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DETQRLINACION COLORIMETRICA DE NIQUEL EN ACEROS

Resumen:

Consistió este trabajo final en la determinación colorimé­
trica del níquel, con dimetilglioxima y usando iodo como
agente oxidante.

Base del método el seguido por E.J. Vaughamen su monogra­
fía "Further Advancesin the use of the spekker photoelec­
tric absortiometer in metallurgical analysis 1942"

Emplea dicho método espectro fotómetro eléctrico.

Nosotros hemosusadd el fotómetro de Pulfrich.

Se trata además de modificar el método variando el complejan
te citrato de amoniopor citrato de sodio y por ácido tar­
tárico.

Se calibró el fotómetro y se trazan las curvas correspondien
tes a distintas concentraciones y con distinto espesor de ag
sorción.

Se estudió el comportamiento a temperatura superior a la no;
mal, así comotambién la variación del color en función del
tiempo hasta su estabilidad.

Se estudiaron las posibles interferencias de los cationes
que comunmente acompañan al acero y hasta que proporción no
interfieren. Los cationes son:

RU 7H/fÍ



Zn, Mo, Ti, Al, Cu, Co, Mn, Cr y V. Además se estudiaron

los distintos sistemas que se forman, ej: Ni - Zn - Ni.­
Mo, Ni —Ti, Ni — A1, Después; Ni - Zn - Mo. Luego Ni ­

Zn - Mo- Ti, Más tarde Ni - Zn - Mo- Ti - Al, y asi sucg
sivamente.

Se establecienn las conclusiones finales.

4M /,,,,/K/
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I N T R 0 D U C C I 0 N:

Uhaspecto fundamental en las tareas de los laboratorios de
control metdlurgico, es indudablemente el tiempo que requig
ren los analisis a efectuar.

Ha sido puesta bien en claro la necesidad asi comola conve­
niencia, de prescindir, en ciertos casos, de un sistema de
separaciones y reconocimientos cscalonados (marcha analitica
clásica) en una muestra dada para orientarse directamente ha
cia la identificación del elementoa investigar.

Esta ha sido la finalidad de la obra de Feigl, que con sus"eg
sayos a la gota" (2) ofrece un conjunto de posibilidades que
cubren casi todas las exigencias del análisis cualitativo.

El interés de este enfoque se extiende al campocuantitativo,
en especial frente a muestras de composición más o menos cong
cidas, comoes nuestro caso de los aceros y otros ejemplos cg
moser aleaciones especiales, bronces, cementos etc. donde u­
na marchaanalítica carece de utilidad real e implicaría una
pérdida de tiempo considerable.

Esto se aplica notablemente al caso del níquel componenteme­
nor de gran número de aceros, comoasi también es utilizado
para el níquel en hierros," plata alemana " contiene 25 fl de
Ni, ' invar " 35 fl de Ni aleación que se caracteriza por su
bajo coeficiente de dilatación, " platinita " 40 fi Ni de coe­
ficiente de dilatación similar al vidrio que permite soldadu­
ras a la lámpara eléctrica, metal ” monel " 68 % de Ni se car
racteriza por su baja corrosión y su resistencia similar a la
del acero (4).



La reacción de la níquel-Cimetilglioxima en un estado supe­
rior de oxidación se prosta extraordinariamente, por su espg
cificioad, para un ensayo dirtcto, tanto por la sencillos ue
su realización, comopor el escaso númerodo interferencias,
comoao! también por su gran sensibilidad.

La rapidez del mitodo comoasi tambidn mi interés especial en
interiorizarmo de los problemas do la colorimetria mehan 112
vado al presento trabajo de comprobación de métodos ya tradi­
cionales.

¿"2:1libro "Matullurflcal Anályais" (3) de r. w. {lwwood y A. A.
R. Wooddescribe métodos colorimétrioos para la determinación

uo elementos on distintas aleacioneo y uno de ellos pertenecieg
to a B. . Vaughan "The uoe of the opekher photo - electric ag
sorptión meter in matallurgical analysis in 1941" ha dudo ori­
gen a esta tesis.

Para nuestra empresautilizaremos el rotómotro do Pulfrich, que
por su amplia divulgación, comoasi también por su no muyele­
vado prooio lo hacen accesible aún en laboratorios modestos.



CJ)

A I I E O E D E I I E gl

Quienpor’prinsra ves ussrs ls dinotilglioxins para la deterb
ninosión 4.1 s1 " *’me Isohgseff en 1905. ¡proveen-nao ls. 15
solubilidad del compuestotornado por snbss sustancias en no­
dio snonisoal, según el esquemade rssocidn (s).

Soguts luego ls determinaoian ¿revisltrica directa, metodoeg
te qne a psssr de su sniigledsd perlsneee oono recurso decis;
vo sienwre que las condiciones ds trsbsjo pernitsn usarlo.

a)

4* y
2 I + ' ¡í ’

CH5-C=/V0H CHJ'C=/V./ \./V=C’C”5
OH no

Cssi veinte años despues spsreoe uns notable innovaoidn on el
uso doi resotivo que nos ooups reigl, en el transcurso ds sus
notsbles hsllssgos de reactivos orglnioos especificos y seno;
bles, hsbis ya sentsds isa bases del reoonooiniento de 1a espg
citioidad ds ciertos funciones orllnicas psrs ostsrninsdos mg
tsles.

2.1 oi caso del sgrupsnisnto atómico (b) especifico para el
Ni + *, en quo BI y 32 son grupos alquilos, pero quo presents
ls caracteristica de no sctusr sl estar los dos ¡tomosde 'C'
on un mis-o núcleo bonolnioo (o), pero quo vuolvs a ser ofi­
css en ol mismo compuesto pero hidrogensdo (d). Ver (6 y 7).



R.—C=NCH =/\/0H =NOH

Rg_¿=/\/Úfl :A/OH :NÜH

(b) (c) (0/)

Del mismomodotenemos la agrupación atómica (e) especifica
para el Co, al formar parte de un anillo. comoen eli

R'_(i:=o <R—-N—0HÍ

íï¿-C3== h/0l4 fil==c7

(e) (Fl
1 nitroao - 2 naftol (9); asi comola estructura F presente en

el 'oupferrón' 06 H5. (NO). NOEque es debilmente específica pg
ra el Fe, sto. Ver (6, 2, 8, 10).

En los casos mencionados, es notable el hecho de que el número
de grupos ¡cidoa que entran en la formación del complejo ee i­
gual a la valencia del oatidn que participa. Wernerllamaba a
los compuestos de este tipo 'salea complejas internas de segmg
de orden".

Precisamente el hecho de formarse un compuesta ne iónico, don­
de la valencia de la molecula resultante es nula, explica slgg
nas de las propiedades fisicas que ¡nenas de ellos exhiben, su
baja solubilidad en agus, y su capacidad de disOIVerse en sol­
ventes orgánicos.

reigl fué quién en 1924 encontró que el N1 + + no precipitaba
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cn solucioncc cncnicoalec con dilctilgliozina cuandoac ha­
llaban prcccntcc cuctcncicc oxidantes, p. c1. nitratoc, ferri.
cicnuroc, pcróndoc, pcnmgcnatoc, etc. y ac producía cn ong
bio unn coloración rojinn intcncc, lucho ¡ic ccnciblc quo la
rocooión original (ll). Logrcbccat. coloración tratando la
coluoión clonicocl con pcrózióc dc plclo y colación dc dimctfiL
glioxima. Igual-onto dctcrlinó quo ncntrlliscndo lc coluoión

ptccipttlbn cl couplcjc (dinctilgl)2 - Ni 0 y quo aoidifioan­
do, cl ciclo ec dccoolycntc.

Etcctncndc ccto cn prcccncic dc IK cc libcrcbc unn cantidad dc
iodc cquivnlcntc c 1. Inducción a. ¡1 ‘ * * * n Ni * * .
Por la. ccrcotcrícticcc dcl nótcdo, óctc no cc prcctcbc al tng
bajo analítico oorricntc.

Rollo! (12) introdujo comooxidantc cn lo roccoión cl agua dc

bronc, ncutrnlilcndc c1 cxoccc dc lc nicnn con ¡33 y ¡grognnp
lo lucen ln colación dc dinctilglioxima..

Tcnbión cnccyó c1 noc dc hipooloritoc c hipobrclitoc, ócccchóg
doloc por dar cn frio una coloración cycncc anaranjado, que cg
lo virc c1 rojo cl ocho dc doc dico.

noción cn 1951 introdujo Coop-r (13) .1 uno a. 1. colación de
12 ocno oxidcntc para obtener cl couplcjc dc Ni tctrcwllcntc
y dcoolorundc cl czccco con HE3, gnc a lc vc: lo cnplcc comod;
colvcntc dc lc ¿inutilslioxima.

De lo czpuccto cntcriormcntc vcnoc quo por: lc dcterminaoión
dcl Ni oolorimótriccmcntc cn un cctcdo cupcrior dc oxidación lc
prioticc cc limitó cl uco dcl bro-c cn solución acuosa ccturcda
y colo muyrcciontcmcntc sc aplico cl problema cl iodo, cuyo cg
lución ec lucho n‘- cctcblc y cómodadc preparar: manejar.



noobama. ha “antena “¡animen onla deux-mamada
do).M, umam\ “Jounin. d ¡Madonna losspan­
tu y “¡diurno los{mala-lucir"y ¡Wrotómtrol
queeliminaronla humana: ¡a la una, ¡”hunden can
“luk- fotoouomims. mi. GOBIIÍBIOO“¡mln que ln unu­
don. pam“... ninia-o, spnm mtoloutrioy “¡NIE
"tri. ¡1mw.“ 60níquel“asuman...

camu r sam" (14). ¡o 1932bag-h de 41-01”! h n10.­
olh en“No nin-ln encontras. muan conmi y ¡1n­
unizaren mino. “Nathan1a¡aman do“usuaria
y en unmn dodominath aint-n 01“¡9161. conun,
o].m1 unavu han. u nom. a volta-nun alcohol,¡tor
y "1.1|14|:un «Woo {aweflfitnmnto oonsolu­
cion. tenia iguala-nt.¡nt-“q.

rom (13).On194o.una m “¡un suman ¡mn deton­
ninnr1. uma-ik “lam. qma tm Denon-innonu­
“du 60¡1 'bd',on pronunciado unoumunn y maine.

San. u 163100¡alo pueda no un“. oa solucion" un: 4111114.­
: exhibe,01 ¡amamant- d- on una ao "¡gundam y de lo.
“inche. 11.1“.lo mtuuuua.

Fontiene un una, “una (16)mean no “mas. cn
paguen.om]... entran c1 compi-Joo. alentar-o y w111; a
mm cntu. mou un bro-o.para“una al.«empujaun!
nina", ¿o ¡1ta sensibilidad.

Korman y Yomo" (11) aplicaba 1. cancun conum dc ha!
m0Para ¡own o fundición, introduciendo al un de m «¡mln-g
u ¿1:3.1 h, unun em 1. "un a. ¡menea “rn-sto do
2:3y l, ¡un evitar lo. precipitado. ¡1 ¡un 3;:3.



Makopcacey Craft (18) modificando un “todo de Murray y Ashley
(19) para el desarrollo a. la coloración utilizaron .1 agregado
de Koala6 N luego de obtenida la reacción cn la torna usual, ta!
bien ocn ácido tart‘rico comoeonpchants. Los autores alegaban
un aumento de la intensidad de coloración cinco minutos después
la adición del último reactivo. No Obstante hacian notar que a;
gamasveces la coloración diclinuía por impurezas nel ¿cido tar­
tarico o de la diaetilglioxina, suninistrando manerasde evitar
esa dificultad.

TambienSandell, en su conocida obra (20) cita un ¡{todo colori­
aitrice basado sobre los si.“ principios, usandoconocomple­
jante, citrato de sodio, clcrotorae cono solvente no siscible y
extrayendo este con ¡C1 diluido, para terminar andando la fase
acuosa con cl clasico ¡[todo del bruno.

Asinisnc comparalas. coloraciones a traves de un filtro verde.
Hacenotar ¡anden en que la curva de referencia deberí hacerse
con soluciones de Ni J' * que tengan la mis-a acidos original y
que las lecturas se efectúen antes dc los 15 minutos.

