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Los métodos que se usan més corrientemente para la determinacién
de litio se basan en su extraccién pov unedio de solventés.

Los solventes més comunes song alcohol isobutilico, alcohol amilico
alcoholes alifédticos, 2 etlil hexanol isoamflico, etil hexanol,etc.
Por otra parte se ha observado la tendencia actual que da peferen~-
cla a los métodos fisicos, usando aparatos que no cstén al alcance
do cualquier laboratorio, También se conoce el método colorimétri-
co en el cual el litio es separado como fosfato por el agregado de
fosfato 4cido disédico e hidréxido de sodio. E1 fosfato precipitado
es disuelto en 4cido clorhidrico,siendo el 16n fogfato determinado
por el método del rnolibdeno y luego se calcula el litlo. Pero acéd
tamblén hay que recurrir a los solventes para hacer la separacién
previa de cloruro de litio de obros cloruros alcalinos,

Ante estas posibilidades pensanos adoptar un 2étodo quimico que
siendo sensible y e la vez préciico y ¢l alcance de todo laborato-
rio,pudiera scrvir para le determinacién de litio.

nogers y Caley son los autores de un método que utiliza un nuevo
rcactivo esnecial aplicable a la rédpida cstinacién volunétrica del
litio cn prcsencia de sodio y potasio.

w1l reactivo especial usado por Rogers y Caley es unsa solucién furte-
mente alcalina de periodato de potasio quc precipita cuantitativo-
mente el litio comno un periodcto complejo.

In el prccente traobajo bascdo en éste método se ha tratado de hallar
un procedimicnto més répido y sencillo,dentro del grado de exacti-
tud aceptable,para la determinacién volumétrica del litlo,.

Al hecer uso del reactivo propucsto por Rogers y Caley se encuentra
que es importante que tenga composicién bién definida y constante
pues se dermegtracque variando la alcalinidad en umo u otro sentido
ya no se cwide el factor empirico.

Para poder realizer cl estudio del métodd en forma més sistemdtica
hemos dividido su estudlio en dés etapas:

1) la etapa de precipitacién,



2) la etopa de veloracién del pecriodado.

IEn la primera etapo hi:‘més. :c‘cai:';ka'dérlas siguientes modificaciones:
a) egregado del reactivo en frio, agitendo y no a 60-708 C.

b) ILucgo se calienta durante unos segundos con llama semi-luninosa
de mechero(702 C) y se hace un enfriamiento rédpido, agitando con-
tinuamente,

c) se aplica la centrifugacién en lugar de la precipitacién por vi-
drio tiltrante,con lo que se gana en comodidad y se reduce el tiempo
enpleado,sin pérdidas,

Iln la segunda etapa:

a) se ensayaron distintas acideccs,ademds dle la usada por Rogers y
Caley: écido sulffirico, 4cido sulffrico més 4cido clorhidrico y

écido clorhidrico.

b) se mpdifica kel método de titulacién haciendo uso del clédsico mé-
todo iodométrico segfin la técnica de Treadwell,

De este modo el método modificado en csta forma tiene aplicacidn en
semi-microescala,permitiendo determinaclones de litio dentro de los
limites de 0,1~70 181 con acidez sulflrica o clorhidrica o clorhidri-
ca solamente y desde 0,1-15 mgr con é4cido sulfdrico.Amplianos porlo
tanto la anplitud del método. _

En cuahto a intergerencias es aceptable la presencia de sodio, potasioc
barioy amonio, debiéndose eliminar el calcio, magnesio, cobalto,
hierro y aluminio porque dan reaccién positiva con cl metaperiode~

to de potasio en ese medio.

Se ha propuecsto un método generel en el caso de estar presentecestos
cationes,indicando en cada caso las condiciones précticas operato-
rias y los factores empiricos usados para obtener datos reproducil-
bles. Las variacitones del factor empirico méds bién pueden a tribuir-
se,a diferencia de la ppinién de Rogers y Caley a la presencia de los
aniones: cloruros y sulfctos, mds bién que a los cationes.

E1l estudio de la probable composicién de la B88rmula del precipitado
nos conduce a confirmar afn mds el enmpirismo del métodd,ya que nues-—
tras experiencias hacen suponer que se trata de periodatos complejos
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deittencate, ¢l nreeisitodo formuaco nor cste ricebivo, oo une neccle
de niriodaios o polijnxarioderiosn de 1litio y no consigte en wm na io-
dirbo ginple, Poro econo cste ncucla es ten coungtante en su couuposi-
cién, cuando sc obtione bojo condieiones fijas, su contenicdo en i
tio nucde ser deterwinwdo exvctomentc por lo ncdéicidén de su coniae

nido e »wwriodeto.-

La »ronorcidén de litio o icdo ev 1 nrecinitedo
- / -
eg muciw neo verieble doconués de leveorlo con iz ¥y geerrlo, que
@ cl precinitrdo h&tiedo o werado de lo solucibn y levedo co: waa

solucidn Sucrtouaoente cleslinge-

Debido ¢ le di:iculitnd de loveorlo y scerrlo dege—

»ués de preciviterlo, y toubich le ingc urided de le comosicidn



cucnGo so lo lave y scee, cs epoxenic.ente inecdccuado nara la ded
tarndaneidn crovinéirien Ccel litio, Puede goy, sin oibor;o la boge

3 ~ .

¢e un 1méiodo rédnido ¥ Ligieceeriauente cofirico nore lo coitlice

lJv
Ho

cidén volw®uricn el litio,

APLICWIG CuUATTITIANIVA

Yendlendo on cuente log condieiones onaraniorias,
se ucdcen devcridner curmiitebivoieate, crntlid dego de litio consa
prondides cntre C,1 e ¥ 50 ny. Cantidi Geg eyores no rosulton

couveniantes eii lo onlicocidn de la técialche=-

Decnudn de Hroecivitorlo, Hiltrorlo y laverlo, en

salidrico diuldo ¥ el

e
S
-
@
s

le nenere detellado, se dizuclive on &
ricdo oo livernde e Geotiriiiown nor tividlrcelén cue ywede heca e
GG 0GOS GLilrentie, Por ¢jenko, se ucte o rcser 1oduao Co 90 -
soio o loo polucidn &eid: - ol dcdo libva cdo pucde goy dotdridie
neco wor Uil
sctio Gyl ile=

el reny volinacn de woluedd: de tiooudioio

suctedo voo o U Wlor, cuciito neounling certid des do 1110 ¢ (e
cuendro: oo el wreeiaite o, ciie wdicdo de titulaeidén no cgo cdee-

wio aaneriores e log 10 wx. Pore to-

‘-.

