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1.- Consideraciones generáléséfi 9
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Se dan las especificaciones para plomo puro y los métodos para.

su análisis químico utilizado en los Laboratorios de Obras Sa­

nitarias de la Nación, traducción del B.S.I. N9 33H, con modi­

ficaciones de forma que facilitan su aplicacién (esquema) y las

Normas A.S.T.M. - Chemical Analysis of Pig Lead - Designación

E-37-50-T (Methods for Chemical Analysis of Metals).

Parte Experimental.­

a) Electrólisis Interna: Se estudió la separación de bismuto,
plata y cobre de plomopuro por electrólisis interna, hacien­

dose mediciones de intensidad de corriente, fuerza electromo­
triz y tiempos necesarios para un depósito completo de las im!

purezas antes señaladas. De acuerdo con las experiencias reg

lizadas, se pudo establecer que en condiciones dadas¡es posi­
ble tener un depósito completo después de 10 minutos de comen­
zar a electrolizar la solución.

b) Espectrofotometfia: Se dan las caracteristicas principales
del espectrofotómetro "JOUAN"utilizado en el presente trabajo.

c) Desterminación egpectrofotomátgica de bismut : como complejo

coloreado bismuto-tiourea. Se estudiaron las condiciones óptima

para su realización; concentración de reactivos, longitud de og

da, filtro y temperatura; se contruyó la curva de calibración y
estudió las interferencias posibles.

Interferencia del ión plata: Concentraciónde ión plata hasta
100:l con respecto al bismutono interfiere.

Interferencia del ión cobre: concentraciones de ión cobre hasta
80:1 con reSpecto al bismuto no interfieren osea éste interfiam

en concentraciones superiores a 0,H0%de cobre en plomo puro.

Influencia de la concentración de ácido nítrico: concentracione:
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°'¿ ¿ebeé“fas’indicadas recien influ­de ¿cido nítrico superiores

yen sobre la lectura eSpectrofotométrica.
Se propone la técnica para efecturar la determinación de bismuto

en plomopuro, previa separación por electrólisis interna.
El métodopropuesto se aplicó en muestras de distintas procedencias

cuyos valores figuran.en la tabla NQVIII.

d) Determinación turbidimétrica de plata: comocloruro de plata.

Se estudiaron las condiciones óptimas para su medición: concentra

ción de reactivos, longitud de onda, filtro, temperatura, tiempo
de agitación; se construyó la curva de calibración y estudiaron las
interferencias posibles.
Interferencia del ión bismuto: las lecturas fotométricas son afecta­

das por concentraciones de bismuto superiores a 8 mgr de bismuto

por 100 ml. de solución. Si la determinacion se hace sobre 5 gr. de

muestra, 8 mgr. de bismuto equivalen a 0,16 gr%gr de plomo.

Interferencia del ión cobre: concentraciones de ión cobre superiores
a 8 mgr. de cobre por 100 ml. de solución afectan las lecturas. Si

la determinación se hace sobre 5 gr. de muestra 8 mgr. de cobre

equivalen a 0,16 gr%gr de plomo.
Influencia del ácido nítrico: concentraciones de ácido nítrico lO

veces superiores a las indicadas afectan las lecturas fotométricas.

Se propone la técnica a seguir para efecturar la determinación de
plata en plomopuro, previa separación por electrólisis interna.
El métodopr0puesto se aplicó en muestras de distintas procedencias
cuyos valores figuran en la tabla NQXV.

e) Qgterminación espectrofotométrica de cobre: comocomplejo colo­

reado en solución bromo-ácidolbromñhdrico; sé estudiaron las condi­

ciones óptimas de concentracion de reactivos, longitud de onda, fi;

tro y temperatura; se construyó la curva de calibraCión Y estudiaron
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o o.. .0. Olas interferencias posibles. :­

Interferencia del ión bismubo: las extinciones no varian por la pre­

sencia de hasta 2,5 mgr de ión bismuto en 25 m1 de solución.

Interferencia del ión plata: Las extinciones no varía por la presencia

de hasta 10,0 mg. de ión plata en 25 m1 de solución.

Influencia de la concentración del ácido bromhídrico: de las expe­

riencias realizadas se guede diluir el ácido bromfiidrico con hasta

5 m1. de agua en 25 m1 de solución.

Se prepone la técnica a seguir para 1a determinación de cobre en plo­

mopuro previa separación por electólisis interna.
El método proguesto se aplicó en muestras de plomos puros de distin­

tas procedencías cuyos valores figuran en la tabla N9XX.­
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ESPECIFICACIONES PARA PLOMO PURO PARA OBRAS SANITARIAS 2g ag NACION

1 z

Ï
T I P 0 A (1) B (2) C (3) I (4)

4%_
Cañerías Lingotes Plomo Quini Plomo
de agua para fund. mico (Fab.| para ca­
meollar chapas, Acido su1-' ños y

U S 0 S de plomo, etc. fúrico y acceso­

etc. goagulan- I rios.­e. I
8%s ¿fis ¿fis L agïég

Plomo (p-d.) minimo 99.7o 99,90 99.85 É
Impurezas admitidas É '
Antimonio máximo 0,20 0,02 2 0,025

Arsénico n —- -- ; 0,02 0,020
Estaño " 0,15 0,01 -- 0,010
Gino n 0,01 . 0,01 í 0,005

Cobre n 0,18 0,05 ‘ 0,09 0,030
Bismuto ' 0,05 0,02 0,02 0,050

Hierro " —- 0,005 0,005 i 0,005
Cine. n —- - - ; 0,005
Plata w -—- —- - ! 0,020 ’
Otras impureza más. —-— - 0,01 ¡ —­

!

Total de impurezas máx. 0,30 0,10 0,15 i ­
Punto relámpago —- - 310 °0 I ­
(1) - Aprobadapor resoiución del H.D. el 2 de octubre de 1941.­
(2) y (3) - Aprobadas por resolución del H.D. el 21 de enero de 1942
(4) - Boletín 0.5.N. N’ 1506 6 AñoVIII - 1954.6



1.- Objeto del análisis: Determinar las impurezas del plomo.­
2.- Métodode análisis ¿uimico de plomo utilizado en laboratorios

de Obras Sanitarias de la Nación: Traducción del B.S.I. N° 334­
1934 con modificaciones de forma que facilitan su aplicación.­

3.- Fundamento del método: Se concentran las impurezas de 500 g de
plomo disueltas con ácido nítrico, separando la mayorparte del
plomo al estado de sulfato de plomo.­

4.- Impureggs a determinar: Arsenico, Antimonio, Bismuto, Cadmio,
Cine, Cobalto, Cobre, Estaño, Hierro y Nique1.­

E3;UEMA.DEL METODODE ANALISIS

Ataque de la muestra:
Se ataca la muestra (500g) con ácido nítrico (2.000 ml de

HNO}(1+3) , en un vaso de precipitación (capacidad 3.000 núJL.Ter­

minado el ataque, se precipita el plomo al estado de sulfato de plg

mo con ácido sulfúrico C700ml de H2SO4(1 +3” o Se filtra, desecha
el preci¿itgdo y el filtrado se eVaporahasta un volumende aproxi­
madamente5 m1, se diluye y filtra.­

(l) El precipitado se di­
suelve con ácido clorhi­
drico concentrado y se a
vuelve a precipitar el ­
plomo al estado de sulfg
to de plomo. Se filtra.
El precipitado se desecha

El filtrado se reúne con
(2).

(2) A. la solución asi obtenida se ­
lleva hasta un pH O,5-0,6 con hidró­
xido de amonio y luego en frio se sa­
tura la solución con hidrógeno sulfu­
rado. Se filtra.­

(3) El precipitado se 1 (4) el filtra
hierve con hidróxido
de potasio al 10%. Sefiltra.

do contiene:
Hierro,Cinc,
níquel y Cobagtn­

(5) El precipita (6mmdo contiene: ­
Bismuto, Cobre,

trado co’g‘ 'tiene:Ar­
Cadmio y (Plomo) sénico, ­

Antimonio
y Estaño.

4

I



Separación x determinación cuantitativa de Bismuto, Cobre 1 Cadmio

El precipitado (5) que contiene: bismuto, cobre, cadmio y —­
plomose disuelve con ácido.nitrico. Se filtra. Se desecha el inso­
luble. En el filtrado se precipita bismuto comoeri-cloruro de bis­
muto.Se filtra.­

El precipitado de
eri-cloruro de
bismuto se disue;
ve y determina el
bismuto colorimé­
tricamente con sg
lución de ioduro
de potasio.­

Se satura el filtrado con una corriente de hi­
drógenosulfurado.Se filtra.E1 filtrado se desg
cha.­

Y

I

E1 precipitado se disuelve con ácido nitrico.Se
precipita el resto del plomo, si lo hubiera, al
estado de sulfato de plomo. Se filtra. El preci

'pitado se desecha.­

iAl filtrado se agrega ácido sulfúrico hasta te­
ner una concentración del 20%y se hace pasar
una corriente de hidrógeno sulfurado.Se filtra.

El precipitado es
sulfuro de cobre.
Se calcina.Se di­
suelve en ácido ­
nítrico y determi
na cobre colorimé
tricamente con hi
dróxido de amonio.

A1filtrado se le regula la
acidez. Se trata con hidrógg
no sulfurado.Se filtra. El
filtrado se desecha.­

El precipitado es sulfuro de
cadmio. Se disuelve con áci­
do nítrico y determinael ­
cadmio gravimétricamente al
estado de sulfato de cadmio.

Separación x determinación de Araénnbo¡ Antimonio z Estaño.
Al filtrado (6) que contiene: arsénico, antimonio y estaño,

se le concentra y agrega ácido clorhídrico concentrado. Se satura
con hidrógeno sulfurado. Se filtra.­



El precipitado es sulfuro de
arsénico.Se disuelve con hi­
dróxido de potasio. Se agas­
ga ácido sulfúrico y lleva a
vapores blancos. Se diluye.
Se elimina anhídrido sulfurg
so por ebullición.Se agrega
solución de ioduro de pota­
sio. Se determina el arséni­
co volumétricamente titulanp
do con solución valorada de
iodo, utilizando almidón co­
moindicador.