En 1945 Human (21) ensayo el uso de otro oxidante eficaz; el
persulrato de aaohic, prescindiendo al nino tiempo de comp].ch

tes para el re, ya que el (30)} Fe tomado por el agregado de
N83se filtraba innediatammts antes de la valorición colorimdtri
ca.

Pero el trabajo nas exhaustivo de los últimos años es el de li!
chell y Mellon (22) que analizaron los “Versos factores que Ju;
aan en logro de la reacción.

a) Efecto de la cmcentracióe de los reactivos:

Conviene agregar un'axceao de agua de bromlohasta coloración me
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rilla, luego una hasta desaparición de esa coloración y luego
exceso de 5 ml ya que a pH menores la intensidad disminuye.

Usan sólo 1 nl de solución 0,I f de dimetilglioxima que es s!
ficiento por trabajaroe en presencia de muypoco Ni + +. Uh
exceso, hasta 20 ml, lo tiene influencia.

b) ¡recto del solvente:

Si la cantidad de etanol necesario para disolver el reactivo es
1a que se encuentra en la determinacion, la solución obtenida
es muyinestable. La minimaestabilidad se halla con aproxima
damente 55 fi de etanol en que el color recién empieza a caer a
los 30 minutos.‘ Concentraciones mayores summntan1a velocidad
de disminución del color.

c) Efectos de diversos iones!

Los autores encontraron que a una concentración 300 veces ma­
yor que la del Ni diversos iones se comportan asi:
no interfieren: acetato, arseniato, arsenito, bensoato, barato,
bromuro, carbonato, cloruro, citrato, cianuro, fluoruro, formig
to, iodato, lactato, molibdato,nitrato, nitrito, onlato, por;
clorato, periodato, fosfato, pirofosfato, sulfato, snlfito, tag
trato, tungstato, litio, potasio, sodio. a

Precinitan o interfieren: cloroestannito, cloroestannato, iodu-'
ro, permanganato,silicato, tiosulrato, vanadato, aluminio, an­
timonio, bario, berilio, bismuto, cerio, cromo, cobre, hierrofig
rroso y férrico, plomo, magnesio, manganeso,mercurio, platino,

plata, estronoio, torio, titanio, uranilo y zirconio que deben
ser eliminados o complejados.

Adendainterfieren Eor su color : oro, cobalto y bicromato.



Otros molesten ei están en cantidades gggggggzoloreto, eelenie­
to, eulfooianuro, oadnio, oaloio y eine.

E1 procedimiento que Iitehell y nellon recomiendenconsiste en
precipitar con agua de brono y enonieoo, posterior redieoluoión
en ECI y segunda preoipitaeidn en la miel: forma. A los doo fi;
tredoe ee lee agrege 1o cantidad de eloohol y (55 #Dde solución
de dinotilglioximn. Se lleve e volunen para comparar luego ee­
pectrofotomfitricamente.

Este metodomorooid le crítica de reirhell (23) quin opinó que en
realidad oe obtenía una suspensión de particulas del oonpiejo n;
quel-dimetilgliozima y que,por lo tanto, ere en rigor una turbi­
dimetrin en vez de una oolorinetríe.
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1) a) Ventajas con rsaposts a astodos gravindtrioos.

2
V
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Ni - un , Ni - Cr , Ni - v

Ni-Zn-Mo-Ti-Al-Co-Cu yNi-Zn-lo­
Ii-n-Co-Cu-h-Cr-v

4) Verificación del ¡“todo con un acero patrón.
5) Conclusiones General...
6) Bibliografia.

LIMITES DE ERROR EN LAS MEDIDAS DE CGCEN‘I‘üCLQ

Conalgo de práctico puede notarlo una diferencia de iluinecidn
entre lao dos mitades del campovisual, cundo entre ollo- exis­
te una diferencia de l hasta 2 fl.

Conola extinción oe el logaritno de lo relación entre lao intog
Iidndoc, el error será dependiente del valor absoluto del coefi­
ciente de extinción.

¡al siguiente tabla, debida a Weigert (optiacho Methodondor Ghe­
mic) dn lo. errore- de que podrán venir afectado. los coeficien­
tes de extinción y por lo tanto las concentraciones, pero diatig
toe valoren de la absorción.

Intensidad de 1a Limite de error en tonto por
las transmitido E ciento, para un error de lectura.

1 2 f 1%

10 x 1,000 0,43 0,86
50 fi 0.301 1.46 2,92
90 fi 0,046 9,6 19.2
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95 fi 0,022 20 4o

99 s 0,044 100 zoo

De aqui results que las-mediciones de E, o de la concentración
en materia colorante, serán tanto nenes exactas cuento máspe­
quenn sea la absorción luminosa. Cuandola luz transmitida i tie
ne valores comprendidos entre 90 y 100 se coneten errores enomes
y por lo tanto les usdidns en teles condiciones carecen de valer.
Asimismose producen errores de gran consideración cuando las ng
dides se efectuen con observaciones excesivlnente grandes. o sea
cuando i es inferior al 10 f pues entonces le medida es muydit;
oil, a causa de le poca luminosidad del campovisual.

Las condiciones opti-as pere el funcionamiento de nuestro fotóne­
tro gradual se obtienen cuando se opera entre valores de i conan
didos entre 10 y 50 fi.

En consecuencia; deberá elegirse el espesor de la caps absorbente,
de nodo que las lecturas se realicen en dicho intervalo. En estas
condiciones el limite de error para las medidas de concentración
vería entre 0.5 y 0.3 fi.

Otrn causa de error consiste; ln ley de Beer es sólo rigurosamen­
te vllida pere la lus absebente noneoron‘tica, es decir, de lon­
gitud de ande determinada.

En el fotónetro gradual de Pulfrich se Opera siempre con una re­
gión espectral nie o menosextensa, en cuyo caso 1a ley de Beer
ya no se cumpleenctamentg Esta circunstancia no produce errg

res de consideración en le práctica , sino cuando la curva de eb­
sorción del liquido estudiado posee una caida brusca dentro del dg
ninia espectral del filtro que se utilice.
Se reconoce la existencia de este inconveniente, en que las dos
mitades aparecen de distinto color, según ya lo hicimos notar.



OARACTERISTICAS DEL METODO

a) El reactivo:

La dimetilglioxima es un polvo blanco, microoriitalino, de P.F.
234,5 9 C. Es practicamente insoluble en agua, pero se disuel­
ve bastante en los alcoholes inferiores, en acetona, etc.

Las propiedades acidicas de la dinstilglioxima Justifican su sg
lubilidad en alcaliso

La sal sódica puede obtenerse en el comercio y emplearse al 2 ó

3 96(24) Cooper (13) disuelve la dinetilgliorina en m3 1:1 en
la proporción de l graso por litro.

b) La reacción:

La dimetilglioxima precipita completan-te el Ni, dando el con­
puesto ya visto, que tiene en agua fría una solubilidad de 0,1
mg fi ml entre los pH 7,5 y 8,1. Tambión reacciona con el Pd + +
precipitóndolo completamente, pero no totalmente al Bb, Pt y g
tros cationes.

+ +Con el Fe *+ y Co da una sensible coloración roja (10).

Ia sabemosque la presencia de ciertos oxidantes impide aquella.
precipitación y se produce con el Ni una coloración rojiza, muy
sensible, mayorque la del precipitado clasico.

reigl ya demostró en 1924 (ll) que el Ni pasaba de bivalente a
tetravalente, de acuerdoa la cantidad de iodo liberada al vol­
ver por scidificación a la valencia normal.

Pero la estructura del complejopodria ser que variara sólo e­
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leotriosnente por perdida de dos electrones, o formalmentepor
el. pasaje de dos N de trivalentes a pentsvalentes o por una mg
difioneión interna de los orbitales stdnieos del N1, según pugde
de consultan- en ls Mbhegratts sobre las valeneiss' de este
metal (25).

r '\

3," CH3-——C=N——OO-M: C-CHJ

n M ,\ i
'— //' / _—: C >--*—CH5CH5—'C-N‘0H Ho"

“H C C. H5
n CH3 c _N_o‘ o unn —«

H} \_ M/
Ne 1

CH C "_ A/ \L0*JV'2': C -----mc3- r A“,

Así tendríms un {er-duden ión eonplejo (g) aparentemente sin;
lar .1 [N1 (sus) 4 J* * e ¡1 [N1 (nao) 4] + *, dado qu. .1 N1 es
tetrseevalente, estan“ en un lille slene todas las agrupaoianes
atómicas (6). Tslbun es de señslsr squ! que en el caso de ls
ntquel-dinetilglionn ne se nallsron isóneroe 01s - trans, coso
podrls esperarse ds ser correcta ls “mln dndsen (s). Este
hecho nando a proponer ¡ms “mln een un puente de Hidrógendh)
que daría ln simetría requerida por ls soleeuls.

Ls carga electrica del oonpleJe explica. alguna.-enrseteristioas
que difieren del de N1Mvnlente. Este es soluble en un gran mi
mero de solventes ordnicos ne nisoibles con el agua, eter, olo­
rofome, neetstos de etile, smile, ets.

Recientenente, Hoomnan(26) afirmo ls existencia. de dos como;
tos de N1 4 +3 uno que se formaría s les 5 minutos y desapsreog
rin en 24 horas, de color rojo anaranjado, tomado por un ¡tono



de N1 y dos moléculas de dimetilglioxina; el otro con un ¡tomo
de lu y por 4 de diaetilg'liexua, reja violaeeo, daría au un;
no ¡en l hora y sólo desaparecerta un 20 f a laa 24 horae. Pe­
ro edlo la primera de estas dos sustancias (mejor dicho la me;
ela eri-tante en loa primerosmutee) intereea a los erecto­
analíticos.

Los ondantee n‘e usados, hasta ahora, en el trabajo de labor;
torio, han sido: 1) pensando de plome,2) agua de bro-o, 3) per­
aulratoe y 4| ¡alusión de loto. loeotree heaoe prereride ea­
ta última, por au mayor facilidad de preparaoldn y maneje y la
rapidez de eu acción.

m una reúnan muyreciente sobre la eetereequímioa y las va­
lencia: del N1 (25), entee ya oitadaa, ee diente el case de 1a
coloración púrpura oeeura obtenida entre el N1y la o- fenileg
¿laminapor endaeión al aire de la eolueih enmiaeal ya en!
(¡lada por tem y ram, que libera 12 de lee Maduroeen medio
leido, a la que ee le asigne 1a fórmla (I). Eeta ea actual­
mente dificil de aceptar, pude ei ee tratara de N14 + ee eep_e_
raría hexaeovalenoia y ee ha demetrade que el eenpueeto ee un
no elocuente, ümgnüüee en “lución aaefónioa, lo que ee­
gúnlaa teoriae de num haria eee insostenible; aaa bien 'ee
deberia pensar en ¡1 bivalente. Inae“mln (II); (III) y (
IV) con Ii 4' 4' pueden explicar el poder ondante del complejo,
pero lae ¡edicionee mirarnjae evidemcienque ne ha grupos
¡nine preaentee, le queenluria laa variantee (II) y (III).

Quedada la tómla (IV) para explicar en inteneo color, por
las doblea ligadura. eonjugadaay el desequilibrio electróni­
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IY .