cunco ore e stidr deg Qe Ll
leo deta cincciones, co nicjor itituler cor colucidy de uracuito
en 1o .orur yo deoerivia. De esto Jorme, lo relacis ertre cl
volw:nn de leo golucid.: uscdn noro tivwlior y ¢l nepe G¢ litio cso
Toevorasle .- )

Lo vo iflcg de esce voxriceidn ¢ ol néuodo coundn
e tituleelds: ol raxriodolo ess roluci6n de crgenilvo Jaé cotoile-

cide: por aedio de cxrrezizerton 0L 0Q .=

P



LEI2:8 Dii APLICARILIDAD

Couo y& sc¢ hio aieino, uvcui-ndo en ciwntn los condie
cioncg owrctorias, ¢l liuite de cnlierhilid ¢ ectd coimrendido en -

tro 0,1 ¥ 50 mer Go 1itio.-

Teniento ¢n cucnte los resiltedos obtenidos por
Rogars y Celey, corcoacdo solucioiies de cloruro de sodlo ol medio

donde oo detrruine litio, ge obticnen los gijuientes dctog.-

CASLA 4
terminceidn de litio en »rescucic de sodio

Vol.lc recct.}Vol.de col,|ile »reg, | Li »roes. Fa. balledo | Error
de pruedbe
nt, ial, YiSe 145 NG L e
Procinitedo en frio
1 1 50 0,5 0,3 - 0,2
2 2 15C 0,5 0,3 - L,2
1l 1 56 5,0 5,2 + 0,2
1 1 50 5,0 541 + 0,1
b 1 50 5,0 5,0 + 0,1
2 2 100 5,0 5,0 4+ G,0
3 3 150 5,0 5,0 +0,0
10 2 200 5,0 6,1 +1,1
5 1 50 50,0 49,7 - 0,3
10 2 150 50,C 50,5 + 0,5
Precinitado on celiente
1 1 10 0,5 0,5 * 0,0
2 2 30 0,5 0,5 to,0
1 1 50 0,5 1,0 + 0,5
1 1 10 5,0 4,9 - 0,1
1 1 20 5,C 3,0 + 3,0
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Determinncidn de litio en nresencie de amonio

Vol.de recci. Vol.de gol. nu4 prea, | Id nres, |11 hslledo | Lrror
de prueba '

ml, i, Yl g o & BGe

Precisltncdo en Irio

1 1 50 540 4,8 - 02
3 1 50 5,0 5,1 + 0,1
2 2 100 5,0 4,3 - 0,2
3 3 150 550 3,7 - 133

Procinitzdo en caliente

2 2 50 5,0 5,1 +C,1
3 1 50 50 449 - 0,1
5 1 50 5,0 5,0 t 0,0

1 100 5,0 4,1 - 0,9

Cantid. des co .sidercbles de emonlc congucen o re-
sultalos bejos, devidoo ancrentouente, & que ¢l amonio en corcen—
traciciacg elevedes auwzente leo coluvilidend del litio precinitedo.

Contid: des relativocente recuelins 10 causen error axecicble.—

Le prescicia de sodio, potacio, ¢ de a1bos no re-
duceli le sengivilidad delfensayo.
Devido o leg naturaleun del rcaciivo, los coiblones Gecten estar otk
sentes, sicado faiemacate tolerebles loc nleolinog. ilo interfieren
loa g:iones clorwe , nitroio, perclorcto o sulfito ( deto no iué
conrirnadc eon aucouwres cxoerdcacias, sino que por el couabrerio,
ons@Vai0s wr ¢ruvic on L frelor ewnirico 1 hnba clormwwos ¥y ol

£0508 o=
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sCo As Acidos livves, d’viles o ueries, cupnido 20
coben wrescates €1 oo concentreeidi, 1o intiroiersn o Heoor cue
cutnCo los rernceuvivos fcicos erutn »ro: ouwdbes olgo de iodo pucde
1ivererse ¢l - 1 ororendo dol reacbivo o le solacl en viucan, e

vo Cogonwrees imouvinbricnile carsdo 1o colicidin 5C Cle Liigl .-

I Lode coso, oS nejor ¢n le ordciice neutrrliser
cus: cuicr ceides 1ibr  coa sdlucisn de hidréxico dc poteclo antes

Go & ore vy ¢l renclivi.—

PACTOR '"DTIOC *° CLAITO T RETTITILATYY

Par- hsoer los cdl mlos no ge made pariir Ae me

-——— e

farmin rstalilecids del wnreci~dtrdo, mies 1 1itlo, aa¥m wvn mo

exXpuso, no nrecinite en forme definidn, gino cue 1o hare mnaki. _
tuyendo um~ nezcla de @ stintos neriodstoa (pariodss s rammlein~),

11 e viricio del métoAn exige mie a~ ertab? amom .

exnerinentolnente los “etalles onerrtorios nere e weior s oornio
nnlided, deniro de 1imites deter-inndna Aa conrentracitn As VTi+in,

Ie ecmtidr”? de 11tio nresente, o Aatieird Aa Ta
siiente nomer—:

4 -

m S, 0 Ha.2 0,11 gratedos = £ ¥ Pactor emmiv nena
273 (s Ha
S00q T,y

contrado = cantidrd de 1itio,

El chlculo del frctor ~mmirieo me mocotrne i 7ia

nonos, ¥y cue miede ser enlicedo emm hrstante erm?itnd, - n .
cef® curndo =Ze nese o detellor miegtre moM flascidn £ BALAA,




T0DO

ESTUDIO DEL uUFE

QUE SE PROPOUNE

MODIFICADO

Perz estudler le splicabilidad de las nodi fica~
ciones cue se proponen, se han hecho muzerosos ensayos trabe-
Jendo con soluciones de cloruxros y sulfetos de concentracién

conocide de litio,

En el curso del estudio antual del procedinien-
to, se han podido confirmar algunos resultados de Rogers y Ca=
le; v se ham Introducido modificaciones (ue pueden considerar-

se favorables pars el nejor aprovechaniento del miemo,

d

Regntivon

Log reactivos usados difieren noco en cusnto a
pu fome de eplicaélén con respecto allos dél ixédtodo original

de Rogers y Caley.

