘o80"C‘““IL90'"292h‘oonoo‘o_60II‘c¿CII‘rAI -aioo‘:OBZH‘C?ICC0‘r*Ï87c‘Csrcr‘n+eazc‘n0976‘0Irnn‘9*66LC‘Csebr‘rIIIOC2”‘(-C870‘ÓÏZC“O‘PJBLZf‘”ztrr‘oneézn‘noezo‘cccqa‘crozr‘ranat‘r11 '--9920‘ñíficon‘04i82r‘Cv60“C‘0*687r‘?oezc‘cIcon‘o-CIot'oIICI‘CI -—-c¿oó‘rzc'r‘oazevc‘rearn‘cqae7h‘o(san‘rIcoc‘n»tgnt'oagot‘n

odïl];looueïgcome-[goouetg101-qu'H'oem10.11517'5‘0950011913-Io-II'Jpene};cone-[g

!(IB)(IB)(IS)k'

M910991v2c1191H-mn1v3auto(18)Ienbyfl_._“m_h(I?)quCo



Cobre(Á)

Níquel(fi)

Blanco

halladurror

BlancoÏTéc.D.

Error

!Téc.N.Errar

Cine
(3)

Blanco

Alum.

(í)
Blanco

Hierro

(Á1
Blanco

,Aleación

Tipo

75,33 65,30 601,43.) 57,30

75,05+3,65 64,94-0,35 6.),u.)J'JJ 57,3713,07 55,300,00 50,02v3,3¿ 55,3740,37 51,94—u,35 46,334303

9

3,303,00
33,003,00 43,03¿0,33

I l 4

20,00 15,33 14,33 20,30 15,30

15
í720,53 18,57 14,65 23,64 10,39

28

23,33 22,33 20,40 ‘93,32 .63,42

932

40,53 +3,57 .4

20,14w+0,14 '18,2540,26 13,93-3,13 22,0740,07 18,09%«3,39 14,87:—J,13 23,0543,35 22,24'«0,24 23,11+3,11

JO

93,303

g6L2141L21

8,93—3,37

5,00
17,00 11,30 '20,03 27,30 25,30 ¿5,30 25,00 34,00

I
II

III
IV

XII

20Í
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CONCLUSIONES

Se propone una técnica para dosnr cohre y niaucl sucesivamente on

la mismamuestra.

Sobre la tedhiCQen cuestión no se hallaron antecedentes biblio

gráfieos y tiene, reSpecto de las anteriores, la ventaja de der

mejores resultados aún en presencia de cantidades apreciables de

cobre. De este modo se elimina ol pnso previo y molesto de sepnrl
ción de ese cutión.

El proceso es simple y las operaciones unitarins que lo integran

limpias.

Tiene especial aplicación el análisis de aleacioncs que, además

de cobre y niqucl, pueden contener cantidades variables de cinc,

aluminio y hierro.

y\Ji a
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