NH NH NH2\1¡/N<- \
:Afi’ Jfi \

.NH ‘NH. ¡”2" ”=\
1) ,

, NHZHNHZ + ¡swf/NH \
_ \ xA/l/ Alá

\ N’L\N= ‘ - 7V”, \NH\ +
(zu) (137

Elton rnIult-do- podrán extrnpolnroo ¡1 cano del H1y la a1met1¿
glioxina, para encontrarnos cntanoea quo 1a supuesta oxidación
no el n‘- dÉ; un roordennlionto oléotrúnioo dal complejo bivnp
lante do N1, induotlo por 1n- ocntignraciono- orbitales de otra­
sustancial presento. y 01 pH del ¡0610. Los hallnlsto do Hoo­
rtnnn parace nor la prlnnrn etapa un 1. rooolueian de estas 1n­

odgnitagg



CMIC! GES DE - HO

I) Comle aoidn:

Situlndonee, en general, ente une muestre que contenga, además
de Hi, otros metelee peeedoe, comoel te (caso de eoeroe) ee
praeente le necesidad de eliminar eete elemento el efectuar le
reeoeidu ¡u *' "’ dimetilglioxin por intervenir de 1. eiguiente
menores

Fe ‘ +2 A1 iguei que el Co * + reeoeione con le dimetilgliozime
dandouna coloración rose, no siendo entieionte regular el pl mg

diente un buffer de ¡oido aoltioo - acetato; lo mejor ee oxiderb

1°e

4.Fe _++ a este cree problemas el elocliniler con m3 lo que ee
egreve por estar en oonoentreoian ¡moho mayor que el Ni + +.
Por tal motive ee necesario impedir le preeipitecidn mediante el
agregado de oomplejantee que mantenga el re en soluoifin. Son los
siguientee loe ¡de ueedoe cuyes poeibilidadee ee anelizarin.

Fluoruroe; En bien conocida le propiedad que poseen de former un

complejo tino - farrioo, generalmete descripto como(re T6) a
deje une intima proporoión de ionee re ‘ + * libroe en le eolnoidn.

Tambiénfrente e otros (Co + ¿, UD:+ +, ete.) dan complejos esta
blee que han oido aprovechados con fines analíticos (27, 28, 29).

Sin embargoeu oepeeidei de impedir le preoipiteeidn del (80)3re
ee deficiente puee la eolueidn permaneceturbio y no limpide oo­

v CB"

mo en el oeso de loe oitrmtoe.

Tertggtoe: El ¡oido tertirioo comoene eelee eleelinee eolublee



fueron probados on eoluoidn 20 1 para el ¿oido pero menor para le
¡al dioódica. Ver (17 y 18). El resultado alcanzado fut satin­
fnctorio. Se tropeló con ol inoovenionto do lo mala conservación
de lo eoluoidn por lo facilidad con quo operacion en la superficie
o interior dol liquido, colonias vieibloe y hongoey seguramente
abundante flora mioroeodpioo. Adendaintorfiero el K+ on ¡odio
(oido.

Perrio os: reigl encontró que interfiere en la reacción de la
níquel dimotilgllozila (ll).

Citratoo: Sun grand-e vontajae son:

o) alta solubilidad dol oitrndo de ¡odio y ¡oido cítrico.

b) oolueionoo inoolorno, preservación indefinido de las misma. no­
diante el ogrogedode oanoorvadoree, sin producir interferencias.
(13) (16).

dación

¿ggg do brogg: Ubadopor Rollet (12) raeulto un oxidante en‘rgioo
quo oxido adecuadamlnte al Ni + +. Tiene el inoovenionte do quo
lo ton-ido do loe vapoteo de broma oo ¡lts y ou manejo molesto.
Novaría la coloración anto. o doapule de agregar ol NH3
trolls. ol oró--a de brono y llevo ol pHo lo zona conveniente.

quo no"­

+
+ 6 Br - 4 6 NE43 Br? + 8 N53 ——+ N2

Siendo el desprendimiento gaseoso visible y cali inetantdnoo, con

doooloraoidntotol de lo colación ¡1 oo un testigo y lo aparición
del color rojo on presencia do Ni.

Solución do iodon Cooper (13) introdujo este reactivo. Agregada



la coluoidn al extracto ácido que continc el Ni dote adquiere un
color naranja aaarillento y el efecto oxidante ee prácticamente
inctantdneo. El exceeo de iodo ee eliaina taibidn con amoniaco

eegdns '

-—-hx + 6 un ‘-+ 6 I312 + 8 NHJ 2 4

Si la cantidad de ¡33 agregada ee baja ee puedd producir la forb
nación de un precipitado negro de iodaainaa

J.
a + 3 I ’ + 3 HE4312 + 4 LH -—-pI

3 3

Ia.eolneidn dc I2 alaaoenafia en un fra-co de vidrio con tapón e!
merilado ec de ccneervación indefinida. Por eetae razones ha a;
dc el reactivo de nuestra elección.

Otroe ogidanteas

Hipoclorito de sodio, da colo una oxidación parcial puec aparece
precipitado de níquel diaetilglioxiaa.

Acidolitrieo, no revela aooidn ozidante apreciable tanto conce!
trade ocao diluido.
Cloraninaos no dan efectoe de oxidación apreciable y adonde éctae
drogas ae deterioran facilmente lo que excluye cu neo.

Perenlfatoag en uee ha tenido existo (30) (21) enpledndoee 82 O8
(n H4)2 al zo t en 1a eoluoidn anoniacal a. ¡1 * *. 31 inconve­
niente principal de detae aoluoicnee reside en en poca estabili­
dad.

Agua oxigenada; en ¡odio ¡cido no ee produce reacción de oxida­
ción, aiontrae que en ¡odio alcniacal hay descomposición con dog
prendiniento de oxigeno. La oxidación ee eólo parcial.
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orteno e del Ii en oe eroe l

Ente elemento ee enploe cano eleente en el enero entes que loe
tretenientoe terniooe fueren una prietion general.

Conoforteleoodor de le forrite, eoluble en el hierro en'todee
proporeionee, mejore lne propiededee del eoero bruto de lnnlng
ción, partieulernente la estriooión, elerunniente y reeilien­
Oiie

La oareoteríetioe ¡le noteble de loe eoeroe al níquel ee eu tg
nnoidnd, particular-ente e tenpernturen bajo cero, en loo ace­
roe que ee enpleen nor-elleedoe, en eeoeienee ¿rendee neJorn g
ouandenentelee oereoteríetioee de reeieteneie, y en nenor gr;
do, le duotllidnd.

El níquel diellnuye las tenpornturne de temple 3 aumentela eg
nn de tengeretnree en le que puede lograrlo un tratamiento td;
¡leo efieee. Beto einplitiee el trntaniento y da un Iergen de
seguridad, lo que ee particular-ente útil en loe peqnefloete»
lleree que no diepunen do elementos prooieee de control. El
níquel retardo tanbien el crecimiento del greno e elmdne te!
pereturee, dlenlnuyele dletoreidn en el tenple y linite el e­
grietamiento dlelinnyende edenle le oxidación. Inteneifioe yor
último, loe efectos benetieioeoe de otroe elenentoe none crono

y nollbdeno.
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OTROS ¡BIODOS O C S E I DBL

Niguel ¡or tiooarbenato de ¡otaegos

Cuandoel tioearbonato de pote-ie actúa eobre una eolueidn ano­
niacal de níquel ee produce un eolor rojo rosado que ae oacure­
oe a rojo oscuro e narran.

Dicho color ae puede estimar por oelorinetría.

Cierto. netalea cono aer eobre y ondnio interfieren pero pueden
eer preeipitadoe een ¡oido eulrhidriee.

langaneeo, hierro y cobalto presente oono eolpueeto eobaltoeo
tanbien interfieren. El cobalto ee oxidado y loa otroa elemen­
toe hay que eliminarlos antes de aplicar el reactivo.

El cine torna un precipitado blanco een el reactivo, pero ello no
ocurre cuandoeat! presente en poea cantidad y ee realiza el tr!
bajo ripidanente. La eeparaoión del eine del níquel ee bastante
molesta.

La aueetrn debe eer elegida conteniendo ¡enoe de 2,5 ¡gr de n1­
quel.

Leaoondioionea deben aer estrechamente controladas para poder e!
plear el metodoen la inveetigaeión cuantitativa del níquel en a­
oeroe.

El níquel puede preeentarae comoelorlro, sulfato e nitrato en 4p
oido. o solución neutra.

una determinación ae puede efectuar en una hora y media.
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h “lución doumflmto dcpotasio¡todoguardar" damn
m num.

En 20 ¡1. 0.17 l‘ a níquel dan un rojo oscuro 10,0908 ng un g
“rulo num.

2.1“activo solo tun. uncolor manana.

¡no Dijon- relatado- son anonth antro 0,1 y 0,02 ug de nt­
¡ng1 correspondiendo a 5 a 1 mg. de níquel en la muestra disuel_

ta de aproximadamente 4 gr.WW'
El “no canto d- potuio o. un nativo muy“nothin para o].
níquel.

21 color u soluciono-uma“ o. un rojo oscuro.

m ¡“odou ¡un! «o 1“ ¡nouna “¡studied-n o I-Wllg
sin.

E1mano-o tsuru.” on01colorcuandouu manto enm
du muda-n, anima n miro-mn cuandononmntm 15
a On .10

En¡atan-1 ¡10163100¡un lo. un)... ol “todo tu desarrollado
nono“ ¡xml-¡no ¡"conto engm mua“ con pm interna-ir.

m num deboser cuando pu“ M un color púrpura marta. El
comio deboun: mi. o ddlo centrado ¡uu- un¡[todoup;
01.1.



E3 CO

Otros iones que dan color son Sb, Bi, Cd, Co, Cu, Hg, A3¿ Pd, Pt,

Zn, Ge, Sn, Au, Th, Ti,y v. El Ca, Ig, Ba, Sr, A1,y ro¿’ no ne­
cesitan sor eliminados.

El color puede desnrroliarse en soluciones neutrss e ¿oídas Ls
acidez puede vurisr desde 0,0001 molar e 0,1 molar ¡oido clorhí,
úrico o gestion.

Si el níquel es menorque 0,05 I‘ uns (side: sobre 0,01 lolnr da
un color narran o snsrillente en lugar de rosn.

El n‘xímo de error del n‘todo es de 5 i.

Se han hecho determinsoiunes de 1 ng de níquel con un error del
2 fi.Mms
Ls reacción del níquel aan formsldozinn, puede ser ussds para ls
estimación del níquel en sales de cobalto.

Se produce un tinte de color narran.

El métodosones hasta 0,1 í de níquel en sales de cobalto.

Reactivo: es uns ¡escls de 7 al. de clorhidrato de hídrnoinn con
15 nl de agus y 3 gr. de tri 0:1 netileno oslentsdo e ebullición
lentamente, hsrvido hasta que se solar: y filtrado.Wi
En ausencia de otros metales que dun sulfuros coloreadas puede
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ser aplicado (¡te métodopara el níquel.

El color desarrollado es rojizo oscuro producido por el ¡altura
de níquel al estado eoloidal.

El mltodo no en muy sensible ni tampoco ventajoso.

Otros reactivos que ¡o han rocomnndndoson la notilbennoilglioqi
mny ln,abfurildio¡1nn, ésta última rooonnndadnpor Soulo.

Las Ventajas quo se indican Ian; la thn111d1°lill en más solup
ble en agua y ol compuesto de níquel contiene solamente 11,81
por ciento de níquel (la níquel-dinntilsliozinn tiene 20,31 f do
níquel).

Su fórmula es:

HC=CH



MÉTHICA DE NI"‘UE EN ACEROSDETERMINACIGNcogen;

Fundamento:

Empleandoun agente oxidanto en medio alcalina que contenga el
ion níquel y diuetilglioximn ae produce una coloración debido
e un complejo en el cual el níquel tiene una valencia superior
e dos comose demuestra por la liberación de iodo si se trata
o la solución de iodo ai ae trata a 1a solución con ioduro de
potasio en medio ácido.

reunion a emplear:

Le.aleación so disuelve en ácido nítrico, ee tome una parte nl_i_
cuota y el níquel se determina por el letode del complejo que
forma con la dimetilglioxima, el cual se forma en anonieoal.
Le precipitación del complejo ee evitado por la noción del iodo
en solución.

Lo interferencia de loe notalee que en solución amoniecal proc;
piterían, oo salvado por la adición de ácido cítrico.

La lectura de los resultados ee proporcional a la cantidad de n;
quel presente en la aleación por extrnpolaoidn e un gráfico de
oelibraoidn.

RELCTIVOS REQUERIDOS

Acido nítrico densidad 1,42
Solución Citrato de amonio 500 gr de ¿oido cítrico se

disuelven en 500 nl de HONH¿
y llevado a 1 litro con agua
destilada.