Reactivos Centidedes | Normalidad Fimoidn
detaperiodato de notasio 10 ar. - Agente pre-
I1dréxido de potasio " 24 gx. - cinitante
Agus 100 ml. -
ilidrdéxi do de notasio - 3ab5n Liquido de

levado
Ioduro de potasio 4 a 6 01, -
Tlooulf~to de sodio - 0.1 1T Doies nora
velorar el
Aclido sulfdrico - lnr periodato
Solucidn de rl1lnidén - - Indi erdorx
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El agonte precipitonte se nrenard en la forme indie
cade por logers y Caley vero se obscrvd que no se producian lang moli-
ficaciones indiczdog el dejorlo nor més de un mes y en reclpiente Qe
vidrio nyrex incoloro.

Los 4cidos osulftrico y cloriiidrico se usan pere ob-
tener cl nedio dcide cdecundo nars la titulacidn del periodoto, yu-

&

diendose ugoxr noYr gepar-do o lo nezclo de onbog.

De acuerdo con les caracteristicac del procedi:dento,
la solucidén de tiosulfeto que se vo o utilicvor pare le deteridnoceidn
de litio en mo rmkegtra dcscounsclda, debe ser volomah con soluciones

n las cuc se concce lo cantided de litio .- osi deducie el foctor e
pirico,.

Primercanicnte se enscyd ol i28todo tel cunl lo propu=
sicron Roers y Celey, vero o enconiraron olguos incouvenlentes en

1z nocr precisién de log detclles operotorios,.

Los condiciones cue conduce:r ¢ uwe oplicacidn inedoe
cucde Gel nétodoson les sisulentess:

1)En el método original se describe gue pro-io £l o-
cregoado dol reeetivo se sumer:c el tubo cue contiene lo nucstre o e
lizcor o w belio de ceie o 60=70¢ C y depouds de algimoes himatos ée ta T
gregt. ¢l recetivo (ota o gote. Si Dhibiere cue scsuir gorosando reoctie
vo, antes de hecerlo cado ves houla cue volver o colentar. luego cejm
en digeatién ¢l nrecipitedo on ese balio durante 20 nNLxiSos.

Lo centidad de recciivo que ¢ necosorio arxregser
pere cgosurny lo totcl precipliaci’sn Gel litio nresente, 1o caté
bien definide. Sogtty Rogers ; Culey, desnrubls del ogrcgado inicicl
de dos nl. de recctivo (pore eantidedcs inforiores e 50 m.de litio)
pi sc Zorue un “precinitedo mesedo", hey cue sgregar 3 nl. nfds de



reactivo en le miane forme que los 2nl. anteriores, Si el nre=
cinitado es "myy pescdo®, se deben ggreger otros 3=-5 ml. do ree
activo.'Eatas explicaciones se consideron algo imnrecisas porque
no indicen eprooriademente lo cantided de reactivo a emregar.

2) Las »elabras de Rogers y Caley: "Si se use
tiosulfato, ajusiar an ccidez, no aclaran cusl es el cjuste de
acldez adecucdo provio 2 la titulacién con tiosulfato,

Adem’s, clgunos de log necenisuos utilizee
dos se consideran de una complicecidn innecesaxrie cono se Hue
do coxprober exerinentaolnente,

Ho se sebs cuanl es ¢l motivo vor el cual
los sutores modificoron lo técnice clésica del método iodonée
rico »ara iodato, no obgtante obtenerse mcjorcs resultedos
con el nétodo primitivo que se explicard mds mdelente,

Con el propésito de subsanaxr estos incone-
venicnteo y el nigro tieupo simmlificar los procesos, se estu=
dien ecxnerimentelmente lag distintas eteas de método,



TODIPICACTOT™T ™3 DT ATTZAMTAN

RESPRCTO D TMITOANO O TATY AT

”odenoa onaidarar r1 m&tadn AtviAida /m Apa r-

tapas bien deiinidas:

I) Preci~itecién del 1itio,
II) Volorreidn del neriodato,

™ le etann T se egtudism loa alenientee ~roa
coposs

a) Teriscidn de 1a Torme_de srreredn Al yonea
tive y tierpo v tormeratims e Aeectifn,

) Semsrscion del nweceinitnfn em Formn M tSo
totive nor nedio de Lo centrifTrreolén,

¢c) Verineidn de 1n centidnd e Wi ATATI o A wra.
tnnio usefe en 1e obt netdn el reactivo —raeciaitente,

A) Tetndio del mimero de lovaden,

™n 1la etere TT son estndedos los o miiendan

nrocesos:
e) ?’odi.‘?icacidn Ae 1p acider 28T media an me

pc realice 1o vwel crr'nr-'tﬂn.

b) "wdificncién rl mAEAn As ¥ TaAlAn —mal

tane T
n) Veriscién de 1= formr An pepnopdn And rene
o ————— RSP R TR

tivo v tiemmo ¥ tormerntme An-71 desars s B

Se hicieron sirmltancepente ensavos con 1o mieme em +iAn? Ao 1L

tio 1) calentrndo nreviemente 1lr solueion n FOTOOT v _peTec

zendo el reectivo en 1la Forme sndicrde nor Ramere v Nnler, v
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dejendo en Aigestién durente 20 nimrtos a 1a niame termerntira

e ae ee e W maa

- 2) egregendo directamente 2 1le solueciédn en _f;‘_fo__a‘g‘_!;p » pots
el resctivo, calentndo con 1llrmm brim. de rechero_v netrenda
constentemente, Murmmte elgmos nﬂmmf’oa- Tnemo e emfrin
contimxmﬁo ol wﬁtamion'to. S1 1r erntided Ae 1i+in. e "mr*'m‘j*n

anrecisble, (sunericr e 15mer.) la onerreion de enlemior v ona
f:’iar g0 debe ronetir dosa voeesg, f‘l!mﬂo os‘to ﬁ‘l(‘ Y‘(‘Q"'v’!aﬁ an

— -

vuede nroceter de dos modos digtintos: a) centrifurer Airentn.
nente, en cuyo crso debe hecersr 'me recontrifumrntidn o h) Aoy
Jor on ‘igestién & la tommerstrrn smbiente furente almnae il
mxtos y luego centr:li’\war. Con prbos nrocetimientas o 1lach

a detos concorfentes, v nor congldernras o1 semmdn 'm mé+ada
nAs répido y mAs cém~Ao me T~ ndant6,