El filtrado que contiene antimonio y —
estaño se neutraliza y satura con hidrg
genosulfurado. Se filtra. E1filtrado
se desecha.­

El precipitado de los sulfuros de anti
monio y estaño, se disuelve con ácido
clorhídrico saturado de bromo. Se eli­
mina el exceso de broma con anhídrido
sulfuroso. Se neutraliza con hidróxido
de amonio. Se agrega ácido oxálico y v
se satura con hidrógeno sulfurado. Sefiltra.

El precipitado es
sulfuro de antimg
nio.Se disuelve con
ácido clorhídrico
saturado de broma.
El antimonio se ­
determina volumé­

El filtrado que ­
contiene estaño se
alcaliza conhidrá
xido de amonio. Se
agrega cianuro de
potasio,sulfuro de

'amOnio e hidrosul­
tricamente con son
lución valorada de
bromato de potasio,

íllto de sodio. Se
filtra.Se desecha
el filtrado

empleando como in­
dicador heliantina. El precipitado es

sulfuro de estaño.
Se calcinaoEl estg
ño se determina -—
gravimétricamente
como bióxido de egtafio.

Separación 1 determinación de Hierro, Gino: Níguel I Cobalto.
El filtrado (4) contiene: hierro, níquel, cobalto y cinc; se

elimina por ebullición el hidrógeno sulfurado‘(x). Se oxida con bro
Cromomo

moy precipita el hierro-con hidróxido en presencia de cloruro de o
amonio.de filtra.­



El precipitado es El filtrado que contiene niquel,cobalto y cinc,
hidróxido de hie- ae neutraliza y luego acidifica con ácido acéti
rro.Se disuelve co. Se eatura con hidrógeno eulfurado. Se fil­
con ácido clorhi- tra. E1 filtrado se desecha.­
drico y el hierro
se determina c012
rimétricamente con
solución de sulfo­
cianuro de potasio.l

El precipitado está formadopor loa sulfuros de
níquel, cobalto y cinc; ae disuelven con ácido
clorhídrico saturado de bromo.Sealcaliza con
hidróxido de potasio.Se hierve.Se filtra.­

El precipitado está El filtrado que contiene ­
formadopor los su; cinc ae acidifica con áci­
furoe de níquel y do acético y se agrega so­
cobalto.Se calcina lución de bicloruro de me;
y pesa comoóxidos. curio.Se aatura con hidró­
Se disuelve con - gene eulfurado.Se filtra.
agua regia.El ní- Se calcina.El cinc ae detg
quel se determina mina gravimétricamente al
con dimetilglioxi- estado de óxido de cinc.­
ma gravimétricameg
te y el cobalto ae
determina gravimé­
tricamente por di­
ferencia.

(x) - El cinc puede ser precipitado comosulfuro de cinc, antes de
hacer el agregado de hidróxido de amoniopara separar hierro
manteniendo el pH de la solución entre 2,6 - 2,7; éste se con
sigue con mezclar buffer comoformiato/acido fórmico o sulfa­
to de amonio/hidroaulfato de amonio en presencia de acroleina
(para reducir la coprecipitación del cobalto. El precipitado
de Sulfuro de cinc puede ser pesado como tal o también como un

ZnNH4 204



¿ngonvenientes gue se presentan al realizar el análisis Quimicode
plomos puros siguiendo el método 3.8.1. N° 334-1934.­

l.­

2.­

30"

4.­

Debido a la elevada cantidad de muestras (500 g) y reactivos

necesarios para su ataque (2.000 ml de HN03(1+3Í1y‘800 m1 de
HZSO4(1+3) hay que utilizar material de vidrio (vasos de pre­
cipitacion de 3.000 m1) de gran tamaño, lo que es poco manua­
ble y antieconómicopara análisis de rutina.­

El ácido nitrico que se utiliza para análisis corrientes, conp
tiene generalmente pequeñas cantidades de hierro, el cual deb;
do al gran volumenutilizado altera apreciablemente el resulta
do del hierro en el análisis de un plomopuro.­

Caprecipitación de una parte de las impurezas, en particular el
bismuto, con el sulfato de plomo.­

Se requiere muchotiempo para efectuar un análisis completo de
un plomo puro.­



METODOS PARA EL ANALISIS QUIMICO DE PLOMO EN LINGOTE DE ACUEBDO A Lg;

1.- Alcance:

Estos métodos se pueden emplear para análisis quimico de plg
mo en lingote, cuya composición esté comprendida dentro de los 51­
¿uientes límites:

P101110 (Podo)ooooocooom
Plata (Ag)
blsmuto (Bi)
Cobre(Cu)................
Arsénico(Aa).............
Antimonio(Sb) ............
Estaño(Sn)...............
Cine(Zn).................
Hiel‘l'o 00.000.00.00...

0,001
0,001
0,001
0,0005
0,001
0,001
0,0005
0,0005

a.

a
a
a
a
a
a
a
B

99.99
0,05
0,3
0,1
0,02
0,02
0,02
0,005
0,005

DET’?MIH1Q;QK_DE BLSMUTO. PLATA Y COBRE POR EL METODODE ELECTROLISIS

INTERNA.­

Separación de Bismuto, Plata y Cobre.

2.- Aparatos:

Aparatopara electrólisis interna (fíg. l;

3.- Reactivos:
a) Acido Tartárico.­
b) Solución de Permanganato de Potasio (10 g/l)
c) Urea.

4.- Técnica:

descripción págo 25)

a) se pesa 20,0 g de la muestra y pasan a un vaso de precipitadoa
de 400 ml y se agrega l g de ácido tartárico y 100 ml de HN03



(l+3). Se calienta suavementehasta disolución total y luego se u­
hiérve para eliminar vapores nitrosoe. Se diluye a 350 ml, ee en!
fria a 40° C y, mientras se agiía, se agrega, gota a gota, solución
de KNhO4haata que el color rosado persieta.ln2 minutos.­

b) Se calienta a 65-70°G, para destruir el exceso de permangana­

c)

to y se agrega aproximadamente0,05 g de urea. Se efectúa la
electrólisis por eleoirolisis interna a esta temperatura, con
agitación rápida (800 a 1000 rpm), usando EN03 (3+9?) como
anolito. Dosveces durante la electrólisie ee cambia el anoli­
to, se lavan las paredea del compartimento anódico y del vaso,
ae agrega aproximadamente 0,05 g de urea. Cuando el.depósito

de biemuto, plate y cobre es total, lo que ae reconoce porque
no se forma una nueva,euperficie de depósito, cuando ae eleva
el nivel de la solucion, ae.eepara el electrolito con un ei­
fón, mientras se agrega lenjamente 1 litro de agua destilada.
Se retira el vaso de precipitadoe y se lo reemplaza rápida­
menzepor otro que contiene agua destilada. Se retira nuevaa
mente el vaso, se desconecta el electrodo‘(oátodo) y se lo

lava.- N, l ”¿
Se coloca el electrodo (eátodo) en un vaso de precipitadoe de
boca angostaade 250 ml y ee disuelve el depósito con 5 m1 de
HNO}(l+3)_en caliente. Se laya el eleétrodo con agua destila
da mientras se lo retira-del vaso. Se hierve la solución para
eliminar los vaporearnitrosos, Se enfría a temperatura ambien_
te, ee diluye a 100 ml en matraa aforado y;ae homOgeneiza. La
solución ae emplea para 13*determinadión de bismuto, plata y
(30er o­



DETEEMEEACION FOTONETRICA DE BISMUTO CON TIOUREA.‘

5o- Fundamento:

La solución de bismuto, obtenida previa separación del mismo
por electrólisis interna es tratada con una solución de tiourea,
formándose un Complejo de color amarillo, el cual puede ser medi
do espectrofotométricamente utilizando una longitud de onda de
aproximadamente 440 o

0.- Rangos de concentración:
Las concentraciones de bismuto aconsejables están comprendi­

das entre 0,1 a 2,0 mgde bismuto en 100 ml de solución, utilizag
do una celda de 2 cm de espesor (1)

7.- Estabilidad del compuestocoloreado:

El complejo bismuto-tiourea es estable por_lo-menoa durante
1 hora.­

B.- Influencia de la temperatura!
La intensidad del color del complejo bismuto-tiourea Verín

apreciablemente con la temperatura; por tai motivo II necesario l
efectuar las lecturas espectrofotométricas de las nuestras y pa­
trones a temperaturas que difieren en t 1°C.- ¿ ‘

9.- Interferencias:
Los elementos que frecuentemente se encuentran en la solu­

ción obtenida previa senaración por electrólisis interna no in­
terfiereno- ‘

10.- Reactivos:
a) Solución patrón de Bisggto j; ml = 0,1gg¿¿g¿)¿

Se pesa l g de bismut05 Se pasa a un vaso de precipitados de
150 ml, se agrega lo ml de HNO3V(1+3).Se calienta suavemente ­

hasta disolución total y eliminacian de vapores nitrosos. Se en­
y!



ll.­

- ll d

fria y se diluye en un mafrez aforado hasta l litro con HNO3
(1+9).

b) Solución de Tiourea (505/1)
se disuelve 10,0 g de tiourea-en 175 ml de agua. Se filtra

y se lava reco¿iendo en un matraz aforado de 200 ml. Se diluye

hasta el enrase y se homogeneiza, Esta solución debe ser prepg
rada en el momentode usarse. (2)
Breparación de la curva de calibración:
a) Soluciones T1203.­