Solución lodo
¿cluoidn ¿iidróxido de malo

SoluciónEimtiglicnu Macul --­

Solución N1qual

2a

solución 15/10
500 nl de 80m4 (p... 0,88)
n llendo a l litro conl!­
sua.
Unme dodiutilglionn
u “mol” OnSWll de h;_
6:64:14.de none y u llo­
n a un litro conuna.
{hasolución"inunda
conteniendo O,lOO¡r por 1,;
tro de níquel, obtuiblo ya
un a partir do níquel puro
pro-anilla“ o un poso ¡prg
piado de sulfato de ntquol
a otra ul nprophdn. (Enel
presento trabajo no ha un­do o



EQ nl

M E T 0 D 0 8

Tomar 0,5 gr. del acero a estudiar y ntaoarlo can 20 oo do ¡03H
uno a una (oonvicno emplear un orionnnyor do 500 ¡1) se hierva
hnsta que 1a dinolnoidn con couplota y hayan oido clininadol los
óxido. do nitrógono. Enfriar y llovar a 200 ¡1 con agua. Io­
mar dos partos alícuota: do lo ¡1 cada un. y procodnr cono .1­
gue:

1) Solución blanco:

Agrogcr 10 ¡1 de solución do citrato de alan10,35 ¡1 de agua y

5 nl de lodo3/10 y ao .1 a. 1; loluoih a. uma“ a» mono
Llevar a 100 ¡1 can agua.

2) Solución coloreadn:

Agrngar 10 Il do solución de citrato do amonio, 35 de agan, 5 Il
de solución de iodo y 20 m1 de solución anuninonl do dimot113112_
ximn. Llevar a 100 ml con agua.

Equivnlencia entra el volumonds la solucidn patrfin y los ¡111­
grnnoo dc níquel.

1 oc a 0,1 ¡gr do Ii
2 oo a 0,2 ¡sr d. N1
3 oo a 0,3 lar do ¡1
4 oo a 0,4 nar de N1
5 co - 0,5 nar do Ii
6 oe - 0,6 ¡gr d. li
7 oo - 0,7 ¡gr de R1
8 eo t 0,8 ¡gr do N1
9 oo a 0,9 ¡gr do N1

10 co - 1,0 mgr de B1
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Unavez preparadas la solución blanco y la solución coloreada
medir le absorción de esta dee eoluouuee, contre una eubete
conteniendoesta. reunen» de mmm.

Le diferencia entre eaten del notarse ee proporcinnal al po;
oenteJe de níquel en e). enero.
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Verificación del porcentaje de ¡1 on h aros. pau-dm
Bol-mama) porneutral-tan

29-11aaoluounu «bn-mn. man. 1. comun n man.
Encambio¡1 h saludanes mmm u una conruina“.
porquenoha dificultad. 01 «aprendidonu do los 1m. I.

lodo da opomg

Ese"una 0.5435 ¡o ¡lo 80331.6 nao y... 262,83, o. ¡Anciana 10 a
¿a una» “Mao y 30 en da ami-no concentradou ¡una bag
tu 150oo un ¡am «¡o-tuu. y ooelectronic n tony-nur. de
1896.

Invasión!deh ocn-lante¡proxima 0.7aperos.

Ton-un do aproximan-¡nu 3 n1qu
Tiempode aun-1h 01 ¡two 2 una.
Fono dal choco gr 17.4820.

Fin0.5435 ¡xra 3031.6 ¡20 nu 0,1213 gr a n
Pon dal “todo Mi n donan.“ 11.6039n.
ritual encontrado 11.6029 - 17.4520 o 0,1209 no
¡"unan de h drop un M 99,“ 5.

Semennot-mnmba

¡"en do].cuando a 11.4822
Pon del 50‘316 8:0 a 0.5400 o un 0.125! a a lt
¡no un).cuando ¡h algun).dcponltndo11.6024a.
Ktm").onoth 11,6024- 11,4323I- O,1802a.
Para“ a. 1a ¿ron on níquel 99.15 5o

Proud“ dem del «anuncian. 99.71fa
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nui-os s gl Fai:th damn-ich

riltro- l‘lilo do trnq¿_ lon31tud do 0nd. del color aprOXila­
paranoia en ny“ filtro útil en nba do del filtro

S 75 - 750 Rojo
S 72 - 729 Rojo brillante
S 66 679 666 Rojo brillante
8 61 620 619 Anarlnjado
S 57 672 572 Amarillo verdono

S 53 528 530 Verde

S 50 488 494 Azul

S 47 458 463 Azul violeta
8 43 - 434 Violeta

So ha elegido el filtro S47 pudo en 01 aparato de nuestro uso ol
filtro 353esti algo dotoriorndo.
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0 CO DE C BAD CI

1) Solución blanco:

Tomar 10 m1 de agua, 0,5 ¡1 de ¿cido nítrico y continuar como
en la solución blanco ¡ancianeda entoricrnnnte.

2) Solución coloreede:

Tall! 0’, " 0'75 - 1- 1., - 2- 3 _ ‘ eeooeeeoe .1 d. .0“

Inei‘n de níquel y e cada uno agregar 0,5 nl de HO3Hcontinuagfio
do colo se indicó anteriormente en le eolución coloreada.

¡edit le ebeercidn de cada eoluoidn, le diferencia entre enhae
lecturas, de le lectura en función de le concentracidn de n1­
quel. Gencetoe dato. se treat un critico, en el cual se coloca
en crdenndee la lectura y onznmciaasle concentracidn.



GgngCO DE CALIBRACIW

Con ie¿dg estrico ¡caga método origggalz

ngdiciones de trabajo:

a) Dilneionnn:

Corrvnpondo a la tom; do 1, 2, 3 hasta 10 m1 de la solución pa­
trón de H1 100 mgpor litro y llevados a 100 nl da conformidad
con la técnica vista.

cg¿g!¿g do las coaeggtrncianonn

Part 1 nl. da solución patrón, le corresponda, expresado on gr;
nos:

1.000 3 0,1 a z 1 z I
-4

¡“0,0001 gr/ml - 10 ¿uv/ml

En. «num nevada a 100 m1a. 0,1 ngr 141/10°m1

D) Temperatura de las lecturas a 18 I c

o) riltro utilizado 847, azul del fotómetro de Pulfrioh.

Cubeta 0,5 en de espesor.

Filtro asul 8‘7.

Concentración Valores de abaoroión Promedio X

¡gr NL/loo m1 Ia Il _H-Log Im

0.2 so - 58 —53 - 60 - 59 59 0,229



0,3
0,4
0.5
0,6
0.7
0,8

Oubots 1 on. de

Filtro ¡Ill 4.

Gonoontrsoión

"r lu¡104:!¡1
0,2
0.3
0,4
0,5
0,6

Cubets 2 en. do

Filtro azul 4.7

Concentración

"r “¡100¡1
0,05
0,1
0,15
0,2
0,3
0,4

49- 43.5- 49-50-49,5
45-45-46-45-46
41- 40- 4o-39,5-4o,5
34-35-34-34-34
29-30-30-29-30
25-25-25-25,5-25

espesor

700 A

Vsloros de absorción
Is

41 - 39 - 39.5 - 40 - 40.5
30-31-31-30-30
29-24-24-24.5-2s
19 - 20 - 19 - 19 - 20
15 - 15.5 - 15 - 14,5 - 15

espesor

00 A

Valores de absorción

Is
36 - 33 - 36 - 36 - 38
30 - 32 - 33 - 31 - 32,5
26 - 26,5 - 25 - 27 - 25
21.5 - 22 - 21 - 22 - 21
15 - 15.5 - 15 - 15 - 15
Salen fuera del porcentaje sooptsbles.

49,2
45.4
4o

34,2
29,4
25.3

Promsdio

4o

30,4
24,5
19,4
15

Pronsdio

Il
36,8
31,7
25,9
21.5
15.1

33

0,308
0,343
0,393
0,466
0.532
0.597

.1»:­

0.398
0,517
0,611
0,112
0.324

-loc Is

o. 433

o. 497

0,585
0.668
0,320
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Es interesante consimr que aproximadamente e. los 15 minutos le. e.e_
lución se estabiliza y es apta pero el ensayo luego ve variando le
coloración, sin embargo adn dentro de l hora y 30 minutos se puede
leer sin error apreciable.

Ea muyconveniente secar bien la. cubetas antes de cada lectura pues
se puedenproducir erroree numerioos tales cono los que ilustra el
presente ejemplo!

Concentración cubeta (0,5cn) Promedio cubeta (0,5em) Promedio
mojada coca

0,6 uma/100m1 30-29-30-30-29 29,6 34-35-34-34-34 34,2

Lee lecturas de lee Concentraciones 0,05 mgníoo ¡1 0,075msr/1oo .1
0,1 mgr/loo m1 0,15 ¡gr/10° m1 y 0,2 ¡gr/10° m1no fueron tomadas en
cuenta para la cubeta de 0,5 cm. de espesor pués la intensidad de lun
transmitida es tal que supera al limite de error tolerado.

Por iguales razones nc se consideraron para la cubeta de 1 cl. de e;
pesor los datos de las siguientes Concentraciones 0,05 - 0,075 - 0,1

0,15 - 0,7 - 0,8 - 0,9 y 1,0 astur/10° nl y paro la cubeta de 2 en.
los datos de 0,05 - 0,075 - 0,1 - 0,5 - 0,6 - 0,7 - 0,8 0 0,9 y 1,0

“¿mi/100 nl.

La concentración 0,2 mngi/loo llla las 3 he y 30‘hnbía variado en sus
lecturas en le siguiente forma:

Lecte. cubeta l en. Promedio Lect. cubeta 2 en Promedio

15' 41-39-39,5-40—40,5 40 21,5-22-21-22-21 21,5
3 he 30'47-48-47-49-47 47,6 27-28-27-27-28 27,6
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Gun el propóalto de no depender do una sola droga fundamental en
1.a doterninneioncs del níquel por colorindtría comolo on él á­
cido cítrico Io intensa Iuntatuilla por atrio.

P.rn 0110 ¡a tien. en cuanta la finalidad do la prisoneia del á­
cido ottrioo en la Ioluoidn.

Dicha finalidad en la de actuar do oelplajnnio d- uquollos 010­
montosque ¡Inornlnclo ¡zi-ion en los aceros y ¡no plácinltllían
en Indio oncninoll.

Para 0110 se 01150 01 citrato do sodio y el ¡oido tartdrioo ¡n­
boo pro-In¡1131|.

El criterio a seguir sort:

n) Curva de calibración y canstntnr ¡1 interfiera o no cobro 01
complejo oolornado db níquol.

b) Comprobnotfinde su eficiencia comocolplojnnto.



aunq DE CALIBRE]!!! CGI ACIDOTMMOQ

Se intoninrt domatm ¡1 01 ácido tmtfloo interfiera en la
curvn do calibración para níquel, pura ulteriornonto intontnr
usarlo comosustituto G.1 ¡oido cítrico.

Cubota 0,5
rtltro ¡sul 4.700 Á TQ18fl0

Concentracionoo nocturna Pronndio I

mng 1/100 m1 I. Ill -103 In

0,2 58-59-60-58-60 59 0,23
0,3 50-49-48-50-48,5 49,1 0.31
0.4 46-45-45-46-45 45.4 0.34
0,5 41-39-39.!-40-40,5 40 0.59
0,6 35-36,5-34,5-34.5-343 35 0.46
0,1 29-29-30-29-30 29.5 0,54
0,8 25,5-26-25-24-26 25,5 0,59



CURVA DE CALIBRACION CGI CITBATO DE SGDIO

Se intentó haver un grafico de oalibraoidn en el cual ee suotitu­
:6 en el ¡diodo aooneejade, al ¡oido oitrioo (ou consiguiente pa­
eo a citrato de anonio) por citrato de sodio

En 1o. eneayoo pralininaree oe pudo obeervar que no eli-tia cone­
tanoia con el traneoureo dal tie-po, para la abooroiónltninosa
1o cual no sucedía ocn el neo del oitrato de anonio y tartarioo.
Por eee lotivo, ee procedió a realizar serie de lecturas en tun­
oidn del tiempo de tornaoión del complejo.

Valora- en tunoidn del tie-po

Cubeta 0,5
riengo cero minuto.