Resnecto del upa de crisol £iTirente Tpe; vraemia

tados fueron coneordnntes,

-

Con el fin de esheblecer los Vimites Aerrrew
cinitecidn del 1itio en e). »roecedimiento s rerTizd Ve

DETER 'DIACTON DE LA STUSTRTLTTAD T.RITIT TR -mmaTommanreer

Se Ticlerom enseyos eon crntidmden deeorraientos
de itlo nara noder determiner cuel es 1o emtidnd mindme s
nrocuce “reciniteds, La menor centided de 1itle _mme me mads
deteruiinar bejo estas condiciones se considere eomn Tirita Ade
procinitecién,

Se¢ nrobé con 'mr solucidn Ae elarmrn Ae Y1+in

el 1 7o 5ml.oouivelen r lmer.de 1itio
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0s5 0,1 0,5 1 ea observa wn,
. L]

0,5 0,1 )1, 2 " " .

015 0’1 C:LI,TG 9,:"0\ 1,5 3 " ” o

0’5 0’1 p 4 aQ " "
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Prre corriroboy si cmeds 19%in ain regt~dtar o
el 1imrido medre, dnemues de onlierr ?',!,_Vﬂmcn-*fﬁ-_v_,mto_ An rredt
nitecidn y senoracisn del nrecinite’n, me sanlieA micremanta M
téenieh de nreciviliocién obtonidndose resultedos negotivoes,.

Qenuién se coiiprobd cue en el Liculdo de loe
vado so hablic disolucidn onrecicble de nrecipitado. Se nroceo-
dié de 1o pipuicnte forme: Los sucesivos 1licuidos de lovedo
pe ovonoreron ¥y disolviecron en soue, luezo se dividieron en d
dos vertese: 1) Licuido de lovedo nds reccitivo precipitente

2) 1lcuico ée lavado 14a 1,25ml.de solucién de
C1l1i ol 10 més 2ul. del rcactivo orecipitontce .
Al ccbo de unog csundog se obgervd mreci diteocidnr cn 2 y no em 1

Confirnonog :'oi le yreeinitacidn cuantitotive

del litio en leos condicioncs oneratoriaes ~do tedase

b) Scparceidn del rreci itado en forme cucntie

totive nor umedio de le cenitrifusccidn

Cono ;& hemogs dicho, lo Tiliracidn Hor vidrio
filtrente fud reanr:loicde Hor la ceat. iiwsocisn, Hor conoldce
rergoln ndc convendante, Adends, cow ¢l sreelinitodo eg liviae
no, e gonore ol igido sobrencdente qor nedic de une inete
cevceirl con lonuatce :(wy f©ina ¥ ocodada en su oxirono inferior
cuc normite 1o copi totel extreceidn del 1icuico gin cue nose

con el alyzo de nreclnitodo.
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Tanblién nuede userse un sifén, que no debe lle-
var gome,pues éota es atacede nor ol élcali. El sifén se lle=
ne de egua y se tevons con ¢l Indice el extremo del mismo; al
destaparlo, o continuacién del ezuc pasa el 1lfguido que sobre-
nada gl »recinitedo. Overcndo de este modo 8 counrobd la re-
cuveracién total del nrecipitado.
o)Verincién de le contided de hidréxido de potesio del renctive

¢) Se piensa cue dobido el empirismo del néto-
do es nrobeble que encontremos inconvenientes, si modificanos

la elcalinided del reectivo procipiteonte, Trobaremos cste une
to dogpﬁes de zber dado las condiciones operctorias que HI'o-
Dbnemos, Y de haber obtcnido, mediente adccuades experiencias,
ol foctor empirico 2 utiliczorse en cesos en cue cl reactivo
pea el utilizedo pox Rogoers y Celey.

d) Estudio decl ntmero de lavodos:

Se encucntren ventejas aplicando la contri-
Tfugocién puds s¢ reclizen logs levodoc con nnyor frecuencin y
‘Bc oong, en ronides,

Rogers y Caley indican cue es convenicnte reoe
lizar cuciro lavcdos, por eeo culsimos cveriguer cl Horgue de
cocte ntticro »noy:s clindner cryores de lavaedo tonto por cxceso
couo nor defccto,.

Pora ello, en code uno de low licuidos de loves
do se hocen velornciones iodométziices nore deducir el perioda-
to.

Los dntos o tenlcos en estas experiencies son
los que tobulemos © conitin wccidns

TADLA 3



-23 -

Licuido de log lovodos nl S 03Ha O s Uignstedo
12 levado 4,2
20 w 2,5
32 " 0,3
A9 n C,15
52 " 0,15
62 " 0,15
70 " 0,15
3e " 0,15
|

Do lc obgervocidén de esto toble se llege o lo
sisuiente: 1) se don nor termincdos los levedos con ol cucrios
congiderendo cue le cantidal de iodo cue go libera o pertir de
egtc lavodo se puede docorecicr nues cs constante y debida al
hveriodoto del precinitado cue se ve digsolviendo, oo cantidad
cong wnte de neriodado cue se va liberondo se coleuld cuo os
0,00C4 ¢r.

Reallzoosos el ndmero alnino de levedoos. Puede
acontorse que soo aosprebiable lepdrdide de preeiplicdo por
solubilizacilin que en toco cauo, ello nuede cansidercise
conpbtante e involucrada ¢n el factor erpirico gue corresnINfe
de ¢l cfillculo de litio en Tuncidn del volumen de tiogulfato
gootedo en le titulocién del »neriodaBio liberedo.

Lntrando ya on la segunde cbepo del »roceso @8-

tucianoss

e) liodificreién de le ecidez del medio en gue

gg_rocliza lg'valoracién
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Se ensgycron les siguientes acideecs pore valorer
el periodzto libercdo.
1)2el cusl cono incdiceron Rogers y Celey: 5ml SO&H2 o
2) Acidez usade wor Becon y Sterks en su calicseidn del édtodo
de Rogers y Coleye Sml 30432 W -15 ml Clli concentrado
3) L1 uso de 6x1 de Clii 57 ensayado cn nuestro trebojo.