Se coloca 1,0; 2,0; 4,0; 8,0; 12,0; 16,0 y 20,0 ml de la ­
solución patrón de bismuto (l ml = 0,1 mg) en siete vasos de p
precipitados de 150 ml y,se evapora a sequedad a baja tempera­

ture sobre plancha. Se agrega 5 ml de HNOS(leB) a.cada vaso,
se calienta suavementey se-agita para disolver-el rediduo. Se
pesan las soluciones a matraces aforados de 100 ml y se diluye
a unos 40 m1. Se continua de acuerdo con lo indicado en el pá­
rrafo c).­
b) Ensayo en blanco.—u

Se toma 5 ml de HNO3(1+9), se pasa.a un matraz aibrado de
100 ml; se diluye a unos 40-ml. Se continua de acuerdo con lo
indicado en el párrafchïo­
c) ¿“regado del reactivo.e

Se agrega 50 ml de la solución de-tiourea, se diluye hasta
el enrase y se homogeneizq, (2)
d)lldición sepectrofggggéfiricao­

Se coloca la solución de referencia en la cubeta, se ajusta
el fotómetro a cero empleando luz monocromática de longitud de
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onda de 440 m . Se efectúan las mediciones de las distintas ­

solucion s tipos. (3)
e) Curva de calibración.­

Se representan las mediciones espectrofotométrican de las ­
soluciones tipos en función de mg de bismuto por 100 ml de solg
ción.­
Técnica:
a) Solución de la muestra.­

Uegún sea el contenido de bismuto, se pasa de 2 a 10 ml de
la solución reservada de acuerdo con el párrafo 4 c) a un matraz
aforado de 100 ml. Se agrega 5 ml de HN03 (1+9) y se diluye a ­

aproximadamente 40 ml. Se continúa de acuerdo con lo indicado ­
en el párrafo 12 c).­
b) Ensayo en blanco.­

Se toma 5 ml de HNO3(1+9) se paSa a un matraz aforado de

lOC ml; se diluye a unos 40 ml. Se continúa de acuerdo con lo ­
indicado en el párrafo 12 c).­
c) ¿Q;e¿aio del reactivo.­

Se agrega 50 ml de la solución de tiourea, se diluye hasta
el enrase y se homegeneiza. (2)
p; V Mediciónespectrofotométrica.­

De acuerdo con lo indicado en la sección ll d)
e

V
Cálculos.­
De los valoren obtenidos con las mediciones espectrofotomé­

tricas pauar a mgde bismuto por mediode la curva de calibra-­
ción. Se calcula el tanto por ciento de bismuto mediante la e:­
greaión:



. A
Bismuto(Bi), 5%g8 -jíïïízï­

donde:

A = miliQramosde bismuto en la parte alícuota de la solución ­
de la muestra utilizada y

B = ¿ranos de muestra que corresponde a la parte alícuota de la
muestrautilizada.­

(1) - La técnica dada es para cubetas que tengan 2 cm de espesor. Pa­

ra cubetas de otras dimensiones debe modificarse convenientemeg
te la cantidad de muestra y de reactivos a emplear.­

(2) - En el presente método las medidas fotométricas se hacen utili-­
zando una longitud de onda donde la absorción de la luz por el
compleJo biomuto-tiourea es independiénte_de la concentración
de tiou;ea.­

(3) - La longitud de onda empleada es la que corresponde a máximaab­
sorción por el coaplejo bismuto-tiourea.­

nglbnml-.ndlUu UL: .t'lmTA 130;; ÏUPLBLDILMLTRIA

13.- Aparatos:
Tubos de Nessler de 100 ml de capacidad.­

l4.- neactivos:
solución gatrón de Plata (l ml = 0,2 mgAg).

Se disuelve 0,3150 g de AgNO3en agua y se diluye a l litro
en matraz agorudo.­

15.- Br ¿aración de los tipos turbidimétricos:
be toman volúmenes de solución patrón de plata (l ml = 0,2

m¿A¿) que Gorgegyonden a 0,2-2,0 mg de plata a incrementa; en ­
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0,2 mg, en los 10 tubos Nessler de 100 ml. oe a5re¿a 5 ml de ­

HLO3(1+3) y se diluye a 98 ml. Se agrega l ml de HCl (1+9) se

diluye hasta el enrase y se homogeneiza. El HCl se agrega a las
}-oluciones tigos y a la solución de la muestra simultáneamente.

lc.­
a) de toma 50 ml de la solución reservada de acuerdo con la seg
ción 4 c) o un volumen que no contenga más de 2 mg de plata. Se

pasa a un tubo Nessler de 100 ml, se diluye hasta 98 ml y se -­

abi‘eb'a l ml de HCl (1+9). Se diluye hasta el enrase y se homogg
neiza. Se COmguFadenéro de los 5 minutos con las soluciones ti­
pos preparadas de acuerdo con la sección 15. Se reserva la solu­
ción para determinar cobre.­
b) Cálculos:

Se calcula el tanto por ciento de plata mediante la expre­
sión:

A. a _________

donde:

A = milivramos de plata en la parte alícuota de la solución de
la muestra utilizada y
¿ramosde muestra que corresponde a la parte alícuota de la
solución de la muestra utilizada.­

DoïohulhACION DE COJHE POR VOLUMETRIA.—

l7).- Acactivos:
de YOdurode Potasio (KI 400 g/l).­

Se disuelve 40 5 de KI en agua y se diluye a 100 ml. Esta
s) solución

solución debe prepararse poco antes de usarse.
o) solución de Sulfocianuro de Sodio (NaCNS 200 g/l).­

c) Solución gatrón de Cobre (l ml = 0,001 g Cu).­
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se disuelve en un vaso de precipitados 1,0000 g de cobre

en 15 ml de HNO3(1+3). Se agrega 5 ml de HZSO4, se cubre con

un vidrio de reloj y se evapora hasta vapores blancos. Se en­
fría, se lava el vidrio de reloj y paredes del Vaso con 20 ml
de a¿ua y luego se evapora hasta vapores blancos. Se agrega —
200 ml de H2804 (1+1), se enfría y se diluye a l litro en un ­
matraz aforado. Se homogeneiza.­
d) Solución valorada de Tiosulfato de Sodio (l ml = 0,0006 g Cu)

Esta solución es aproximadamente 0,01 N. Se disuelve 24,8 g
de Na28203.5H20,en agua fría recién hervida y se lleva a volu­
men en un matraz aforado de l litro, esterilizado.—
Valoración: Se tOmanmediante pipeta aforada 10 ml de la solu­

ción patron de cobre (o), se pasa a un frasco de erlenmeyer de
125 ml y se continúa comose describe en la sección 18 b).
e) Solución de almidón (10 g/l).­

Se hace una papilla con l g de almidón soluble y 5 ml de
agua; se a¿rega 100 ml de agua hirviente. Se enfría, se agrega
5 g de KI y se agita hasta disolver el yoduro de potasio.­
Técnica.- .
a) Se pasa la solución reservada de acuerdo a la sección 16 a)
o lo que reste de la solución reservada de acuerdo con la sec­
ción 4 c) a un vaso de precipitados de 250 ml. Se agrega 2 m1
de H2804y se evapora hasta densos vapores blancos. Se enfría,
se lava las paredes del vaso con 5 m1 de agua y se evapora nue­
vasente hasta densos vapores blancos.­
b) Se enfría, se agrega 50 m1 de agua, se neutraliza con NH4OH
gota a ¿ota, se vuelve a acidificar con h2804 y se agrega 2 gota
de en exceso. Se enfría a temperatura ambiente.Se agrega 5 ml
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de solución KI, se agita. se agrega 5 ml de solución de NaCNS;
Si la muestra contiene bismuto, se agrega l ml de solución de
almidón antes de comenzar la titulación, si no hay bismuto se
agrega la solución de almidón cerca del punto final. Se titu­
la con solución de Na28203hasta desaparición del color Almidón
Yodo.­

c) Cálculos
Se calcula el tanto por ciento de cobre mediante la expre­

sión:

Cobre (Cu),g9‘g a —-—-———AI É x 10°

donde:

A = milílitros de solución Na25203,ampliados_gnula titulación.
B = equivalente en cobre de la solución NaZS203; en gramos por

milílitros.
C = ¿ramos de muestra que corresponde a la parte alícuota de la

solución de la muestra utilizada.­

DETERMINACION DE ARSENICO, AI'ITILÍONIO Y ESTAÏÉO POR EL METODO DE COPRE­

CIBITACION CON Mn02 XH20.­

Separación de Arsénico¡ Antimonio I Estaño.­

Se disuelve 50 g de la muestra en ácido nítrico. Terminado­

el ataque se agrega permanganato de potasio y luego para precipi
tar Mn02XH20.Se filtra.­



1) El grecigitado se disuelve con ácido ni (2) Al filtrado se agrg
' o y ácido sulfúrico. La solución contig_ ga ácido sulfúrico. Se

ne: arsénico, antlmonio, estaño, manganeso, filtra. El precipitado
plomo, etc. Se lleva a vapores blancos. Se se desecha.­
aqreüa ácido clorhídrico y cloruro de sodio

-e Fecti": ° C ru 'wie s bre 'ua .y d “1 “ 11’ °°°° “6° ° ag ‘ (3) El filtrado se neu­
traliza y alcaliza con

(5) Detern'nución de Ar (6) Determinación -- amoniaco. Se aürega per
sénico.- del antimonio.- sulfato de amonio. de ­
El destilaüo contiene - La solución ¿ue que- filtra. El filtrado se
el arsénico ¿no se de- da en el Balón con! desecha.
termina volumétricamen_ tiene antimonio y
te con bronato de gota estaño. El antinonio (4) El greciyitado obtg
nio usando naranja de se determina volume nido se reúne con 31(1]
nmtilo comoindicador tricamente con brg
o rotonéiricamente por mato de potasio usag (7) Determinación de ei
el método del azul de do naranja de meti- taño.
molibdeno.- lo comoindicador. Deepués de haber valorg

‘ ' do antinonio, el estano
se reduce con plono y ­
se titula con yodato de
potasio, empleando almi
dón comoindicador.­