Concentraoión Valore. de abaorción Pro-odio _ K

¡alli/100 ¡l I Ia -lo¡In

0,1 ruera de valoren aceptable­
0,2 62-61-61-60-61 61 o, 22
0,3 53-51-51-53-53 52,2 0,28
0,4 48-48-49-47-48 46 0,32
oes ‘HJ-‘h‘É-‘É 4] o.37
0,6 37,5-38-37-37-38 37,5 0,43
0,7 32-33-33-32,5-32 32,5 0,49
0,8 28-28-28-28-28 28 0,55
0,9 23,5-24-24-23-23 23,5 0,64
0,10 19-19-20-18-19 19 0,72



Gubetc 0,5 cm. de espesor
lionpo: 15 minutos

Concentración Valores do absorción

‘ l¿"m/100 ml I

0.1
0,2 59-58-60-59-59
0,3 49-50-50-50,5—50,5
0.4 45-46-44-45-45
0,5 42,5-42,5-41-42-42
0.5 36-37-35-36-36
0,7 31-30,5-31,5-31-31
0,8 27-27,5-26,5-27-27
0.9 23.5-23-23-23-22,5
1.0 18-18-18-19-17

Cubctn 0,5 on. de espesor
Tiempo: 30 minuto­

COncontrncidn Valora. do absorcidn

"’“É/1oo nl I
0,1
0. 2 57-54-5 5-55-54
0,3 47-48-47-46-47
o, 4 43-43. 5-43-42, 5-43
0. 5 40-40-40-40-40
o, 6 35-36-34-35-35
0,7 30-29,5-3o—30-30.5
0.8 26-25-26-26-27
0,9 21-23-22-23-21
1.o 17-18-16,5-17-16,5

Promedio

59

50

45

42

36

31

23

18

Pronsdio

55

47

43

40

35

30
26

22

17

¿SES

-logIn

0,23
0,30
0,35
0,38
0,44
0,51
0,57
0,54
0,74

X

-logIn

0,26
0,33
0.37
0.40
0,46
0,53
0.59
0,66
0,77



Cubsts 0,5 om de espesor
Tiempo: 60 minutos

Concentrsoión

“Ni/100 m1
0,2
0,3
0,4
0,5
0,6
0,7
0,8
0,9
1,0

Valores do absorción

I
51,5-52-51-51-51
44-45-44,5-44-45
40-39-41-40-40
38-38,5-38-38-37,5
34-34-34,s-33,5-34
30-30-30-30-30

27,5-27-27-26,5-27
22-23-23-22-22
17-18-16-17-17

Cubots 0,5 en do espesor
Tiempo: 75 minutos

Concentración

ll"mu/100 ¡1
0,2
0,3
0,4
0,5
0,6
0,7
0,3
0,9
1,0

Valores do absorción

1

49-48-48-47-48

42,5-42-42,5-41—42
39-39-38-39,5-39.5
35-35-36-34-35
32-32.5-31,s-32-32
28-28-28-23-28
23-24-22-23-23

18-13,5-13,5-19-18
13-14-13-13-12

Cubsto 0,5 om. de espesor
Tiempo: 90 minutos

Promedio

Im

51,3
44,5
4o

3a

34

3o

27

22,4
17

Pronsdio

Il
48

42

39

35

32

28

23

18

13

89

K

-1ogIn
0,29
0,35
0,40
0,42
0,47
0,53
0,57
0,65
0,77

K

-logII
0,32
0,38
0,41
0,46
0,49
0,56
0,64
0,74
0,89



Concentración

“nu/100 ¡1
0,2
0,3
0,4
0,5
0,6
0,7
0,8
0,9
1,0

Valore. ds absorción
I

50-50-49.5-50,5-50
44-44,5-44-44.5-43
38-38-38-37-39
35-34-36-36-34
30-30-30-30-30
26-25-25-24-23
19-20-19-21-21
14-13-14-15-14
10-11-10-9, 5-9 g5

Cubotn 0,5 on. d. capa-or
Tio-wo 105 linuton

Concentrnoidn

“an/100 ¡1
0,:
0,3
0,4
0,5
0,5
0,7
0.a
0,9

Valora. do absoroidn

I
50-50-49-51-50
43-43.5-44-43-44
37,5-37-37-38-38
33-33,5-32,5-33-33
29-30-29-28-29

25-25-25-25-25
19-18-20-19-19
14-13-13-13-15

Cubotn 0,5 al de suponer
T101). 120 minutos

Concentrnoión

“Hi/100 .1
0,2
0,3

Valores de absorción

1
50-49-5 0-50-51
42-44-43-43-43
38-36-39-36-36

Promedio

50

38

35

30

20

14

10

Promedio

In
50

43,9
37.5
33

29

19
14

Prolsdio

1h
50

37

¡4k

I
-10;Ih

0,30
0,36
0,42
0,46
0,53
0,60
0,70
0,85
1,00

-logIl
0,30
0,36
0,43
0,48
0,54
0,60
0,72
0,85

I
—logIl

0,30
0,37
0,43



4x

0,5 33-34-33- 32-33 33 o, 48
o, 6 27-28-28,5-29-27,5 28 o, 56
0,7 23-23-24-23-22 23 0,64
0,8 19-2049-1349 19 0,72
o. 9 ,15-14-15-1645 15 o, 33

Cubsta 0,5 cm. de espesor
Tiempo 24 horas

Concentración Valores ds absorción Promedio K

nar Nï/loo .1 I II -1ogIn
0,1 51-51-52-50-51 51 0,29
0,2 46-47-46-47-45,5 46,5 0,33
0,3 42-43-42-41-42 42 0,38
0,4 37-38-39-35-36 37 0,43
0,5 33-33-33-33-33 33 0,48
0,6 30729-29,5-29-30 29,5 0,54
0,7 24-25-25-25-23 25,1 0,60
0,8 l9-20-19-18-19 19 0,72
0,9 14-13-13,5-13-14 13,5 0,87

Conclusiones:

Do la observación de esta serio ds lecturas ss deduce quo la fora
maoidndol oonylsjo coloreado ds níquel-dimetilglioxina, requiero
un tismpo sinimo do sstabilizaeidn para alcanzar su n‘ximo desarrg
llo, después ds alcanzado s1 cual permaneceostable.‘

Es ostd la única variación encontrada con respecto al uso ds oitrg
to do anonio.
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Repetioión de 1a oum dc calibración con citrato de sodio en
función del tiempo para laa dilucionoc 1 a 8 ¡1 de 1a solución
patrón 100 ¡gr Nis’oo.

Cubctn 0,5 cn. de cupo-or

Filtro 3‘7
Temperatura 18 90
tiempo o minutos

Concentración Valomc de absorción Promedio K

¡mi/10° nl I II -logIn
0,1 Fuera de loa valores contado.
0,2 Fuera dc lo. valore- aceptados
0,3 54-52-5 2-51-51 52 0, 28
O,4 47-47-47-47-47 47 0, 33
0,5 44-43-43-43-42 43 0,37
0,6 36-36-37-38-38 37 0,43
0, 7 31-33-3 4-34-33 33 0, 48
0,8 29-29-28-28-28,5 28,5 0,56

Gubetn 0,5 cn. de espesor
Tiempo: 60 minutos

Concentración Valores de absorción Promodic K

mar!1/100 m1 I Il -logh
O,2 52-51-51-5 0-51 51 0, 29
0,3 44-45-44-44-43 44 0, 36
0, 4 40-3 9-40-41-40 40 O,50
0, 5 37-37-3 8-36-37 37 0, 43
0,6 33-33,5-3 4-34.5-35 34 0, 47
0, 7 31-31-31-30-29 31 0, 51
0,8 37-28-27-27-26 27 0,57
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Cubctn 0,5 cn. dc espesor
Tiempcálao minutos

Concentración Valores ds absorción Promsdic X

lll“mu/100 m1 I n -1cg In
0,2 52-50b51-50_52 51 0,29
0,3 44-43-44-44-45 44 0,36
0,4 39-39-37-38-37 38 0,42
0,5 33.5-33-32.5-33-33 33 0,48
0,6 28-27-28-28-29 28 0,56
0,7 24.23-23-24-25 24 0,62
0,8 18-18-18,5-19-19 18,5 0,73

Conclusiones:

Esta segundaserie de lecturas, fui pic-tn cn ccndiciancs similares
dc tcnpcraturn, iluminación, recipientes, agitscidn y ncscls de las
diluciones, con respecto dc la primera dnrnnts c1 lapso dc ciento
vcints minutos.

Dc su cbsarvncidn ss dcsprendc ¡us 1a intsnsidad del color, dc 1ss
distintas diluciones varía gg_funcigg ds; 3¿=g¡g, Arrib‘ndoac al cg
bo de dos horas, s resultados similar...
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Y AC CI'EN 0 DE TEIPERAIURA

Intentando acelerar el proceso de estabilización del ecsmlejo ue
níquel en presencia de citrato gg sodio ec reelisarcn diluciones
correspondientesa l d lo mililitros.

Estas diluciones fueren puestas en bano maria, a 60 - 70 IC, la ec­
lución tu! adquiriendo, por tanto, la tenperaturs del baño de una
forma gradual.

Observaciggegz

Al cabo de 30 sinutcs, todas laa soluciones se habian decolcrado
casi totalmente, pudiendo apreciarse en aquellas de nayor concen­
tración un precipitado rojizo cristalino.

Conclusionee:

En consecuencia, laa determinaciones con este ¡[todo deben tener
cuidado con el factor temperatura, debiendo hacerse Catan a 1a
siena temperatura que fueron hecha. las curVas de calibración y
preferiblemente dentro de los 16 e 25 90, que es generalmente 1a
temperatura del cuarto de lectura colorin‘trioeu



C¿EIOIES INTERIEREITES

Elección de interferentons

a) Los elomnnto. ologidoa para ¡o estudiados comoprobables 1n­

b v

tertorontol, on la doterlintoián de níquol por dilotilgliozima
Ian parto do lo. que ¡la calunnanto ¡oa-pnflan al ¡coro comer­
.181.

Dichos alemania. m4- oounnon con: Gino, lblibdono, Titanio,
Aluminio, Cobra, Oobnlto, ¡niguna-o. Cronoy thadio.

Linitoo do tolerancia:

Se trttard de doterninar los limiten d. tolornnoia a 1a presea.
cia de dichos elementos. En aquollon canon, dond. estan tole­
rancias, fueran elevadas Be extendnr‘ 01 estudio hasta vnlornn
algo Iuporioron a lo nornulnsnto hallado en los análisis uuu.»
lea.



W
ae preparó une solución conteniendo 100 lp de eine por litro
eene ee indica en el nplndioe.

Se reelienrm diluciones con 1, 2. 3. 4. 5. 6. 7. B, 9 y 10 nl
de eete eelueidn y ee lleve e 100 nl eegdn“todo original.

Se obtiene por tante lea omoentmionoe siguiente“

Dilueión Concentmión Dilueidn Concentración

1 0,1 ¡cr/100 nl 6 o,6
2 0, 2 7 0, 7

3 O,J 8 o, 6

4 0, 4 9 O,9

5 o, 5 10 130

Si oeneiderenoe que e]. ¡“edo origina parte de 0,5 p- de eoere,
"tu oonoentreeioneecorrespondería n lee eiguientee percenta­
joe, reepeote del eeero, me efleule ee indica en el eplndiee.

Concentración Por ciente de Zn Concentración Por ente deZn

°'1 "nn/100 nl 0,4 i 0,6 2.4 fi

0,3 1,2 0,8 3,2
0.4 1,6 0.9 3,6
0.5 2.o 1.o 4.o
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OboorVIogonoat

Con ¿oido oitrioo

Luegode analizadas laa diluciones indioadao y aplicadae a ellas
el ¡{todo para níquel, ee obeerva un color amarillo ddbil que dos;
parooo al dodor estabilizar 20 minutos y peso ol amarillo tenue e;
milar al del'blanco'.

Ogg oitggtg de eogig

Idea ¡61o que la solución reeultante ee de entrada amarillo tonuo.

Ogg¿oido tartggioe

Idea dando un color enarillo d‘bil que doeopereoo a amarillo tenue
al dejar estabilizar 20 minutoe.