1) Utilizendo lg cecidez sulidrica nropuesic or
Rogers y Coley co¢ observoron incoaveaientco. Pexe contidadeg ine
feriores a G,015.r. deo .ivio oe vuede ccontar cgla acldeu,noro
nagendo csta cantlded no se obtienen volorec coincidenites para
digtintoc enanyos ¢ cuc lo epatided de litio se monticne gonse
tcnte, Loto st muede obg-rver con los siguientes Cotoss

“n cusiro cnsr-yos realisados con 0,0165gr. de lie

tio se gasteron los siguientcg comildedes de 3203332 0,111

25,6101 S,0.Na, 0,1N
26,74m1  ®
13,26ml "
16,73m1 .

Debiendo ser la contided gostedoe 30,5m1 3203Ha2 Cy1H

Otro detalle operctorio obgorvedo es cue el lie
quldo, degnués de le tituleeildn cuede algo turbio y no hay w
punto final nebto. Por loe inconverniientes obscrvedos se prefiere
no user cgte aclidez,

2)La ecidez nropusaste en lo oplicacién realizoda
por Bacon y Sterks,
5ml SO¢H2 N +15m1 Clil coneentrado
tembién ofrece inconvenientes, ,Debido ol uso de ClH concentredo
en gran cantidedno se produce im viraje neto en la titulaciéns



nrimercaonte »nogs vor wn color rosscde, O 1legénaos' . obtener
aueo un itcoloro wericcto como on oo cusog corvientes. Luego
de wogs cinco :iutos ge vuclve o libernr lodo domude i fTueirse
olor o mufhidrico y Genositindose o ufre coloidel.

0i o cote plgtene se le . re;s DUCVHDente
5,040, G,Li goote owoxdnadocnee 2-=3:1, nfe ¥ ol cobo ée otros
.

ieco ndlnatos vuelve o liLeorar iodo mudic:de rovediyoc coto

Q

S OCIOCLAN VoXing veoeo,

s deeldr, cue con cute nAGodo nwes ce Tidie

-4
~a
7

a3=at eny?! T A e - Y o A -~ Nl 2 . . eagmen LN N
GO LAed (o neber 1ic o edo ol Linel ¢ Lo rocceceldil,

Coue yo e lx. dichwo, cato ce ouribuy

1 ) LS}

o}
orpdldod de deilce clol:iidrico conceontrcdoy mor lo tanto £c troe
1y de Hrobor obres conceatrocioncs del oo Acido,

e Srobejdis con cloriidrico dc noimielided cada
ven s ueje coto cncontrer cue 1o A0 odocws’c es 1o 51T -
tilizdadone de oot O0ml, .mtonces lo oceide nfc conve:iicnte cg

Snl 50 O+ Ol CUIL 5 i

4I~12

Con cgoto celdex ge obtuviocron Coios concordoile

tes cue v ¢ contlinuocidng

PABIA 9

cntidad de Ldi agregscdo Vol.§933a2 0,111 geotado)

TiZe nl.

2,33

l2,90

3’3 {16’10
16,10

1,6




| 12,0

6,0 212,16

(29,7

16,5 (oS

$ 60,0

33 ) 59,5

_ 90,1

43,5 89,8
3) adgsimos Hrobar tenbidn si oy algin inconve

niente en hacer uso de clorhidrico solo, en luger de cate mec-
cla, Sellegd a lo conclucidn cue Sml, ClH 55 pronorciocnan uma o
cidez adecuada, obteniendose dntos concordentes que sc tabulen
scguidancontes

TABLA 10

Valorkcién realizoede en v medio donde se sgrend Gl Clii 50

dwmtidod de Ii egregndn V01.3203Ha20,11‘1 gastado
: 1‘350 nlo
| 2,87
1,6 2,51
6,10
12,04
6,6 12,16
16,5 I
60,1
33 59,8
90,2
49,3 39,6
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Desnués cues se hoymn estcblecido nerfectenente
les condiciones operctorics y ol foctor emmlrico, traicrocos
de encontror c¢l limite dc azlicavilided del nétodo segiin aci-

dificucnog con cade e de log tres ncideces gue mencionciiog.

b) Liodificocidn del método de titulacién »ro-
puegto »or los cutoresa:

Rogers y Crley aoreson el dcido y ¢l iloduro
e vogcelo o le solucidn del yred pitedo en ojue, ¥y luogo tile
tulon,

in el 1:8Godo cue sc nropone, e ubtiliza le
téculcn clégice de iodounietria segin lc cunl se 'e*.-,,._';‘cg;:: 2 501U~
cién del nrecinitado on g ue 2 lo mezcla ée dcido y iodaao de
notasio, (lidtodo de Preadwell) (11)

oBLA 11

Detos obtenidos ciuiendo la téenid de citulncidén pdotede

nor logers v Coley

Coantidad Ge Li oypaegado Vol., 3203I'la2Qlﬂ seotoedo

g‘. nll.
15,76
"11,80

0,0066 111,28




TABLA 12

Detog obtenidos sigulendo lo téenica clisice de titulaneidn

(Li8t0do de Treadwell)

an:idad de Ll agregode Vol.SzgjﬂaQO,lH gostado
&re 1l
0,0033 E:g
) 12,20
00,0066 11:98

Observando los teblas 11 y 12 venios que los de-
tos obtenidos cn le 12 son més concordentes nor 1o cusl, NOSO=-
tros adoptaroe el néiodo de Treadwell pera lao titwlecidén, Esto .
fué confimodo ¢l eatablecer el factor empirico cue rmulti-lieco-
do or los volumeciles de tlosulfoto grstados con este procedinmiene
to, reproduce con le excctitud requeridn las cemtidadce de lie

tio ggresecdos pore realicar ¢l estudio.

CALCULC IES OS iLSUILADOS

Cono ya dijimnos, el emvirimic del método exi-
ge cue cedn operador esteblezca exnerimentalmente cual es el
faector emmirico o utilizar pare calculer la cantidnd dc litio
presente cn las rmcstras cue sc anslizon,

Siguiendo les condiciones o eratories cue pro-
"o..emos8 ¥ que resuniremos mis adelentey surge de la observacidn
de las tablus cu 1la relaocidén ontre el volumen de tiosulfeto de



godio grobedo en le titulcoeidn y la canvidod de litio nresente

(conoeide dc cnienono) do wm fecltor cue vorin dentro de sy poe—

cuo’ion lInites y o

R r¥e]

0o nuedc scacrolizersce il uno solo.