Fundamento:

Después de haber eliminado'los elementos que interfieren, el
hierro se determina fotométricamente comoel complejo de color rojo­

anaranjado ortofenantrolina—hierro ferroso, en una solución regulado­
.L‘a de IPT-4,00­

VIseeniCa:

oe disuelve 2,00 g de la muestra con ácido nítrico (l 3). oe
caida con ácido perclórico. Se separa cobre con plomop.e. Se filtro.
¿n la cclnción filtrada se determina hierro colorimétricamente.—
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terminación iotométricaade' todo de la dimeti vlio-­

Filme-aliento :

Qesgués de haber eliminado los elementos que interfieren, ­
el níquel se determina fotométricamente comoel complejo soluble de
color roJo, de dimetilglioxima niquélica.­
Técnica:

Se disuelve 2,00 g de 1a muestra con ácido nítrico (1+3). ­
Se oxida con ácido pe-clórico. Se agrega plomop.a. para separar el
cobre. Se filtra. En la solución filtrada se determina níquel colori­
méiricamente.­

Deterhineción de Cinc por turbidimetría.­

óengaCión de Cine:

Se disuelve 50,0 g de la muestra con ácido nítrico, se Ere­
cifita el ¿lomo con ácido sulfúrico. Se evapora hasta unos 2 ml, se
diluye y se uatura con hidrógeno sulfurado. Se filtra. Se desecha el
precipitado. Se elimina el hidrógeno sulfurado del filtrado, se oxida
el hierro con broma, se neutraliza, ae agrega ácido cítrico y mezcla
ÏÓÏLiCa, se CaliCLta y se satura con hidrógeno sulfuradc. Se filtra.

El grecigitado es sulfuro de cinc, se disuelve con ácido clg
rhídrico y se determina Cine turbidimétricamente con K4 Fe(CN)6 .­
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VENTAJAS DE LOS METODOSPROPUESTOS POR AoSoTalJ

CON RESPECTO¿a METODODE Lt 3.8.1.

1.- Se emplean cantidades menores de reactivos.­

I.- El tiempo empleado en la aplicación del método según A.S.T.M. es
mucho más breve.­

3.- Es más exacto pues se evita la c0precipitación de impurezas, con
el sulfato de plomo.

4.- Las operaciones analíticas son mássencillas y de fácil realiza­
ción.­
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THOLISIS INTERNA
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LA ELECTROLISIS INTERNA COMOMETODOSEPQQTIVO

Releña histórica

¿Jl término electrólisis interna, fué usado en métodos de gel­
vanoBlastía y electrcdegosiciones deñde el año 1840.­

fln este método, la corriente eléctrica necesaria para efec­

tuar ¿l degósito de un metal sobre el electrddo es generada por el

mismosistema, sin ser necesario una fuente externa de corriente elég
trios.­

La ¿gliceción de este método en el análisis químico, se debe

a c. Ull¿_ren (z. Anal. Chem., 1868, 1, 442) quién detelmnó cuan-­
titativauexte cobre de una solución de sulfato de cobre.­

Los ;rincigios ¿enerales de este métodode análisis para la
separación de metales más nobles en solución de otros menos nobles

fué enunciado por Hollard y Bertiaux (Bull.b‘oc.Ch1m., 1903, 29 lló y

1904, ¿l 102; y Analyse des Metaus par Electrolyse, París, 1906, pág.
24 y 99').­

La ¿glicación de este método, para la separación rápida de —­

un metal noble en pequena cantidad de otro menos noble en gran cant;

dad, fue descrigto por J.S.Sand en 1930 (Analyst, 1930, 22, 309).­
Considereciones teóricas

¿1 hecho de poder separar un metal noble de otro metal menos

noble por electrólisis interna, se debe a ¿ue ¿1 potencial del c-tado
se controla automáticamente, es un caso esPecial de electrólisis a ­
‘Otencial regulado, dependiendo del material utilizado-como ánodo.­

La Cantidadde electricidad utilizable en la electrólisis in­
terna es pequeña, por lo que este métodosólo es utilizable para la
separación de gegdefias cantidades de uetales, en caso contrario demag
daría un tiempo muyprolon¿ado.­
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Tcnemoupor ejemplo una solución de una sal de cinc en ¿ran

Cantidad y un metal Mmás noble en pequeña cantidad y Queremos sepa­
rar eete ¿;timo po: electrólisitinterna:

- anf/ Zn°// M‘Ï‘Ï/Mo (Pt) +

0 ++ ++ ‘°
Zn + M. = Zn + M

el cátoáo es el electrodo positivo.
La diferencia de ¿otencial entre ambos electrodoc está da—­

do por:

n ++

y; = ¿5° an, ZnH + Eo m”,m = ——*—————-O259 1°‘3‘

con el CÏuLBCuISOcel tiempo la concentración CZn++ aumenta, mien­

tras ¿ue la conocitración del metal M (CF) dismincye luego la f.e.m.
también ci; inuye.­

La intenuidad de la corriente está dada por

i = n F V d CM
dt

vi":' V el volugcn del catolito, luego la intensidad también es fun­
ción de la concentración de M, y ésta también disminuye con el tiem­

ruc antecede resulta, que el método es aplicable para ­1u
.L

la segaración de gequeñas cantidades de metal más noble de uno en -­

De lo

d md;Cpnoble, en caso de tener que separar una cantidad gran­CaLtiai
¿e pl ticmzo necc-a:io para realizarla seriá demasiadolargo.­
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irácticas

1.- La no utilizaCión de una fuente externa

20"

de corriente eléctrica.

uebioo a que la f.e.m. producida por el métoco de electrolieis­
interna es ¿equeña, hay que prevenir en el cátodo la acción del
air y oxidantes sobre el depósito, agentes éstos que originarían
polarización de la pila y por lo tanto un aumento del tiemgo ne­
cesario para obtener un depósito total sobre el cátodo; es por ­

cota razón que se recomienda utilizar el a¿re¿ado de agentes redug
toreo tales como:hidrazina, hidróxilamina, urea, etc.

Trabajar a temperaturas cerca de los 70°C, con agitación vigoroza
mcgorar la calidad del depósito y conductividad del electro­)ara

Hito debido al peligro de la polarización del cátodo.­
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Separación de Bismuto,Plata y Cobre, por electrólisis interna,­

Aparato: (fig. l)
Constituido por dos electrodos ánados de plomo colocados

dentro de una bujia de alundun (19 x 90 mm; R.A. N° 84 o R.A. N° 360;

bujia Norton Co. o equivalente) que puede ser doble y un cátodo de ­
malla de platino de 25 x 30 mmde diámetro y 40-1 50 mmde longitud.
Los electrodos están conectados con un buen conductor.

Los ánados están hechos de alambre de plomo puro (2,5 mmde

diámetro por 70 cm de longitud) enrollados sobre un tubo de vidrio ­

(5 mmde diámetro) en forma de hélice compacta.

Una hélice de vidrio movida por un motor capaz de alcanzar
1000rpm. agita el catolito.

El ánodo y el cátodo están ColOCadOSsobre una plancha de

bakelita o goma dura que se mantiene apoyada sobre los bordes del va
so de precigitados durante la electrólisis.

Unrecipiente para el anolito, con un diapositivo que permi­
ta conducir el liquido a las cámaras anódicas durante la electrólisis
(fig. 11°1) .­

Antes de utilizar el aparato se hizo un lavado ácido de las
b'J.¿}.‘Íauco..‘.o sibue:

a) - Se hizo pasar 400 ml de ácido clorhídrico caliente a través
de la bujia por succión,

b) — 400 ml de una mezcla ácida caliente preparada de la siguien­
te forma: 40 ml de HN03concentrado se agregaron a una solup

ción que contenía 20 g de ácido tartárico en 360 ml de agua.

c) - agua tibia hasta eliminar el ácido clorhídrico­
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A.­
Bo­

D.­

Go­

Ho­

Io­

J.­

TI­IL.­
..LJ."
1\.1Lu."
.­
1‘:.­

Tubo de vidrio en forma de Y de 6,3 mm.dh_diámátro.
Tubo de ¿oma de 6-7 cm de longitud, coneCtado a los extremos del
tubo anterioro- .

3 bornes, uno en el centró y los otros dos colocados a 2,5 cm
del borne central en line; recta.­
Tubo en forma de U invertido de 6,3 mmde diámetro exterior para
renovar el anolito.­
Placa

13 cm de longitud, 0,7 a 1,0 cm de espesor y 3 cm de ancho.­
s0porte de: gomadura, bakelita u otro material similar de

Tapón de goma con 2 agujeros de 4-5.mm de diámetro y otro más pe­

queño que permita pasar_el alambre de plomo (ánodo).­

Bujías de alundun (Norton Co} R.Á. 360 o equivalente) de 2 cm de
diámetro gor 9 cm de longitud.­

Cátodo de platino de 5,5 cm de longitud por 3 em de diámetro.
Tubo de vidrio de 4-5 mmde diámetro para enrollar el alambre de
plomo.­
Conección de cobre de 6,5 x 1,0 cm conecta los tres bornes entre
ai. Desruéu de colocado deberá ser engrasado para evitar-1a co­
rroaión.­
Alambre de t¡lomo de alta pureza Nos. 12-16 353,.
Cámara anódica.— l

Tubo de vidrio con el arrollaniento de alambre de plomom­

Po-ición reldtiva del‘cátodo y ánodoï(Esto es importante para ­
asegurur la continuidad de la:ígerma eleCtromotriz cuandose re­
tira el cátododel electrolito.-'

V;mi“; 4 ‘ ,' A,



Fig. 2- Fotografia del aparato utilizado en el presente trabajo.



c)
Té

VI a.‘

ACi-¿Oturtárico P ¡Ao

solución de germanóanato de potasio (10 g de KMnO4por litro.
T“lea.­

cnica:
a)

b
V

o)