Conclueiogoga

El catión Zn, hasta una concentración del 4 fi respecto de la ale;
ción original, y con una oancontrloian efectiva de l ¡a an 100 Il
n o d a r e a o i 6 n o o 1 o r e a d a o o n l a dl;
n e t 1 1 g l i o x i m a, colocado en las oondioionoe estival.­
dae on ol ¡diodo original.

E1 reemplazo del leido cítrico. por citrato do sodio o ¡oido tar­
tárico, no roproaenta variacionoe a eetae oonoluoionee.



CHIC IO ENG

Se prepare uno ooluotdn de lolibdato de alante, que eontenío
100 ¡gr de molibdlno por litro, eono oe indica en el ¡pendi­
oe.

Se realizaran dilucionee con 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9 y 10 nl
de oleo eoluoidn y ee llevo e 100 Il según metodo originol.

Se obtienen por tonto leo oonoentrooionoey poreentejeo indio;
doo para el eettdn eine.

Obeervegionee:

o o t e

Realizados le. dilucionee indicados y aplioeioe e ellos el nl­
todo pero níquel, oe ohoerve un color levenente verde que prqg
to vo deoaporeoiendo y que nntel de lee 15 llanto. yo no mole;
t.e

con Citrato de oasis

Idem, dando aq love color amarillento que en pocos minuto. 11;
go ol oolor "blanco".

Idea, dondoel amarillo tenue del "blonoo'
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CO

Conclusi onea:

El catión nolibdono, hasta un. concentración del 4 fi respecto
a 1; aleación original, y con una concentración afectiva de
1mm100m1,nodc ronooión colorea­
da con la dinotilglioxina.

El reonpluo del ¿oido cítrico, por citrato de ¡odio u ácido
tm“, noropreunta variaciones.



carga IH'IAELO

So preparo ¡no ooluotón do sulfato do titanio. que contento
100 ngr do titanio por litro, cono ee indico en el ojlndice

So realizaron diluoioneo een 1. 2. 3. 4. 5. 6, 7, 8, 9 y 10
nl do este oolueión y ao llevó a 100 m1 según metodo origi­
¡Ilo

Se obtienen por lo tanto las concentraciones y poroontojeo:ql
dicadoo para o1 oatión eine.

Oboogzsciggeo:

een Acido 'ogtggoo

8o ofoetuoron los diluolanoo y oo aplicó e olle: ol notado pa­
re níquol, oo eboorvn un love color elnrillo quo dog-nio ost-p
¡1113.! 20 llanto. polo el tonno amarillo del "blanco".

con Citrato do gog¿o

IGOI, pero no hay necesidad do dejar estacionar porn que le eg
tabilico.

con Ao¿dotdrtrico

Idll, pero oo necesario dojar ootobiltner 20 Iinutoo.

Cenoluo¿onoon

El ootión titanio, hasta uno eonoontraoldn del 4 f roepoeto del
oeoro original y con uno concentración efectivo do 1 ng en 100 m1
n o d e r o e o e 1 6 n o o 1 o r o o d e o o n d 1 ­

n o t 1 1 g 1 1 o z 1 m a, colocado on las condicionan ootipnlep
dos en ol notado original. El reomylalo dol ¡oido cítrico, por
citrato do oodio o ¿oido tlrtrioo, no roprooonte variación o eo­
too oenoluoionoo.



5.3.

CATEGmano

So preparó uno solución do 100 nar do dominio por litro como
oo indica on ol op‘ndioo.

So realizaron dilucionoo con 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7. 8, 9 y 10 nl
de esta solución y oo novo o 100 nl oogdn“todo origina.

3o obtiono por tonto lu oonoontrooionooy poroontojoo indico­
doo para ol oatión cinc.

Oboefiionoot

con Leido cítrico 1o nino quo
con ¡itnto de Sodio y ¿oido Tlrtrioo no oo obaorró ¡lo quo 1o
tonuo oolorooión del 'blmoo'.

conolgq onoo:

E1 ootión Aluminio, hasta una concentración del 4 f "moto do
1o oloooión original y con uno oonoontrooión ofootin do 1 ¡gr
on100I1,Node reacción coloroodo
oon dinotilgliozino, oolooodoonloooondioig
nes estipuladas on o]. ¡“todo original.

El reemplazo do]. ácido cítrico, por citrato de sodio o ¡oido “a
1‘11co,npnpnoonto variooionoo o ootoo omolnoionoo.
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CAZEOHcaagg

Se parte do una solución conteniendo 200 ¡gr de cobro por litro

Se hicieron dilucionel con 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, lo y 11 ¡1
de esta soluciOn que corresponden l lo. siguiente. poroontaJOI;
de cobre en el acero.

Mililitroo de lol. Por cicnto do Ou. lililitros de aol.Poroientoanï
1 0,8 6 4,3
2 1,6 7 5,6
3 2,4 8 6,4
4 3,2 9 7,2
5 4,0 10 8,0

11 8,2

Obseeroionoaz

ocn ¿oido Citggoo

Para las dilucionns 1 a 8 inclusive, no ae observa desarrollo do
color, salvo el tonuo amarillo del 'blanoo'.

Para la. soluciono. 9 y 10, aparoco un color violicoo suave, que
leido on 1a cuba do 4 cm, ¡alo ancho de la escala, siendo In su­
perior a 70 y para 11 Il ¡o obtionan estos valoran.

2,2 ¡Glen/10° m1 56-54-94J-53J-52 54 0,268

aga ¿oido Ilrtrioo

So observan resultado. cililnrnl, aunque1; tcnnlidad el de un
¡sul ¡unvo. Las dilucionnl 9 y 10 ¡un del ordan do las dnd.­
pnrn 01 ¡cido cítrico.

con Citrntg do 305;!

Id... 3610 que el color o. un 11016000veraneo.



conclusion.It

Eloatiónoobro,no da color con 1a di.­
lotilglioziln, hutan‘furonndmntodel
acercan-ima.

Pm moro- porcontajoo«nom a du-oolomih.



CA!!!(II C
Se preparó unn solución centeniende 0,1 gr de cobalto por litro,
nene ee indice en el np‘ndiee.

Se reelileren diluciones een l, 2, 3. 4. 5, 6 ,7, 8, 9,y lo Il de
esta eolneidn y ee 11016 n 100 nl eegún metodo original.

Se obtienen por tante lne concentraciones y porcentajes indicadas
pera el ontidn eine.

¡eme oneI

gen ¿eine Gitgieg

Luego de realizndne Inn diluciones indiondnn y npliondne a ellas
el n‘tode para níquel, ee obeervn le npnrieidn de un ennrillo muy
tenue que n loa poco- ninutoe igunle el ennrillo tenue del "blanco"

con Citrato de Sogio

Iden, no niendo necesario dejar n estabilizar.

eg! ¿oido Tlrtriog

Idea, tnlpoee en neeeenrio deJnr n estabilizar.Mi
El ontión cobalto, hnetn unn oonoentrneidn del 4 fi reepeoto de le
elenoidn original, y con nnn oanoentrnnidn efectiva de l ¡gr en
100 nl, n o d n r e a e e i 6 n e o 1 o r e n d e e o n
d i n e t i l g l i o 1 i n n, colocado en las cendioionee enti­
pnlndne en el metodoeriginnl. El reemplnee del ¡cido citrieo,
por eitrnte de eodio u leido tdrttiee no representa variación n
lne oanolnnionee neneianndne.
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CAILCI HANGANESO

Se preparó una solución de sulfato de nsngsneso conteniendo 100
¡gr de ssnganeso por litro, según se indios en el apéndice.

Se realizaron diluciones oon l, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9 y lO ml
de este solución y sellevó s 100 Il según el métodooriginal.

Se obtienen entonces las oonoentrsoionss y porcentajes indicadas
pero el oatión cine.

Observaciones
con Acido Oitrioe

Se hicieron los diluciones y se aplicó el métodopsro.n1quel, sp;
reos solamenteel onsrillo tenue del'blonoo'.

con ¿oido Tirtrioo

Ides, eolor similar sl blenoo.

con Citrato de Sodio

Idem, color similar al blanco.

El ontión msngsnesohasta uns concentración efectiVs ds l ¡gr en
100 ml, n o d e r e s o o i ón o e l o r e s d a o o n
d i m e t i 1 g l i o x i n s, colocada en las condiciones esti­
puladas en el ¡6todo original.

Los conclusiones son válidos si se reemplazo el ácido oitrioo por
citrato de sodio o ¿oido tirtrioo.
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OASLQN CRONO

Se preparó una solución conteniendo 100 ngr de cromopor litro
colo se indica en el ap‘ndioe.

Conoel crono puede hallarse en porcentaje altos en aceros, se
1o consideró hasta un 18 fi con respecto al acero original. Por
ello ac roalisaron diluciones con 1, 9,‘10, 20, 30, 35, 40 y 45
Il que correspondan a 0,4 o 2 - 4-8 - 12 - 14 - 16 y 18 fi de org
no respectiva-ente y luego se lleva a 100 nl según el nltodo or;
sinei.

Observaciones
cg; ¿oido cgtgioo

Lasso ds realizadas las diluciones indicadas y aplicadas a ollas
el metodopara níquel, se observa un oclor amarillo que pasa al
tenue del 'blanco' si se deja estabilizar 20 Iinut0s.

cg! Citrato do Sodio

Idem, dando ooloraoidn castilla que a los 20 minutos paso a1 ana­
rillo tenue.

ll. ¿oidoI‘rtrico

Idea, tanbiln da amarillo ¡Ibi! que estabilia‘ndolo pasa a1 ama­
rillo tenue del 'blanoo".

Gone ones

El catión crono hasta una concentración del 18 f respecto del ao;
ro y con una concentración efectiva de 4,5 lar en 100 nl, n o d a
r a e o i‘e n o o 1 o r e a d a c o n d i n e t i 1 g 1 i g
x i I a, colocado en las condiciones estipuladas en el metodoo­
riginel.

La coloración anarillenta que se presenta en los 3 casos y que es
nds fuerte en el leido cítrico, másdebil en el citrato do sodio
y ¡la aún cn el ¡sido tartrioo; desaparecea1 char estabilizar
20 sinutos, por lo tanto se puedanroenplazar los oonplojantes
sin que varien las conclusiones.



C T Y O

Sc preparó una soluciún conteniendo 100 ser ds Vansdio por litro,

psrtiendo de V03NE¿,cono oe indica on el spendios.

So reslizsron diluciones con 1. 2, 3, 4, 5. 6, 7. 8, 9 y 10 s1 de
esto solución y so llevo a 100 m1 según método original.

So obtienc por tonto lss concentraciones y porcentsjso indicados
para c1 cotidn cinc.

Obgggzgoioneg
e ci C t o

Sc reslissron lss dilucionos indiosdss y se splicd a ollas el ng
todo porn níquel, ds uns ¡Ibi! coloración amarillo oisilsr al
"blanco".

con Citrato de Sodio

Idol, color sililsr sl'blsncc'.

con AcidoIlrtricg

Idol, color similar sl'blsnoc”.

Conclusiones:

El cación vnnadio, hssts unn oonesntrscidn del 4 fi respcoto al
acero y una ocnoentrsciún efectivo de 1 mer sn 100 ¡1, n o d s
r o a o o i 6 n o o 1 o r s s d s c o n d i n o t i 1 g 1 1 g
x i s s, colocado en lss condiciones ostipulsdss sn el I‘todo o­
riginsl.

El reemplazodsl ¿oido cítrico, por citrato de sodio o acido tir­
trico. no reprosents vsriooidn s estas conclusiones.
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Se partió de una solución de níquel c dictintne ocncentrccionoe
y cc le fu‘ agregando mililitroe de solución de cine observnndg'
ee finalmente c1 oolorimetrc, vcrifiodndoae ln existencia o no
de interferencia por ol catiin cinc.

Con el antecedente de le no reaccion del cinc en estao oondioig
nec, ce hicieron doe eeriee de lecturne para distintas conocntr;
oionee de ontión níquel, y ec agregó a ln prilern cinco ¡11111.
trce y a lc segundo diez n11111troe rcepectivcncnte de solución
cinquica.

En conoocuencin lne lootnrne se haría en presencia de une ocn­
oentrnoión de 2 y 4 fl de cotidn cinc, respecto nl acero origi­
n11.