Cont.Li ogaegrdo
Pt of 8

factor emnirico o‘utg;lido
(3]
S50

cn 1o relacién 273 / 1i

——a

Péxrino medio

wrror

0,0016

G,0033

0,0066

0,0165

0,0330

0,C495

0,000552
7 0,000545
05000560
/0, 000551
}0,006550
l0,000545
-0,000561
)0,000556
{0,000552
:0,000550
?0,000551
! 0,000550
: 0,000501
}0,000545
Oy 000547
0,000546
) 0,000570
{ 0,000551

0,000550

0,000546

0,000554

0, 000550

0,000552

0,00C550

* 0, GOCOCO
- 0,000004
- 0,000004
:o;oooooo

+0,000002

+ 0, 00000C

liaclendo un promedio de los térmninos medion Obe

tenidos pore los feoctoren empiricos nare le doteruiindécidén de cg-

itng scis cantidedes diferentes de 1itio obtiunenios:

O’ 0005503,



-

por lo tanto, el factoi:'e;’ﬁp;"figog..ﬁue..,ec}o:_)tamos, con las condi-
ciones de trobejo que ést’éi&i‘éciﬂgé..f-eesgoeMiones de litio
conocidac ess ,
0400055
De acuerdo con esto, »ora cclculaor los rosultom
dos c;ue fisuran en los sucesivos andlisils se hacen los siguien=
tes cé.lculgs:

mlSZD:_E}azO,m gestados x f(s o naz)
27372 centided de Li presente

-

IOD0 U PROPCINIIOS 5 GUIR BN TOS CASOS Wi yUS ST #ARGE DI
DHA_SOLUCION DI CLORURCS, NIPRARUS, SULPAQOS C PERCIORIZOS TN
LIPIO, SODIC Y POTASIC PARA LA DEFER JNACTON DE LIRIO,

3

Ie rmestre ¢ gnnlizer se coloce en n tubo
(de 20=25nl.).Bl volumen debe ser de 2-5ml., nsi que en cacos
en cue fuepe noyor hey cue reducirlo »Hor evaporacién,

Se agreqss gote o pota 2nl.de reactivo(preperado
en 1 Torme comoeclde) ooitende continusmente.

Imcgo sc coliento con llenn baja de nechero
(clrededor de 702C) sisuiendo el agitamicnto y después oo en-
fric bojo el chorro de le condilla, Pare contldedes de litio
inferiorcs ¢ %5::)3, cota preracién ue reclive una solo vez y
£i lo eontidad co erior convicne reclicarls dos veees pom
o ancouaroxse une btotol nrecinivacidn.

Se dej:. umos ninutos en diseptidn (alrededor de
10 minutos) y luose sc eendtrisuce, I1 licuido sourenedonte se
cxtree con une pipete con ~wmte :vuy fine y acododa.

$ollleven « cabo cuensro levoedos con HOK 205,
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cxtroyende log lilculidog, ced veg,coa 1o Hlveto uiencionsodie
Apl terincdo lo ainert cient, se post & 1o Vi
lerocidn,

Soomushende ¢l prrel itedo ca oo s (clxcdedor de
1G1,) ¥ co coaesnGo o un Srlon eyer cue conbicne Gul 1! 517 nfe
41l I aroducidiilone en cuve nedio 1l liboroeidn de 1odo U 0IiCiie

g del '--01*iOg“::';J¢o. e ocoaese conwo indice doy olavicdn ¥y ooe voiorn
con u203H.».. O, LT

LY 1litio oreoonte goe colendo del gl adonite odo
8 2

1l 92 3;}‘&2 C,1 iT x 0,00055 = contided do 1livio prooealto.

VoRIaCTION D LA C/oi 1D/0) 3L, SoGL Uniror ol Bl Col o nCLU Lies il ACe
.

DIVO L CI DAl

el cono lo enticinawiog (no:.22) cobtudisrceaos 1o
inflaenci de lo voriceidn de 1o centided de hidrd:ido e 2wice
gio del rooctivo prre ma rdme eoxvbidead de nericdoto de otoaio,

so caseyoren log gijuicnitec couwosicioncs GOl O
oente vrecinitontes
1) 15 ¢r.de [IGi |
! Siendo 24 el lo coantided

L)

10:r . TOAL

L ) 35 sr.de G uscie e el nétodo origincl,
o L) 3 2w\

DADLA
L1 recctivo wreei itantc cst’ comsiibtuido mors
10gr I0,< + 15gr KOl + 100nlL,0 '
Ll foctor omplrico utilizado = 0.,00047



Cant.de Ii en sol. Cent.do Ii hall‘ﬂa Lrror (mg)
0,140 0,0139 Z - 0,1
- 0,0069 § - 0,1
0'00'70 0,0071 ( + 0’1
TADLA 15

Ll reactivo precipitente cotd constituido pors:
10gr,I0,K + 35gr.iofl + 100 ml.Ii,0
¥l fector emnirico utilizado = 0,00047

Cent.de Ii en sol. Cant.de Li hallnde Lrror ing.
? 0,0141 §+o.1
0,014C 0,0144 [+0,4
i 0,0072 (+0,2
0, 0070 0,0073 |+043

Do cotes exneriencios ge

niede obgservar Gue DB

ro wodexr anlicor cste método y utilizer ¢l £ = 0.,00055 es8 nece-=

sexrio ajuotersc o todos las condiciones csicblecidas, nues ©l

vericr lo clealianidad del regoctivo en wo u obtro sontlido 8 no

pc cule el foctor. Lesto confirme oun 2fs el eundrisio dol 8-

tolo.