¿e ¡caí 20,0 g de muestra que se pasó a un vaso de precipitados
V600 ml, se apre56 l g de ¿cido tartárico y 100 ml de HNO3(1+3.

calentó suavementehasta disolución total y luego se hiervió pg

ue

de

ra elininar vapores nitrosos, se diluyó hasta 350 ml, se enfrió a
40°

nato de potasio hasta que la coloración rosada persistiera 1-2 mi

fl
U y con a¿itacián se agregó gota a gota solución de permanga­

nutos.­
Se Calentó la solución hasta 65°C, para eliminar el exceso de per
manuan330, se aQregó luego aproximadamente 0,05 g de urea. Se in­
trodujo el vaso con la solución así obtenida dentro de un termos­
tato rara mantener constante la temperatura a 65°C É 10° y mien-­
tras se agitaba a 800 rpm. se electrolisó para separar bismuto, ­
plata y cobre. Comoanolito se utilizó HNO3(3+97). Durante la -­

¿lisis el anolito drenó continuamente de la celda anódica ­electi
al e¿t¿:;cr del vaso de precipitados; cada 5 minutos se a¿re¿ó -­
0,05 g de urea.­

Qerminccc el depósito de bismuto, plata y cobre, lo ¿ue se recong
las intensidades de corriente que circulaba en fun-­

u¿o, se retiro la mayorparte del electrolito sifonan
se lo reemplazabapor l litro de agua destilada, lug

có al vaso de precipitados y se reemplazó por otro que -­n.

tenía agua destilada, luego se lavo el electrodo con agua, —­
v finalmente se secó en estufa a 105°C, pesándose el depósi

:ornado.­



a)

De

Se colocó el cátodo en un vaso de 150 ml de forma alarbada y se

disolvió el degósito con 5 ml de HN03(1+3) en caliente. Se la­
vó el electrodo con agua destilada mienmrasse lo retiraba uel
vaso. Se hirvió la solución para eliminar vapores nitrosos, se
enfría a teuperatura aubiente, se diluyó a 100 ml en un matraz
forado y se hono¿eneizó. Porciones de la solución así obtenidaf0

W .4.1.u ¿con'C‘L.(¡2 gara determinar fotométricamente bismuto, plata y
cobre.­

erminación del tiemuo necesario pera obtener un depÓSltOcuanti­
e biguutolfglata y cobre.­d

intensidad de corriente que circula por la pila
tiem¿0.—

rodos un milianncríme­­rx J»
V Ua colocó en scrie_con los ele

eXEericncias que a continuación se detallan se ­
'von sobre 4 plomos puros denominados ASARCO,111501,

e 133mresyactivamente. (l)
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Tabla II.- Potencial catódico con reapecto al electrodo de calomel.

|
l

Tiempo I DIFERENCIA DE 201010111 EN mv
en “'“51333' ] Plomo í Plomo Plomo

minutos No l i No 2 Í No 3 ha 4

1 ——- í 0,17516 4 0,28996 0,27870
2 0,08340 g 0,19672 l 0,30020 0,30115
3 0,17150 á 0.22963 ¡ 0.32430 0,29985
4 0,21836 ‘ 0,25550 4 0.33161 0,309185 0,25285 , 0,26765 r 0,33529 0,31165
W 0,30563 i 0.25815 0.34119 0.32796
8 0,31260 ¿ 0,27300 : 0,34420 0,32475

10 0,32852 : 0,27430 í 0,34491 0,33080
13 0,32809 1 0.27330 : 0,34480 . 0.33173
15 0,33450 3 0.27730 | 0.34562 ¡ 0.33200
20 0,33200 ' 0,27790 s 0,34500 ¡ 0,33105
2 ; 0,33814 0,27685 4 0,34422 A 0,33350

30 ¿ 0,33652 0,27720 í 0,34451 I 0,334211

Los valores de la Tabla II se representan en la gráfica N°2.

Repr¿sentand0 los valores de las Tablas Nos. I y II corres­
sondi; te; a una misma muestra; la N° 3 en la gráfica N° 3, se com-­

grueba que tanto el potencial anódico comola intensidad de corriente
de la fila alcanzan valores límites a un mismotiempo.­
(l) - Los tres primeros fueron facilitados por el Ing° Dr.
Thumely el último por el Instituto Argentino de Racionalización de
Laterzalcs.­
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Esoectrofotómetro—L

oe utilizó un fotocolorímétro Jouan y comoaparato de cero
un ¿aannómetro marca "Horma"de sensibilidad 1,8 x 10'9 A.

El ¿otocolorínetro utilizado posee una célula fotoeléctrica
con un monocronatizador a red y un juego de treo filtros correctores
verde, azul y rojo) permite obtener luz monocromática de 400 a 700 m
de longitud de onda ( ). Las medidas se efectuan directamente en —­
extinciones (E) por compensaciónóptica mediante un sector rotato­
rio lovarítmico que se desplaza llevando consigo una escala gradua­
da en J x 100, que se proyecta convenientemente ampliada mediante a­

un haz de luz sobre una pantalla de vidrio despulido. El haz de luz
monocrOmáticose regula por intermedio de una regla, corrediza con ­

ventanas que permiten obtener un ancho de banda de 15, 19 y —­d‘ I'GB

3 ¿yy .­
Í\)



DETERMINACION ESPECTROFOTOMETRICA DE BISMUTO

Fundamento ¿ei método: y t .7

31 ión biSMuto (Bi+++) da con la tiourea un complejo ce co­

lor amarillo. Esta reacción muyespecifica y suficientemente sensi­
ble se Queda emplear para su deterainación colorimátrica o espectrg
fotouérrica de bismuto.­

Concentración:

Las concentraciones de biemuto empleadas en el presente tra
baJo están coaprendidaa entre 0,1 y 2,0 mg de bismuto en 100 ml de
solución.­

Lstabilicad del color:
41 complejo coloreado bismuto-tiourea es estable por lo me-—

nos l hora en laecondiciones indicadas en el presente trabajo.­

Influencia de la teaperatura:
La intensidad del color del complejo coloreado biemuto-tiou­

rea Varía a¿reciablenente con la temperatura. Es necesario e ectuarÍ‘

. - . +las lecturas fotométrlcas a temperaturas que no dlfieran en - 1° C.

Interferencias:
Por electrálisia interna se separan bismuto, plata y cobre,

salvo concentraciones elevadas de cobre, que colorean la solución;
los elementos antes citados no interfieren.—



CURVA DJ CALIBRACICNo­

Reactivos:
a)

b v

Solución patrón de bismutoa (l ml = 0,1 qirde Bi)
Se yeso 0,1 g de biemuto p.a y ae lo pasó a un vaso de preci

911335438de 150 ml, se agregó 10 {nl de HNOS(1+3). Se calentó ¿ug

vementehasta disolvcrlo y eliminar los vapores nitrosos. Se;ig
frió y diluyó en un matraz aforado hasta 1 litro con HN03(1+9);

Solución de tiourea: (50 g por litro)
Se disolvió 10,0 g de tiourea en 175 ml de agua destilada.

Se ¿iltró y lavó recosiendo,en un matraz aforado de 200 ml. Se
diluyó y homo¿¿neizoaPara cada serie de áeterminaciones se prea
paró una nueva solución.­

Téénica:

a)

b)

c)

Tipos: Se colocaron 0,5; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 y 10,0 ml de ­
la ooluoión ¿atrón de bismuto en siete vasos de precipitados de
100 ml y se ¿Vaporaron hasta sequedad en baño maria. Se agrega­
ron, a Cada vaso, 2,5 ml.de HN03(1+9) para disolver los rebi—­

matraces aforados de 50 ml y se diluye­
20°C

duos; se traspasaron a
ron hasta unos 20 ml, colocándose luego en un termostato a
¡or EspaCio oe una hora, continuándose luego según c).­
ooluoión de referencia: Se introdujo en un matraz de 50 ml, 2,5
ml de hRO3(1+9), se diluyó hasta 20 ml aproximadamente y se cg
locó en el termostato. Se‘COntinuóse¿ún c).­
Abregado del reactivo: Después de l hora se aÉregó a cada macraz
25 ml de la solución de tiourea, se diluyó hasta el enreea y se
homogeneizó ¿bitando por espacio de l minutas!



¡39.

' . 7,: ,(._ ‘ ‘ ._ ' a ..: ..x-. ,1 A _ - - , .. . , ‘,_' y, _' .\ _ W . J. .9.1.- “1000-04 de ¿_ Loh9¿búd uu onda ¿9;3 las m0u¿¿-o“;c eszcc,:c¿o­
4V \ --- O'­

,. u ,, m. 1.). -1- _ 7 -,\. n 1 ' i.
5..., J; _\.,\.'_. 4- _,v¿'.óÁl Cv.) UlLJULIIL'UO LLCAL-LEJLULK -Lsy ¿b U’p ¡LU ) “ul ""­

r .» á 0. . . .. ‘ . - r n,. I _. ., r\ .. | 1. .. - ,\_. Á ,. ‘ -. ,
Kw".- uLu ..l 3-- r) 1.:..LL3 UOlLLC‘óll) DA..¿_G;-_L.V\ V nu.--“ by.wa u:- ev .;.u

. 1 “.1. é._ -.,_ ñ oh "k, A...- v L0vuu- l 1..»u, “,x 7.); lg...) .LVvLy-g.u _ ) ¡Q u-_.'v x L0 u e

N ‘ .1.a ' 2‘ c- 1 k -'P— . \.0 . , 100 ¡“#0 -. GQU;A¿LUQ -0Lh__h 0“ 0‘ ¿“cl ¿¿¿ . 40- ‘ ,

-0 -0“ _ _ '_ -2; ¿ca IT° 4.­

1” -- '._-..' .‘r‘ . . "u r\' a “ \ ‘ x‘ -' —-r ‘ 1“¿J_; ¿-m.—4A;_“u¿0400 :h Iuaulóh ue l; ¿Cuqlthd Qe onda.­

¿4,1;o Lung. de on"a Ex:i¿ciones
É/b-o

¿241 400 0,226
" 420 0,279
u 0,349
" 450 0:373
" 460 0,369
" 480 l 0,316

V;r¿e 500 - 0,084
" 550 ; o .015

¿ojo 660 g 0,007
" 650 0 .007
" 700 0,007

De ;;;;_fic ¿ los valores obtenidos se eligió comolongitud

F‘J m 9 E, í'76 uás conveuignte X= 450 m,.(filtro azul).
/



* 2.6 Curva de calibración.» :3; 2°°0J; 4
ll;1,1hájigéfiurasrgafcfecfúáfón des­
¿ - 3pugna-ae...15 'mu‘t‘os de agregado

Condiciones experimeñá

f.