Primorn Serie:

Cubetn 0,5 on. de cepoecr Cono. 2 fi Zn

Filtro 847 Te-pernturn 18 ¡G

Concentración Leotnrne Promedio K

¡“7100¡1 In Il ¿un
0,3 49-43-50-49-49 49 0,31
0,4 44-43-4415-46-45 44,5 0,35
0,5 39-38-39-40-39 39 0,41
0,6 35034-33-34-34 34 0,47
0,7 28-28,5-28,5-28—27 28 0,55
0,8 23-21-23-23-23 23 0,64
0.9 11-18-17-16-17 17 0,17
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Segunda Sorioí

Cu)... 0,5 en. Cono. 4 f Zn

ril‘r. s47 telwsrutura 18 ¡o
Zn. 10lililttron

Ganoontrnotdn ¡natura rronodio K

Igrlï/loo m1 In II -logII

0.3 49-49-43.5-49-49.5 49 0.31
0,4 44-44-44-44-44 44 0,34
0,5 40-39-40-41-40 4o 0,40
0,6 35-36-35-39-34 39 0,46
0.7 28.5-29-29-28-28 28,5 0,55
0,8 23-22-23-24-23 23 0,64
0,9 17-16,5-17-17-17 11,1 0,77

Cogoggaionoln

lung. de octal ¡orion ds lecturas, puedo afirmaron quo 01 ou­
tifin eine no interrior‘ en la autor-inanidn d. niquol po. 01
¡diodo colorllltrico do 1- dinntilglioxila, hast. un 4 í re.­
pocto ¡al acero original.

E1 reclplaso del ¡oido cítrico, por ottrcfio do sodio o ¡oido
tirtrloo. no pro-ont. vnrinoionoa a octa- conclusiones.
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SISTL UE - IO DEIO

Se preparo el trebeJo en igual for-e que pere c1 aictenn ¡{quel
Gino.

En consecuencia lao lecturne ee her‘n cn procencie de une conce;
treeidn de 2 y 4 í de noiibdenc reepectivemente, reepecto del e­
oero original.

Cubete 0,5 cn. Concentración 2 i lo ti 18 90.

Filtro 847 Molibdeno 5 ¡1

Concentrecidn Lecturee Pro-odio l

“¡u/100 ¡1 Ie I- ¿un
0,3 50-50-49.5-50,5-50 50 0,30
0,4 45-44-45-45-45 45,1 0,35
0,5 39 -38-4°-39-39 39 0,41
0,6 34-33-34-35-34 34 0,47

0,8 23-24-23-23-22 23 0,64
0.9 1a-17-17-1a-17,s 17,3 0,76

Cubete 0,5 Concentrncidn 4 f lo

riltrc esti s47 Iolibdeno 10 ¡1

Concentración Lecturee Prcncdio I

¡asii/10° .1 Ie Il -1egIl

0,4 44-45-43-44-44 44 0,34
3 0,5 39-38-39-39-40 39 0,41

0,6 34-34-34-35-33 34 0,47
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0,7 28-28-28.S-29-29 28.5 o.”
0.a aaa-23.342.213,; 23 o.“
0.9 19-19-13-11-11 1a 0.14

W!)
El lolita-no no interfiere en h dotar-111.016 do níqunl por 01
¡“odo colon-¿nítricoyor lo mas un. un 4 f remoto en ugr.Wo
31 “una” del ¡oido cítrico. por citrato do ¡odio o 60160il;
11-1».no pra-ont. nrluionen a en“ conclusion-I.
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Se encaró 01 tribajo on igual forma quo para 01 sistema níquel
Cinco

En con-¡cuencia la prinera serio de lecturas so hard un presencia
d. un 2 fi de titanio y la segunda 4 f

Cubota0.5 ntmo 5 ¡1 n 2 í

Filtro S47 t! 18 ¡O

Concentraoidn Lacturs Pronodio I

I‘lflï/loo .1 49 In In -logIl
0.3 49-49-50b48-49 49 0,31
0,4 45-45.5-45-45-44,5 45 0,35
0.5 39-39-39-39-39.’ 39,1 0,41
0,6 34-34-35-34.!-34,5 34,5 0,46
0,7 23-29-28-28-27 28 0,55

Cab-ta 0,5 en titanio 10 ¡1 a 4 í

1113!. S47 Temperatura 18 nc

Concentracidna nocturna .Pronsdio I

main;/loo .1 Ia In -logIn
0,3 49-50-49-50-47 49 0,51
0.4 44,5-44,5-44-45-44,5 44,5 0,35
0,5 39-40-39-40-39.5 39.5 0,40
0,6 34-34-33-35-34- 34 0,47
0,7 28-28-28-28-28 28 0,55
0,8 22-23-22,5-23-22 22,5 0.65

Conclusiones

El titanio no interfiera en la autor-inaoión do níquel por colo­
rinstria por lo monoshasta4 f en el acero.
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S EIAIUEL 0

So ononrú 01 trnbsjo en igual torna quo para 01 sistema niquol
0111.0

En canlecuonoia 1a pri-or. serio do lectura. no hará cn prosqg
01. de un 2 fi de aluminio y ln segunda do un 4 fi.

Cubotu 0.5 on ¿lu-inn 5 ¡1 - 2 si

riltro 3.7 tl 1300
Oonoontraoidn ¡natural Preludio I

¡mi/10° ¡1 Is Il -logIl

0,3 48,5-49-49-48-48 48,5 0,31
0,4 44-44-45-45-44.’ 44.5 0.35
0.5 39-39-39-39-39 39 0,41
0,6 35-36-36-34-34 35 0.46
0,7 28-28-28.5-29—29 28,5 0,55
0,8 23-24-23-22-23 23 0,64

Cubota 0,5 en. Alu-ini. 10 ¡1 - 4 fi

riltro S47 ti 18.0
Concentrnoión nocturna Pronodio I

“nu/100¡1 In n ¿un
0,3 48-47-49-48-48 4B 0.32
0,4 45-44-44-44-43 44 0,34
0,5 39-39-39-39-39 39 0,41
0,6 34-36-35-35-35 35 0,46

0,8 23-23-23-24-22 23 0,64

Conclusiones:

El aluninio hasta un 4 f no interfiera on la dotar-innoidn colo­
rilfitrion doníquel.



SISTEE¿ NIQUEL COBRE

Se partió de unn solución de níquel a distintas concentraciones,
egreglndoeele colación de cobre obeervíndoce ln ezietenoie c nc
de interferencia por el oatión cobre.

Se hicieron diluciones de níquel correspondientes e J, 4 y 5 nl
y ee le agregó 8 ¡1 de cobre, en colucidn que correepcnden e un
6 f.

Cubete 0,5 on. Gen Acido Oitrioo

Concentración Lecturas Proncdio I

Ingi/loo .1 In In -1chI
0,3 49-49.5-49-48.5-49 49 0,31
0,4 43-45-44-44-44 44 0,34
O,5 38-39-40-39-39 39 O,41

Gen Citrato de Sodio

0,3 52-52-52-52-52 52 0,28
0.4 48-47-48-48-49 48 0,32

Con Acido Tártricc

Se notaron en este caso veloznc inferiores a los obtenidos ocn
¡oido cítrico. iprcrinndencnte e loc tree ninatce comenzóa
aparecer un precipitado rojizo.

Conclusiones:

En preeenoie de ¿oido cítrico y de citrato de ¡odio el cobre no
intertiorc en le fcrmnoiúndel complejolo níquel.

Pera el citrato de sodio, deberán observarse los datos de en pra
pie curva de calibrnoión.

En preccncia de ¡cido tirtrico, el cobre hnce aparecer un preci­
pitado que impide 1a lectura oolorin‘tricc.



Üñ

S SIRIAII - 0Q

Se encarú el trubejc en igual torno que pero el eietele níquel
once

m coneecuenoiele prison eerie de lecturas oo hará en presea
cio de un 2 í de cobalto y 1o segunda 4 f.

Cubete 0,5 cn Cobnltc 5 Il - 2 fi

Filtro S¿7 ti 1890
Concentranidn notan Proudic l

I‘m1/100n Io In -1chl
0,3 48-48-49-50b50 49 0,31
0,4 44-44-45-44, 5-45 44, 5 O,35
0,5 39-40-39-39-38 39 0,41
0.6 33-34-35-34-34 34 0,47
o, 7 28-27-29-28-28 26 0,55
o, 8 23. 5-23-24-21.3-23 . 5 23.5 o, 63

Cubete 0,5 ol. Cobelte io ¡1 - 4 fi

Filtro Sr, t i 18'0
Concentración Lectura Promedio I

¡aiii/10° .1 Io h 4.031!
0.3 49-48-50-49-49 49 0,31
0,4 44,5-45-44-44.5-44.5 44.5 0.35
0.5 39-39-39-39-39 39 0.41
o, 6 34-3 3-3 4-3 4-35 34 0o47

0,7 28-27-29-28-28 28 0,55
0,8 24-24-23-23-23.5 23.5 0,63

Cgenuino e:

El cobalto hasta un 4 f no interfiere en le determinación oclg
flümm G.1 111111101.
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Se eneer‘ el trabaje en igual forme que pere el eieteme níquel
cinc.

En consecuencia le primera serie de lecturas ee efectuará en
preeeneie de una concentración de níquel del 2 i y le eegnndn
de un 4 7€:

Gubetn0,5 el Manel. 5 ll t 2 f

Filtro S47 t. 18 no
Concentración Lecturas Promedio K

manu/100 m1 In Il 4.031!
0,3 49-4¿-49—50-49 49 0,31
0,4 44-43-44-45-44 44 0,39
0,5 39-36-39-39-40 39 0,41
0,6 34-34-34-33-35 34 0,47
0,7 28-27-28-28-29 28 o.”
0,8 ¿23-23-23-24 23 0,64
0.9 17,5—17-17.5—11.5-18 17.5 0,76

Gubetn0,5 en ¡enmeee 10 nl - 4 f

Filtro S4” t. 1800
Concentración Lectura- Pronedio I

¡aii/1.. m1 In h -logIl
0.3 49-5049-4948 49 0,31
0.! ¿sans-444544 44.5 0,35
0.5 39-39-39-38-40 39 o. 41
0.6 34-3544-3344 34 0.47
0.7 28,5-8-28-28,’ 26,5 0.55
0.8 23-24-23-22-23 23 0,64
0.9 17-18-17-17-16 17 0,77

Conclusionee:

El lengeneee por lo nene- heete une oonoontreeidn del 4 f ne in­
terfiere en le. determinaciónoolorin‘trioe del níquel.
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318mm IIQUEL - CBWO

Se parte de eolucicnee de ¡{quel a dietintae ccncentraoicnee y
ee le fue agregando Idlilitroe de colación de crono y cbeervqg
doce finalmente a1 colorinetro, Verificdndoee 1a existencia o no
de interferencia por el catidn orale.

con el antecedente de no reacción del crono en eetae condicio­
nee ee efectuaron dce lecturac, para distintas concentracion“
de]. oatión níquel y ee agrege a 1a primera 22,25 nl de catión
muyalaeegundaüal.
En consecuencia laa lecturae ee haran en preeencia de 9 1‘y un
18 f respectivamente del oatión ore-c.

Gubeta 0,5 el. Crcmc 22.25 nl II 9 ml

Filtro s“ tn lane

Concentración Lecturas Promedio K

¡alli/10° ¡1 te In dos]:

o, 3 48-49-30-49-49 49 O,31
o, 4 45-44-44-44-43 44 0, 34
0,5 38-38-38-38-38 38 O,42
o, 6 34-33-3 4-35-34 34 O,47
O,7 27-26-28-27-21 27 O,57

0.9 18-19-18-17-18 18 0,74

Cubeta 0,5 on. amo 45 ¡1 a 16 S

Filtro 8‘7 t Í 18.0

Ooncentración Promedio Pronedic X

la! 1/100nl Ia Il -logln
o, 3 48-50-49-49-49 49 0, 31
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0,4 44.5-44.9-44.5-44-45 44.5 0.35
0,5 39-40-39-40-31 39 0,41
0,6 34-33-34-35-34 34 0.47
0,7 27-29-28-28-28 za 0.55
0,8 23-24-23-22-23 23 0,64
0.9 17-1347-1347 17 0,77

cmegan onen

E1 crono un. una oencontnoión del 18 fi por 10 ¡ono- no 1n­
torfion ,onla dotemmoidn oolorln‘trion do].níquel.
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SISTEMA NLQUEI. - VLNéDIO

So ¡negra ol trnbajo un igual torna quo para 01 sistema níquel
cinc.