STINACU ] He Siooa T
bJJ J.J - . .---i.l A.“\} B L" . .- 'I.L,’...‘_'\. LS

Apllicrice DLCHUNCL08

CLGoL cue tebulel o cenbieidn, Bvoalendoe on

1loo ecoxrreronnciontes o

Hor conolderrsy - uc o i golop o

ue o Lor

el -

J 3 a.l-

LY LC e

DY Ass

deatnl Co CITULlllie

Q
|_h

LG e bit deime

nheoeiin

conocide teomendée Gigtint: o

CCIIC R oL oy
o ocule erpn ol L &0Co aalfificodo cono L icinR o Se

-G oeildificd el wedio rntoeg de 1o i
los xoo Lo d2 ceidew yo congidersdos nadlendons
CcuiociCencis ¢ Lo resull CoGe

DoLerinccione. coa ilitio golrnciive

oo ob

Lo

contidedes ¥

30 10

S5l 30411 17
Deevor c.mfrico = 0,00055

43

tiinen log
consideraei™n
01

icceidn,

conytNooclén oCe

de titio de

onlicsndo

Uecildén oo

coxvlimaey 1o

Cont.de Li hollode
CLe

Drante.dc Li
i o

LSrror

PR
LEE Y 4

0,0016
¢ 040016
{ 0,0015
10,0032
J 0,0033
{ 0,0033

0,0016

Tg,0
10,0
- 0,1
- G,1
tg,0
to,0

flexptes £ alelo]



| 0, 0066
0,0066 . 0,0064
10,0064
('0?0130
0,0132 . 0,0128
( 0,0123
/10,0141
0,0144 - 0,0143
. loyou
0,0165 10,153
| 0,0150
(0,0142
50?0300
10,0310
(0,03CC

0,0330

~3,0
~2,0
—2’2

Pore econtidodes de 1itio superiores e 0,015 gre

los dctos oblenidos son erronecs con estr acidez, csi ~ue cone

sidercmos 0,015 gre. coo liaite aceptable

in ccrbio con los otres dos
ge cbtuvicyron dotos sotisfoctorids hoitc
coro o0 obgervo 1n las siguientes toblos

)
(¢
Ad
=

S 17

Antec develeorary oo ccidificeéd el nedio con
5 ml. so,ﬁz W+6:0,1C1l5H
(g
Pector emplirico = 0,00055

acideces enpayudns
con 0,070sr.de litio



Coxrbode Li ca lo golueidn  |Cont.ce Id Hellodo .aror

ST e 1le

G, GOL7 + 0,1

¢, 0010 Uy G0L7 TG,
L0, 0016 t0,C

£ 0,0032 - G,1

(9 (033 {0,0032 - Cy1
(0,0032 - 0,1

7Ly GOGK 16,0

Ly GUGS ] G, UG T + 0,1
2 Gy GUGG tg,c

go,cl-\;:s +4,3

yLli5 C, 015 1¢,0
L 0,01067 +0,2

7040200 =C,2

G,0330 30,0323 ~C,1
l-.:,-,eszz ~Cy3

"0, 0493 -G,2

Uy G495 § Cy 0492 =y
(C,0494 ~C,1

go,os::xs - 3,3

C,ULGC C,C597 - 3,7
l0,0599 -39

.05 138

Atog Goevoloroy oo cidificd ¢l nmedio cont
61, (iCL 5 1

Poctor euplrico = C,C0C55
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Cant.de Ll & 1z solucidn |Cant., de Ii Hellede Zrroxr
£xr. £r. LN
0,0016 t 0,0

0, 0016 SO,(;OlG to,0
0,0015 - 0,1

{0,0032 = 0,1

C,0033 Jo,oo33 ¥ 0,0
20,0034 +C,1

0, 0064 - 0,2

0, G066 50,0065 - 0,1
{ 6,0065 - 0,1

{ 0,0158 + 0,3

0,0165 ) oj0264 - 0,1
( 0,0165 10,0

 0,0331 + 0,1

0,0330 ),0,0329 - C,1
( 0,0328 - 0,2

- 0,0492 - 0,3

0,C496 So,o:';a‘::L - 0,4
Z 0,0492 - 0,3

( 0,0564 + 0,4

6,060 10,0563 +0,3
§ 0,0697 ~ 0,3

0, 0700 | o,0702 +0,2

Coi: re1dcs cloriidric: sc enaryé ol uétodo joles yad
contid des Ce 1litio haste 0,070 . oy ce vié aie los resulindos

oon sciicfectorios, !odiflenado odecunconcitoe los condiciones ¥
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usando otro ractor cuplrico pe obilenecn resuliado concord:nites

pare ¢ itid fes aun supariores ( cnseyamos hacstc 90 i ) .-

21 esbog ¢ sos, ge sil;ue la téenice ceserite
enteriroicuatey 1o oriicroe ¢inph no suire ningumo podiiiercidn
noro ar 1o oo wds crte Loy oue toeooy lo vrecaucidn de geregoy
;una ncyor en.sid ¢ dnfeido vero ogerayse la tob:l disolucién
dol precinitrdg, cono ool trmbién haoy cue seres oY . 7or Crltbie
ded Ge ioduro Co potigio y odirie » <1 fretor cufirico, prrn el
célculo f¢ logo reouilbulome fiene 1 fncouvenlcate cue nem tine
lor oo oot wne o ntided exceoive de tlosuliPeto nparo cuto puede

obvicree up:wdo . enito Jde rodio cue esli icliicate €.1C Bew

Vel egitedlo rerlizalo o oo

Liodi.dieceifn on el 1llndte de gonlicuviiided Gel méiodo

vl se conwidern log geideces cue ensuyonos, d

i%:ite o onlicobilided co o) ol il oentos

1) 5 nl. :)‘Ofii i G ecocdiedos reontobles Gesde 0,1 wys. hwmste
l.
.

2
15 e GC Lie=
2) 5 m, 15043i2 6 o, Gl 5 a4 reswdisdos cecentables desde
1 mge hste JO 1. (e Il.-
6 ¢d.., de CLI 5i £ oo lveCos eweeutoblos desle iy, hosie

3)

TC 11e CGC Liew

™

Dicndo o dos trar ensos Lo seagibilided lo migne.(0,1 ml. de Li)




-
=
+3
=
>3
Los
t
=
t- 1
b
Q
-~
o~
Ql

In tode lag dete minnciones ent riores hémos
trobajado con goluciones purcede 1.tho ¥ vi oo ye 1lo enlice-
bilidid y 1:.-1'c"c..c, o8 el 1:i8todo pex c-..-t.zpu?s'tos cuyo fnico
cetidn en ¢l litio.—

S0DI0s - (coro cloruro)

Consideredo cue en le nréciich en lug muestrno

guc s¢ analizan comawiente ¢l libio no sc cncuentre solo aino
que ecid acommidicdo de sodio, se treted de cstudier S iniluen-
cic en le enlicaibilided de essve ndtodo.