V_ï¿ngituú*áa'0ndá en el espeéffo-Ï
“reifigngïngoA‘=450 f

* _ ¿giga-tam - -v- ‘
A . _¿Ï É Éáágfá 35 2_9m de espásor.-‘ ,

Los resultados obtfigiáas : tiáfiïén Si ¿Ébla IV j‘se reprÉSÉV
sentáh en la gráfica.NP 5.¿Á¿‘
Tabla IV.-Extinc iones en fuñejW«Éxm

Exfïndïones LíI-v’ j
.A; " TJ. .’

93.95
r . _.,

- 0.2

¿ÁJnáï¿é;é3¿‘-.
.e ‘ _.«

__ .4 2;;
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Temperatura 20°C.
Las lecturas fueron hechas 15 minutos ­
después de agregado el reactivo.­
Longitud de ondaÏ>= 450 m (filtro azul)
Cubeta de 2 cm de espesor.

Concentraciones de ácido nítrico y reac­
tivos iguales a los indicados para la ­
curva de calibración.­

Los resultados obtenidos figuran en la Tabla V y se represeg
tan en la gráfica N° ó (a).­

Tabla V.- Determiggción de bismuto: Interferencia del ión Plaga

A8 mg/SO m1 Extinciones

- 0,190
0.5 0,191
¿.0 0,190
2:0 0,189490
8,0 0,187

16,0 0,187
20,0 0,186

Conclus;oies: de los Valores obtenidos se deduce que la plata no in­
terfiere en c neegtrcciones de hasta 100: l con respecto al bismuto.

La diferencia entre las extinciones COÏÏGUPOLÚIGRÍGBa las

CCLCCLÏIQCiOLJdde plata comyrendidas entre 0,5 y 20 mg en 50 ml es

menor due ei 3fl y esta diferencia está dentro de los errores de lec­
tuga nue corre gonde: al aparato utilizado en la medición.­

A
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Concentraclonus de_p1ata mayores no se han estudiado gorque

y; no inCcIeJan para el análisis quimico de los ¿lomos puros pués -­

cozzuurongcn a contenidos mgyores que 0,5 % de plata.­
2.- Int:;fcrencia del ión Cobre.­

Condiciones exparlmentalesa Concentración de bismuto 0,4 mg %ml
(0,2 mg de biamuto en 50 ml de solu­o­
Concentracic1cs crecientes de ión co­
bre, expreoado en m5 de cobre en 50
ml de polución desde 0,5 hasta 25 ag
de cobre.­
Tcmpcrgtura 20°C.­
Las lecturas incron hechab 15 minutos
después de aurcaado el reactivo.
Longitud de onda): 450 m (filtro ­
azul).­
Cubeta de 2 cm de eagescr.­
Concun;rau;0nes ac recctivo y ácido
nítrico ióugles a las indican“; ¿gra
la curva de calibración.­

* - “1- ,.4»_', u a: .-,u xx . m ‘ a H5 ‘uOu -counqmoou QuuuLllOn ¿¿burnn cn la ¿aula VI y De -0,-e­

. 7-. .. . LV“. 6 Y.36.-. ¿47. v—-._c “311.;qu b .­

"‘ ‘ *' 1..'_ 0;“ _....' . .1 LA». ‘ .. 1.0, ',. “.N‘, _' , rx L_;0la V¿.—00.-;m¿nnc¿ón ue u¿dmht08 InLcLLJren01g ü:¿ ¿ón 00013.

Cu
mg/BO ml

,_.__
Extinc;0nes

0,190
O, 09189
1, 0,189
2, 0,188
4, 6,186

0,187
0,186
0,170
O,157
0,155

“U

(3\JIC)C)(JC)C3C)xnmh)ml-’

Clmf

U1R? ­
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TécniCa grgguesta:
a) Je la mclución obtunida por disólución del depósito seguraio po;

¿lgct;51;qip in.:;na ue toma 20 ml (4 g) y se pasa a un matraz ­

üÍÚÏLuU de 50 ml, se asrega 5 ml de HNO3 (1+9) y se colOCa en un

¿sghop:;ïo a 20° C durante l hora.­

b) solución deL‘efcrencia: Se coloca 5 m1 de HHO3(1+9) en un matra
¿forggo de 50 ml, se diluye hasta 20 ml y se coloéa en un termos­

f‘tato q 20°“ durgnta l hora.­

c) A rin;;o d¿¿ re¿ctivo: Se aQrega a cada matraz 25 ml de unc solu­

ción de tiou2e; ¿reviamente termostatizvda a 20°C, se diluye has­
t; el :snrgce y ¿e homogeneiza.­

a) Lect¿:_; CQXÉCUÏOfOtOMtricas: Desgués de 15 minutos de a¿re¿;do

¿1 VM,;ivo su colocgron porciones de aflbgg ¿alucionup, de re:c­
Lpnu- " g: ¿Lí¿_v1-, en sendas cubetas de 2 cm de es¿vcu: J se

" -> 7- .Q x‘;‘,.'. -: 'Ir-._ r. ó "4.-. a +23. -‘" é‘ y'Iv’-- o; * “r3 ." -' "H7 r; .v-» w ha -L; uvuv-..._.¿-.v¿ n bs2¿)DCu..d.a.u VOL. u..._vu. u. ELLLH,¿Unp_tu¿ “C

un“ü ¿g 450 m (filtro azul).­
= mag; de la lectura fotomézric; a m¿ de bipuuto mciian­

.L
(J \/ (5L L ‘n. o L c

te ¿a uugva os c;lioración (gráfica N° 5) y ¿e calcula la c¿¿:i-—
¿ga tg 41-“;üu uuuu-ui;o en 100 5 de muestra con la fórmula.

“i 'o ciev*o — á3 L)" .¿u -"T_—"h‘ 3x10
»_J_;V: ¿.— mg de biguuto encohtzauo en la Parte alícuota USLÁa¿

- ¿ra op ue muestra que correafonde a la l¡arte alÍCLOZL
'1.91....»“u..­

JJUGJmlLQU-óMde o;gh4to ¿n muestras de glomos comerciales.­



Me 031100 el método proyueuto para la determingción de bió­

mgi0 0; 11V1100 00000100 de plomos 30:00 C0mUÏCialCS; lo; 1060Lta­

00; uLt0¿;000 21;“;0n cn la Tabla VIII; las desviaciongs 310100100
0-Lán 00m,;0“0iá¿s eLt;e i 0,0002 y las desv12010000 ¿0100“t;¿lcs
3--Ü_w; C ,1 (¿,8 ,3.

26010 VllI.- Bismuto en Plomos Comerciales

L L

ADegicnï ¡un00¿0 ! uu+ x, H Sismuzo y SiQAQÉO ¡chviac1ón
ción ' 3° f “A”‘“L‘o“es mg i gíg I 32' ¿iio

,1 4 i J, 4
I I j

í 1 f 0,473 ' 0,510 0,0128 g 0,0000
I1_ ’ 2 l 0,475 ¿ 0,510 0,0128 i 4,0000
‘““‘ ¡ 3 0,467 g 0,505 0,0126 ,0002

:4 ’°
Ï

. 0

0,478 9 0,515 0,0129 ï o

0110L. 0:434 07510 ; 0’0128

1 7 0,612
2 0,612

+ ; l 0,609
' t 0,610

__..—_4.-.-. 0,665 0,0166 i
0,665 0,0166

FW-“A”6

0,660 0,0165

0

¿ 0

0,060 0,0165 ; 0
0

0Ïrcm. 0,611 ' 0,603 0,0166 ,00005

g 1 ï 0,781 0,895 i 0,0224 0,0002f :í (1,777 v g ,L/va.a-Lú‘v“ 3 q I U,\‘/\¡\.l
u 4 0,778 0,005 g 0,0221 0,0001

VF—__—v 4 . . 0 ' w w, . 1;61. 0,779 0,089 0,0222 0,0001
4 1

l ¡,2 i 2 0,672 0,740 0,0185 * 0,0001
“““‘““ 3 0,675 ¡ 0,745 0,0160 0,0000

l v ¿ 0,674 g 0,745 g 0,0106 0,0000

y 47 236;. 0,674 I 0,744 Í; 0,0186 0,0000



DSÏLRLIHACION TURBIDIhLTRICA DE PLATA

¿l ión glata (A¿+) da con el ión cloruro (Cl)'una turbidez
-ue ¿uede ser emwluadapara su determinación cuanti ativa.­

n‘;La; oo;ce¿t;aolones de plata utilizadas en el “repente troba­
¿o cetán 90;:ggndidas entre 0,2 mg a 2,0 mg de plata y r lOO ml de
¿oluolón.­
¿utu;;1_..d de la turbidez:

¿l tamaño o: las gartículaa varía con el tiemoo y temge; tura,¿ L.