En conceouanoia se realizarán dos series de lecturas una con una
concentración del 2 í y la otra un 4 í ranpeotthnonto dol catidn

Cubota 0.5 el Van-¡10 5 Il a 2 fi

filtro s47 t! 1800
Concentrtoidn Lectura. Pro-odio X

¡ali/10° .1 In h ¿Loan
0,3 50-49-4l-48-49 49 0.31
0,4 44-46-44-44-44.! 44.5 0,35
0,5 39v38-39-40n39 39 0.41
0,6 34-35-34-34-33 34 0,47
0,7 29-29-28-28,5-28 28,5 0,55
0,8 23-2243-2443 23 0,64

Oubotc 0.5 a. Vmuo 10 ¡1 a 4 9%

Filtro S47 t. 18.0

Concentrtcidn nocturna Preludio I

¡grug/loo ¡1 In Il -10;II
0,3 48-49-49-49-50 49 0,31

0,5 39-40-40-39.5-39 39.5 0,40

0,7 26-21-28-29-28 23 0,64

Concluggoneez

El vanadio hasta una concentración ¡al 4 fi no molesta on 01 un!
11-1. oolorinltrieo del níquel.



SISTEEA NIQUEL - CIRO - MOLIBDEID

Se parto de una solución de níquel un distintas concentracio­
no. y no le 12‘ agrosando¡ililitroa de solución de cinc y ¡g
libdono, observindo-o finalmente al oolorinntro y oanntatanfig
oo la Variaoifin o n6, de los valoro. do lectura por. níqupl.

Se hicieron diluoianoo oorronpondiontos a 3, 4, 5 y 6 ¡1 de n;
quel, ¡ancladolou a onda uno 10 nl, do soluciono. al 100 marfil
q/oo do cinc y do nolibdnno.

Por lo tanto el cinc y 01 ¡olibdcno ¡o hallan en una ocnocntgg
ción que oorroapondo a1 4 í de la ¡loaooidn dal níquel.

Oubotn 0,5 cn.

riltro s47

Concentración nocturno Pro-odio I

Igrlï/loo .1 Ia II -logIl
0,3 48-48,5-49-49-48 43,5 0.31
0,4 45-46-45-44-45 45 0,35
0.5 39-39-39-39-39- 39 0,41
0,6 33,5-34-34-31-33- 33.5 0.47

Concggnioneg:

La presencia de los cationes cine molibdsno hasta un 4 f roa­
pecto de 1a aleación de níquel por colorimfitria.
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SISTEMA NI U’EL- CIRO - IO DEJO - TITANIO - AL

Se hicieran diluciones corro-pandiontoa a 3, 4, 5 y 6 Il do n1­
quol, agrogandoseles a cada una lo Il do soluciones al 100 nar
q/oo do Gino, Iolibdnno, Titanio y Alu-inio.

Por lo tanto Zn, lo, Ti, y A1 no hallan on una concentración que
corresponde al 4 fi respecto de la aleaoidn de níquel.

Cubeta 0,5 en.

Filtro S41

coneontraoidn Lecturas Pronndlo K

mgzll/loo .1 Ia In -logII

0,3 50-48-49-49-49- 49 0.31
0,4 45-44-46-45-45 45 0,3!
0,5 38,5-33-39-38-39 38,5 0,41
0,6 34-33-34-39-34 34 0,47

Conclusiones:

La Presencia do los cationes Gino, Iolibdono, Titanio y Aluninio
hnata un 4 f ronpooto de la aleooiin do níquel, no interfiere on
la determinación de níquel por oolorin‘tria.



SIMM NIQWÉL- CINC - HOLDDHQ - 11131120 - ALUMINIOo OQRE ­
ï COBALE

Se parto dc una colación dc níquel cn distintas ccnccntracioncc
¡graglndccclc c ends un. dc 011cc 1a lisina cantidad investiga­
da, dc cationes, que ccnunncntc acompañanal acero conarcial.

Se hicieran dilucioncl corrcspcndieátcs a 3, 4, 5 y 6 nl 40:3;
quel agregandccelc 10 ll de cada uno dc lo. rcctcntec catidncc
que correapondcn c un 4 í cun canepctdn dc Ou que 8 ¡1 quo cc c­
grcgcrcn corrccpcndcn c un 6 f.

Gubeta 0,5 cn

Filtro S47 ti 18.0

Conccntrncidn Lecturas Promedio X

¡grid/10° .1 Il In -10¿In

0,3 50-48-50-48-49 49 0,31
0.4 44-44-45-44-43 44 0,34
0.5 39-39-39-39-39 39 0,41

goncluc¿oneat

Hasta las concentraciones indicadas lc. catiancl Cine, Iolibdc­
nc, titanio, Aluninic, Cobroy vobnltc no intcrficrcn cn la dc­
tcrnincción del líqucl.



SISTEMA NIQU’EL- CIRO - MOLIBDENO- TITANIO - ALUMINIO - (¡CBR! ­

CGBALTO - MANGANESO- OROIO o VANADIO

Se parte dc una solución de níquel en distintas concentracio­
nes agregnndosclc n cada una de ella. las ¡Alina- cantidad.­
estudiadas de los cationes restante. .

Se hicieron diluciones de 3, 4, 5 y 6 ml de níquel y el percent;
je de los otros elementos fue de un 4 fi con excepción dc Ou; 6 f
y Cr 18 á.

Cubeta. 0,5 cn

Filtro S47 t! 18°C

Concentración Lecturas Promedio I

mngi/loo ml Ia In -lchl

0,3 49-48-50-50-48 49 0,31
0.4 44-45-45-44-44,5 44,5 0,35

0,6 35-34-33-34-34 34 0,47

Conclusiones:

Los cationes Cine, Molibdeno, Titanio, Aluminio, Cobro, Cobol
to, Manganeso,Crono, y Venadio no interfieren hasta las con­
centraciones estudiadas para el análisis fotómetrioo del níquel.



HCáOIGEL METE

Dete oi del H ue]. sente en un acero irán

E1 acero utilizado cono patrón tiene e]. certifica“ N933 b de].
Bureau con una eoneentraeidn de ¡(quel de 3.48 í.

tecnica:

Se tomaron 0,5 a del aeere y ee ataee een nos: 1 en 1. Se hi;
vió ee elinineron lee óxido- de nitrógene y luego ee llevó a
300 ¡1 con agua destilada. Se told una parte alícuota de 10 Il
de eelueidn de ein-ne de amic, lueee 35 al de agua. Se adi­

oion‘ luege el 12 ner-a1 “eine y 20 al de eoluoih aneniaeal
de dinetilaliezina. Se llevó luego con agua destilada a 100 al.

kita eelueiln final. me 1a que nee sirvió para efectuar 1a veri­
fioaeidn uneionada.

Se utilizó una cubeta de 0,5 OI. de espe-or.

El filtre s" e eea 470°l celo centro de mndad.

La temperatura del cuarto de lectura. era de 1810.

Se efectuaron 5 lecturas.

I-JC-JE-JS-MJ-JS
El prelado II- 35.3

- los In - 0,455

Con este date vanos el trineo de calibración (Veaaedespués de

¡»334 y encontra-oe que corresponde a 0.585 lar de Niquel en
100 lll.

Teniendoen cuenta las diluciones efectuadas para negar a la



vr- .r r

centided de ¡{quel en loe 0,5 gr. utilieedoe 0,585 X 30 a 17,55 m8?

Le cantidad reel de Hi existente en:

100 gr. 3,48 gr. N1

0.5“e I . me

El error per ciente efectuede en le deterntneetdn 0,9 que este
dentro de le telereneie del nítede.
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Inem de realisadas las experieaeies se eeneluye que:

a) De1aatilisaeih del.fctüetre mmm

b)

o)

l)

I)

II)

z)

Puedeusarse el teu-sue de mmm para 1a deteninacidu
de níquel per el ¡“sde de 1a dinetilsliexina, en preseneia
de iodc, para inedir 1a precipitaeih es). eeaplejo en ace­
"¡e

Deica elemtcs.

Les elementosCine. Iclibdeae, titanic, Alu-inn, Cebaltc,
Imanes y Vsnadiehada un t fi respecto del aeere ne pre­
sentan interferencia en 1a deteninasión de “quel. Le ¡ig
aeyeraeIOreaehastaunlaí. Ellebrehastaunófinoig
tertiere. En cantidades wsres sa presencia comienzaa in­
terrerir.

De1a sustituida del leido cítrico por citrato de sodio y
per ¡cias tel-“rice.

La sustitueih por citrato de scdie puedeefectuarse sie-pre
que se tenp en cuentas

Su curva de calibración.

Variacióneen el tiene.

Por este utine active y nieniras se deja estabilisar el ec­
ler, deberá¡atenerse la solueiln a teaperatura censtmte de
18 a 25 lo.

El ¿cido tártricc ne puede sustituir a1 ácido eitrico, como
conplejante, pues ne anula 1a interferencia de]. catión cobre.
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A P E N D I C E

aiidn Gino

Calculo de la cantidad do sulfato do oino a posar para que on 61
onto contenido 0,1 gr. do eine.

Se partió do sulfato do oino pro-anilllil marca Coleman- Bell
con 7 nol‘culaa do agua.

Polo nolocular del sulfato do oino 7 do agua a 287,38.

Peso atónioo dol oino 65,38.

P.A/I’I ía: 0,1/1X. a.
Oatidn Ibllbdono

Cálculo do la cantidad do lolibdato do amonio a posar, para quo
on 61 oot‘ contenido 0,1 gr do nolibdono.

Se partió do Mo702‘ (¡34,6 - 4 E20 cuyo polo molecular oo 1235,95
marca MerckE. Duran-tant pro-andlioin.

Peso atómico nolibdqno 96yocr.

¡uh/¡I sz 0.1/1
x a 0,184 gr

Catióg Venadlo

Cálculo do 1a cantidad do vanadato do anonio a pesar, para quo on
61 está contenido 0,1 gr do Vanadiopor litro.

Se partió do VO3HH4do la cala E. ¡trek do Duran-tant.



Peso moleculu’ del 1031!4 a 117 a.

Polo ¡“noo do V 51 a.

PoÁo ÜÜ x
3 - 008° no

(MALL-m
O‘loulo do lo cantidad do alumbra crónico o. posar, pm quo on
Cl om contenido 0,1 a do crono por litro.

So partió ¿o (80‘)2 ett-123,060 lnonu E. Iorokdonar.­
¡nt-Alt, Alo-nin. '

P. Ioloonlor del nlunbro 499,1 gr

P. “me. col orolo92a.

24/ PI a t 0.1 / 8l. p.
0-3.“m
cnonlo do la cantidad do nltoto do ¡amooo con 4 B20o pelar
para quo on ¡l o.“ contenido 0,1 gr do llum-no.

So partió do so In - 4 ¡to do Iorok do nomin­4

Polo nolooulu' 222,93 cr dal “¿En - 4 320
PasoLtd-toodolme” 54.93p.

LA. / n a a 0.1 / zK ao
El mutuo do Morro quo no und tad do lo eau nodol do lun
L. 6 - Soolu boi. Hanno'nr do robrioaoidn clama.

El cloruro do cobro pro ¡nm-1o usado o. do no Inti-oh Drug
Houses Ltda.



Bjenple de encule para deteniner el ponentaje g que correo­
panden 1111111511).de 1: solución de cine.

0.9 gr. de ele-e16: le heroe nevado e 200nl y luego temen
10 nl en los que tendreme de death:0,01,".

20°

cm ¡1 de le "una. de eine tiene 0,0001p de eine.

duendeamam- 1 nl de eolneidn de ene. lleve-ee e 100¡1 y
leen“, le. eneentraeth de cine pere eee lectura en el acero
sería

0,025 gr. 0.0001 de eine

100a.
1.0.4í
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