¡311 J ¿:eoeute truoujo las lecturas fueron hechas desoués de lo mi­
nuto: oe udgauudo el regetivo y a 20°C de teuguratura en lus condi­
0101;- inquLQuo en la técnica.­

PARTEgggPJRIMBKTAL

CLEVA ¿JA SEI 133.13 ION o­

'J;y¿uu: ¿o “otrofotóuetro
4'“tiïoe:

o) ¿oluc;ón ¿utrón de plata: (l ml = 0,2 m5Ag).­
L; ;;ol;lve 0,3130 5 de AgNO3en agua des ilada y se diluye

u un litro en metraz aforado.­

p) eoluo;ón de áci;o clorhídricqgil+9)
Técnicu:

u) Tigog: oo tou¿:on ¿ogciones de solución ¿atrón de plata (l ml 0,2
mb de ¿¿) hasta 2,0 mg de plata, con incrementos de 0,2 m5, en 3a­
Erngp u;o;uuoo ¿e 100 ml. Se agregó luego 5 ml de HNOB(1+3) y ­

se illuyó Ltha 98 ml con agua destilada, luego teruostatizó 2 -­
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horcs a 20°C y se ebrego l ml BCI (1+9) se diluyó hasta enrazar
y be nuitó Juralte 30 segundos. Se colocaron nuevamente en el ­
termochto y QeSJués de 10 minutos se efectuo la ncdlción.—

o) oclusión de referencia: Iguales concentr: iones de ácido nítrico
que los igíiccdas ¿ara la preparación de los tipos.­

l.-¿lucclón ¿e la longitud de onda para las mediciones esgectrofoto­
má1;rio es .­

Le concentración de plata utilizada fué de 1,2 mgde plata en
;co ml le ¿clqclón, egfleando una cubeta de 3 cu de espesor. Teu­

Jeretu;¿ 20°C. Las lecturas fueron hechas desyués de 10 minutos de
ao:c¿caos el ¿ciao clorhídrico )l+9). Los resultadOs obteridos fivu­
ren e; la Tabla IX y se representen en la gráfica N° 7.0

Elola lX.- Elección de la logfiitud de Onda.

Longitud de
Filtro Onda Extincicnes

en ¿EVA

Azul 400 0,430
" 420 0,460
" 440 0,460
" 450 0,450
" 470 0,420

Verde 500 0,370
" 550 0.315

Rojo 600 0,265
n 650 0,230
" , 700 : O,203



j se¡mag cm fiongitud'
.1‘5.1p9Ïfq,üe“sensibilidad del espeg "

tofotómetroesmayorque y‘ r '
2.- Il'lfluenciadel tigmgdgïld ' Ïy ' , 5

o
¿50 filtro .­

Losresultadóq Tapia}:ysergpresen­
L

tan en la ¿gráficaN9484.-. j —.



:1. Xv- .;i;;:.0iór. plata: Influencia del Lia...,_.:o.

“ 1.. , ‘É 31115:: de L E X T I IT C I O Í? B S

7 1:" . . ...-,._...._,.- W...» ..-. -_..,.... ..__ ._. ,11””. w
Len-¿L f Titempo en minutos

'.,._.-,, ,_ 1 __...... , .......1_._..._...__.____.._.. ..-._. . _¿
l l

5 - 10 j 20 ' 40 . 90
, , 7

0,2 3 0,054 0,054 z 0,035 1 0,056 0,057
G,4 i 0,132 0,130 0,141 , 0,130 0,142
0,5 g 0,202 0,210 s 0,223 j 0,210 0,217
0,5 g 0,284 0,307 ' 0,317 ¡ 0,301 ¿ 0,270
1,0 3 0,386 0,398 0,400 0,377 3 0,325
1,2 ¡ 0,467 0,503 0,492 K 0,460 I 0,305
ly:- ¿mzce 0.575 0,501 Q ¿.434 0,41:
1,, l 0,033 0, 70 , 0,6 5 é — Ï ­

1,- ¡ 0,713 0,744 ¿ 0,709 f — i —

‘­
U O U . Ü

“han: IV. C
a un nan-oDimmmmw OO¿adn- td
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v 11---- ‘.-x... _'J 0- Ud..‘:‘."¿- C9..L.LL.‘.L

ConcL-_¿fl;¿ ¿x V14neafiales: Temgcgatura 20°C.

Las l¿ctu:as 5 uurun desgués de
10 ninutos del ¿“Toga o de ñC (1+9).u

, .0d GJJJC

Lonüitnd de onda) = ¿EO/Éh.(filïreazul).­
Cubeta de 3 cm de esgesor.­

-- > HH», ,-.‘.1....- .92. . , 4 < - ­Log ¿u,h¿u;«os ubuéuldos ¿leÏCJ en la Taola XI y se “a :esu
H, '|. ..'_1:,.\ 770

JLA. u. .L... 1h- Avg. ¿v 9.

concehur¿91ónde ;lata

, - /.+ I
done. ¿e ¿lata \n5 ) ¡

¿g fl ml ' ¿xt*nciones

0,4 I c
Mi,r

a|-ü

tvP’F’F’F’F’U

Q

omo-pruoam

C U1 .4 m

ná.
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HInterferencia de ión Bismntdun
. Y '

Condiciones ezgerimentales: Concentración de plata: 0,8 mg de Ag%ml
de solución.- 4

‘ +++Concentración de Bi
por 100 m1.­

Temperatura 20°C.­
Longitud de onda\ = 450 (filtro azul)
Las lecturas fueron hechas después de lO
minutos de agregado el HCl (149).­

desde 2 a 80 mg; —
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ultadOu Obtenidos figuran en la Tabla XlI y se repre­
sentan en la gráfica N° lO.­
|J.'LLÏLLÉ; “¿.1 c'- .‘J'I:

.f‘ V'1-1 n-Cng,"oVO.-.\.J.J,Ll_u-.pd .

t¿:uinación de Ag: terferencia del ión bismuto.—

Cono. de bismuto (Bi
1116551111

+++) Extinciones

0,306
0,307
0,305
0,334
0.365

| 01405

2

4

OOOO-‘nP-N

- «- . , A.'++Concentïac1ones de Olsmuto superlores a 8 mg ae al?
ml de solución afectan las lecturas ÏOÏOfléïï¿—

la determinación de glata se efectúa con 25 m;
r­e la solución, que corre¿¿oncgn a ) g de la muestra

510m0 103 8 m8 de Bi equivalen a 0,16 % de bismuto

con la muéstre de plomo, valor que está muy por encima

del contenido de biSmuto de los pñomos puros comercia­
les.­

ntcrïercLCL: del ión Cobre.o
. . . - . +Cond_;-e¿gv cx¿3r¿mehtales: Concentra01ón te plata: 0,8 mg qe Ag -—

por lOOml de solución.­
. , ++ . jConcentr301ón Qe Cu desae 2 a SO mg po:

lOO m1.­

Temperatura 20°C.­

Longitud de onda):= 453/yu(filtrado azulLas lecturas se efectua‘on de;¿ués de 10
minutos del agre¿ado del HCl (1+9).

Los “euu't;dos obtenidos figuran en la Tabla XIII y se r3¿re­
ssutan en la ¿ráfioa N“ 10 b).­



Tabla ¿114.- Jeter;:¿ación de plata: Interferencia de cobre.­

” . . ++uu;c. au coore (Cu )!
mg fi ml I Extinciones

2 0,305
4 ‘ 0,307
8 0,304

09292
40 l 0,288
80 l 09275

Joncluciones: Concentraciones de ión Cu++'superiore¿ a 8 mg de Cu
por lOOal de solución afectan las lecturas fotonétri­
cas. Siila determinación de plata se efectúa con 25 mi
ae la solución, que correSpon en a 5 g de la muestra

dc _lomo, ¿os_5 mg de Cu equivalen a 0,16 fi de coore

en La muestra de plomo, valor que está muy por encima

'1 contenido de cobre de los plumas puros comerciales.de

Inf1¿;5¿¿L¿} la con gptración de ácido nítrico.­
Concentración de plata: 0,8 mg de Ag
por lOOml de solución.­

" -' ,.-.1‘Jo;d-o; L; efluenta¿cs’o

Acido nítrico (1+3) m1 fi ml desde 2,9
hasta 60,0.­
Temyeratura 20°C.­

Longitud de onda X ¿Solïfikkfiluro Dzul).Las lectu:;s se efectuaron UEáyuéSde lG
minutos del agr54ado de HCl (1+9).

Los reeglt;flos obtenidos fiiuran en la Tabla XIV r se reyrc-­t.)

s:¿tau en 1; ¿rá_ic: N° lO c).­
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1‘ ._ ' ‘ .. YTécnl ¿JA
a)

1) )

C)

-')7­

Concentraciones de ácido nítrico SUTQÏiOJCSa lO —
vacc. la indicada en la técnica no afectan las lec­
curas iotouétriCaso­

A .Jhcta:
Je la ¿ollclón obtenida por disolución del depósito se¿a:ado -­
g :ctgoligio inierna se toman 25 ml (5 g) y se gasa a.un ­
nat:az :fcrado ¿e lCC al. Se diluye a 98 ml, con agua y se co­
lor; ,1 un tc:;os?ato a 20°Cdurante l hora.­
óoluc;ón de ;cfa:enc1a: En un matraz de 100 m1 se coloca 5 m1 ­

de "E03 (lï3), se diluye a 98 ml con agua destilada y se colo­
ca ¿n un taraOatato a 20°C durante l hora.­

¿kyc alo acl :3activ : Se a5rega a cada matraz 1 ml de ClH (1+9)
s- diluye hasta el enrace, se agita por esyacio de 30 segundos
7 se v;elve 3 teraostatizaro­

d) Leci_t"s eskectüofotométricas: Descués ¿e lO minutos de aulegado

el ÏJCCÜiVOse efectúa la medición capectrofotomát:ica en sendas

cubetas de 3 cmde espesor, a una longitud de onda de): 450 .­e] Calculou: Se ¿aaa de la lectura esyectrofotométrica a mgde ¿lata
“¿Giants la elrva de calibración, gráfica N° 9 y se calcula la —­
cantidad ¿e plata contenida en lOOg de muestra con la fórmula.­

Ag, ¿or ciento = -Eïá%?ü5

cicxïo: A.—“ill ya os de ¿lata encontrados en la garte alícuota
w-_da; y

3.- ¿ramos de muestra que corrGSponde a‘la parte aJÉuota
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1- _,u¿ a; l; T001: XV. Las de ViuCiOucb pro ¿diSJ 00ÜL; 63:
¿ 0-0- - - _- Ï 0,0002 y las desvigciones ¿orcen10a1as 002i;
Vu LJ. . .1 _.. ¿“0-13 y 67510"

06"? XV.- 40:0;¿111010n de Blata en B10moscomcrciales.

A A L u 4

,e¿1¿n¿ ¡ghovïog ¿xt12010nes z Plata ¿lata íDeav11015n
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__11.

0,060
0,066
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0,0012
0,0013
0,0012

l

4'

l

l._,

0,00005
0,00005

g 0,00005

í 0,0109 0,0000

1-0 . 0,0165 0,063 1 0,00125 i 0,00005 '——

! 1 0,195 i 0,543 i 0,0109 s-0,0000L.Ll,\ 2 0,201!
* V “L 3 0,201 0,546 0,0109 0,0000

-1.___0__..0

.l 7.--.-._I­

k1) — ¿e e
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0,0000
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-+­
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DETERLIKACION ESPECTHOFOTOMETRICA DE COBRE

Fundamento del método:

El cobre al estado cúprico en solución de ácioo Drorunídrico,
forma un complejo de color rojo-violáceo que Queda ser empleado pa­
ra laaLeterminación colorimétrica o espectrofotométrica de-cobre.
Concentración:

Se Puede determinar dende 0,005 hasta 0,6 ñg de cobre en 25

ml de solución.u
Estabilidad del color: La coloración es estable durante varios días
Interferencias:

Se estudió las irterferencias del bismuto y la plata y la
influencia de le concentración de ácido bromhídrico.­

PARTE EXPERIMENTAL

Curva de Calibración.­
Reactivos:
a) Mezcla ácido brorLídrico-bromo: Se mezcla 20_m1de bromo con -­

180 ml de ácido bromhídrico. 3233: El ácido bromhídrico deberán
ser prefe‘iblementeIincoloro. Es neceaario destilarlo en un -­
aparato de vidrio, con esto se elimina el brómoy metales que ­
quedan en el residuo. En el punto de ebullición'constante el ­
peso específico del ácido es 1,48 , conteniendo aproximadamente

48%de HBr. Los envases deberán ser tratados yreviamente con -—
HCl ó HClO4para eliminar trazas de hierros El ácido bromhídri­
co deberá áer guardado en lugar oscuro o frasco color negro.­

b
V‘ Solución patrón de cobre: (l ml = 0,1 mg de Cu )

Se disuelve 0,1000 g de cobre en 25 m1 de HBr y 2'ml de la ­

mezcla HBr-Br2, calentando suavemente, en un vaso de 100 ml.



Se hierve para e iminar el exceso de Br2, se enf‘íe " se pasa a ­
un matraz aforado de 100 ml, se lava y diluye hasta el enrace con
HBr; lO ml de esta solución se pasa a un matraz de lOO ml seco, —
se agrega l gota de mezcla H5r-3r2 y se diluye hasta el enrace con
HBr.­

figgé; Durante la eliminación del exceso de bromo puede haber una ­
reducción del cobre, por esta razón es necesario el agrega­
do de una pequeña Cantidad de bromo para oxidar el cobre —­
cuproso entes de la medición fotoméfirica.—

Técnica:

a) Tipos I: de coloca 0,5; 1,0; 2,0; 4,0; 8,0; 12,0; 16,0; 20,0; y
24,0 ml de la solución de cobre (l ml = 0,01 mg Cu) en matraces
de 25 ml de C"pacidad, se diluye hasta el enrace con HBr y se ­
homogeneiza.­

b) Tipos II: Se coloca 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 6,0; y 6,0 ml de ­
solución de cobre (l ml = 0,1 mg de Cu) en matraces de 25 ml -—

de cagacidad, se diluye con HBrhasta el enrace y se homogeneiza.
Solución de referencia: ácido oronhídrjco (d = 1,48) el mismo—O

ki

que se utilizó para diluir las soluciones tigo y una gota de —­
mezcla ácido bTOLhÍdriCO-bTOmOo­

d) Temperatura: Tocus las exueriencias se efectuaron con solu iones

1.- Elección de le longitud de onda gara las mediciones ÏOÏOMéÏÏÍCESv
La coneeitración de cobre utilizada fué de 0;2 mgpor 25 ml de
solución eu,le¿ndo una cuaetd de 3 cm de espesor. Temycratura —
20°C. Los r eultados obtenidos figuran en la Tabla XVIy se re­
orepentan en la gráfica h° ll.­



Tabla XV1.- Extinciones en fnábiáñ de la longitud de onda.­
v;#firfr . 7-: -—­

¡ Lang. de onda Extincionea

É ; ¿n _3y«­

Azul É , .400 ' 0,557
" ; H 420 0,474
n f Y 0,395
" -n'460 0,452
" A 480 -o,632 1

Verde l AA 480 '0,654 |
" 2 ' ¿500 0,777
n 5‘ - V 520 09785
" ¿ r ‘ 54o . 0,670
" ; ‘ .vssog' 0,533

! ‘ 580 0,467
v 0,450

Rojo i 600 ; ' 0,383
" 2 “620 í 0,348
" 2 . 64o ï 0,289

" 2 0,209
0,110



De acuerdo con la Gráfica N’ ll_se eligió comolongitud de -­

ona; más conveniente X: 520 y“.­2.- Curvasde calibración.­
Condicionzs exgcrimentales: Temgeratura 20°C

Longitud de onda): 520 Tfiskfiltro -­verde).­
Cubetas de 3 y l cm de espeEOr.—

Los reeultados obtenidos figuran en las Tablas XVII y XVIII
y se reprepcntan en las Gráficas Nos. 12 y 13 respectivamente.­

Tabla XVII.—Extinciónen función de la concentración de cobre.­
Cubeta de 3 cm

. . . I'00ore mg en , . .
25 ml de solución ; EXt1n°1°nes

0,005 ¡ 0,02
0,01 u 0,04
0,02 | 0,08
0,04 0,14
0,12 i 0,45
0,16 0,58
0,20 0,75

0,24 1 0,88
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TablaXVIII.-Extinciónen de la concéntrggiónde cobre

Cobre Ing en

0,80‘

25 ml de solución “thnC1ones

0,05 . 0,08
0,10 i 0,14
O,2Q' "0,27
093o}.
0,40" k 0,527 M
0,607 '. 0.78;

.0,92
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..¡.1“y tu“¡
.h.A

A

Sismutoo­

Condiciones experimentales: doncenmración de cobre: 0,5 mg de Cu++
9n;g5:ml de solución.­
Concéntración de biamuto hasta 2,5 mg en
25 nla­
.Temperatura 20°C.­

Longitud de onda): 520 ng..b(filtro verde)
Conclusiones: Se comprobóque las extinciones no Varían por la greseL

cia de hasta 2,5 mg de bismuto en 25 ml de solución.­
lnterferencia del ión Plataa.
Condiciones experinoatales:pónbentración-de cobre: 0,5 mgde Cu++a

en 25_ml de solución.- _
concentración de plata hásta 10,0 m1 en0- 7
qupgtatura 20°C.!



Longitud de onda\¡= 520 (filtro Verde)
Conclusiones: Se comprobóque las extinciones no varía por la preseg

cia de hasta 10,0 mg de plata en 25 ml de la solución.
Influencia de la concentración del ácido bromhídrico.
Condiciones experimentales:Concentración de cobre: 0,5 mg de cobre

en 25 ml de solución.­
Concentraciones crecientes de ácido bro­
mhídrico deode 0,087 a 0,219 moles en 25
ml (l m1 de ácido bromhídrico (d = 1,48)
0,00877 moles.­

Temperatura 20°C.­
Longitud de ondaïg520 (filtro verde
Cubeta de l cm de e3pes0r.­

Los resultados obtenidos figuran en la Tabla ¡IX y se repre­
sentan en la gráfica N° 14.­
Tabla XIX.- Influencia de la concentración de ácido bromhídrico.­

Asua en ml Concentración de nor !
por flS.m1 en moles por 25 ml Extinc10nes

de solución de solubión

- 0,219 0,67
0,5 I 0,215 ‘ 0,66
1,0 0,210 i 0,67
2,0 0,202 í 0,64
4,0 0,184 , 0,61
6,0 , 0,166 I 0,55
8,0 0,149 í 0,44

10,0 0,132 l 0.29
12,0 0,114 É 0,14
15,0 i 0,087 í 0,04

Conclusiones: De los resultados obtenidos resulta que se puede di­
luir el ácido bromhídrico con hasta 5 ml de agua en
25 ml de solución.­



Técnica prhpuesta:
a De la solución obtenida vo: disolución del de'ósito sewcwedoy P k o; a por

electrólisis interna se toma 25 ml (5 g) y 3' pasa a un vaso áe
psecicitados de 50 ml. Se Jseca sobre plancha caliente, se aglega
lo ml de la mezcla HBrnBÏZ,se cubre y calienta para disolver el
reáiduo. Se hierve para eliminar el exceso de br moy se lleva la
concentración del ácido a punta de ebullición constante. Se en»
fría y pesa a un matraz aforado de 25 ml y se lava con algunos ml
de HBr. Se agrega l gota áe mezcla HBr-Br2, se diluye hasta el un
enrace con HBr, se homogeneiza y termostatiza ¿urante l hora a -—
20°C.­

Soluoión de referencia: En un matraz de 25 ml se agrega HBr y una

gota de mezcla HBr-BrZy se termostatiza durante 1 hora a 20°C.a
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