Pare ello se goaelt intoncicizzzl;:;ontc dictinto: »ronorcei nes de
cloruro de ooGi . le solucié: de litioe, S¢ coizdle . a o regando
wa ¢:tided de godio inferior oo 1o de litio y oo conmiueba que
no .ay verineid: on log resultodos, lue o ve gijue gore;ando
sodio .y ye al encontrirse en une proo¥eidén 10 Be/1 Li ce »re~ °
goento: didiculésdes nore lo nrecipnithceién, Ls cunceesaric un Q-
sregelo nayor de reactivo ( 16 ml. ) no obervéndose proeéipi-
tcdo ol coreserlo en iriog degsnude go ooiicfuertezenie con
21 tubo tcor@ido y lueso s ¢f liente sic icndo ¢l nétodo tal cual
lo Gecreribinos ( ¢ it ndo counstrnteonente ol enlenter y a2l enirisr)
Rocléd c.ilonces ancrece ¢ foria lenta ol precivitido.=

Je obticaca los si;ulentes rosiltcdose

TABLA 1

Clle 4+ C1 Ii o nedio ‘304112 + ilCl1



-
- 3" -

- :
foad () limr i | dode/Is |30 Ue/2 4 | 60 Ho/il 100 te/id
- ¥
| CimCe (UGG [ I=2C.{0055 | D=0, CO05¢ £20. 00050 | E=0,0U05C
Cell33 Lel033 Calio32 Co(CH; GalX.33
l\;i‘\j\-’33 RPN Ry SR AT | N g NPT - oo
GCa L34 CetiG32 Cell3 Get(35 (%035
P LenChT i 00007 Col ki
N ,,O;’-:o’ . R ) e -
(,.b b et LU { (,".‘L.-‘\}i::) ‘-.,.‘\,(RJ
i Le-s l‘.z“f Vetsl (J.(}l'u)
CeCLES ! < e e R ey
et A O ColS5 | IREIES CoCLGT

1Y LUVE

[P L
st g gt

+ 31 21 on

P

20

RATE RS
U LD QORI

oLl

e

AR 1 3

lOAL ‘}/-I-L )(J-—v[j.’-i—- 6‘4.:;.

ICCie/id

Natae

P

in

o LLGHT

C.l033

-

3| 0.035] Ga0x33
|
CelQ GelU3S ! Cafb3H

ColliTO0

Ca (.{)6? o 0500

~..vvc—'

Lo OLL

CaCLES

7~
e

o
f{
[o

Py
Foi

GeCLt
G057

oo roowluo on ol oullon 3
a e . e .y- k) . . e e - 2. ]
Aoalen, voee Cun Vrocwd £l v W onooos - aneade o o oGAD

enipico Johe o Jlooibwnlids g
o o ( ecio
S i
Love e Tifdnyo

G

In Iy iuenein

e .‘.\‘()0.7(' ( \.;.--:‘ A SRS :-4.

o2oi® e omn

- . - 's -
ni& 31 ., Cow eole

cloanmo )

‘."

300 DL el

rlo

oLl

SR
(LS - P

o

COULCOY -

Joeetor

633
e

¥ ¢

1iRe DUCCC 200




paficy 1 godic y 2l litio con sus solucloxnesn, ne troatd de ecteulecer
su  Invluencla on le eplicncién de csto 28todo. Se siszuid ol ismo

vrocedinicaio cue ¢ ¢l ¢80 dol sodio oulealéndoce log 2i idontes

reoultrdosge—

Ll tamidn so renentd la Jillcultud cater 1ioNe
cicieodes ~n Lo mrcedinitaciér y se oroceddd i o Lorme. deocritg en
le nezela Cl Vo4l Lie=

Co: un ¢ .coco de potnsio toawbidn deve diunirwuirse

ol foetor o 0,00050

o]

ClIK +C1lLi c¢n medio ;3041-12 + 1501
iy

Li 1Wm|5ﬂuanwqm 30 &/1 14 | 100 ®/14

£ = 0,00055 £ = 0.00050

0.0033 ’ 0.0034

C.0033 0.0034 0,003

0.C066 0.0065 0+C065

0.0666 1 6, co65 0.6065 00067

0.0165 0.01565
0.C164 0.0167

DAGLA 22
—

Cl X & Cl id e medio 1 C1

Li 1 :/Li 5 £/Li 10¥/1 Ii| 30 %/1 1i | 100 X/14

= 0.00055 f = 0.00050

0.CC33 0.CC32

C.00331 6 032 0.C032

0.0066 0.C005
000065 CeCOGS

0.0103 0.C164

1
0.01051 ¢, G163 0.0163




} - -~ ~ vy - b T A3 A . KRR
JSCAv . gcere e g o loo coadiclio es préciices

Geocow ooincy LL0Lo e dronaenele de godice y oolrsio, con

¢l ohjc o Co cuconlaxrx ol cddo cn cue se vucde hrcer logc ondlicis

2. .0 Oy, . o SR e e .
utiliscato v Teesor colnvriniCe=-

-

Seor cliioven cnoryoes hert oo ¢ 1eid Jon de litio
Gy OO0 £ ¥ 0,C198 g1y
U A _2_&
Te ved IidElioel tedos on nertben iouwsles

sector = G,CUGLOG

Ii @ colneién Li bk 1lado ~rror (ry)

. 0. G065 - C.l
C.Glb4 - Go2
C.0196 - (o2
C.0195 - 0.3

G.LOG6

C.0190

TADRE 24

Se Lené Li- do -+ I0 con w cexecno do Jlo conr yeo :ceio ol I

1
-
2
F,—:

Yoebor = Gl.C0CH0

Ii en gol :cion L1 hellndo Lrror (u1g)

0. GC6T 0.1
0.0056 0.0
C.0199 0.1
C.0196 C.C

0. CCG6

C.CLl

DA 25
Li-lic«¥ col iI en cxeero cun reghecto ol L1 oy 1o

foctor = 000050



i en {polzacidu I.iglpallado Irror (Mz)

C.0066 0.0
0.0064 - G2
Ce0L97 - 0.1
G.CLYS C.C

0.C056

0.0193

DA3LA 26

Ll Ta K conKa y Kk en ;ron exceso respecto ol Ii.-
Pector = 0,00050

Ii en.golucién i h_Tﬂ,l;Lado nrror(ng)

0.0C65 - C.l
0.0063 - Ce3
GeC193 C.1
C.G1I5 - Ce3

C.GOG6

C.C198

Conclugioness: Obsorvrilop cle »or ooxcgedo 4e clo

rmwo Ge godic o de potusio & lo solucidn uinoue ge detoridne litio,
Loy une disoilnneidn cn ¢l fecoor cupirico, Lot vrriocidn es la
nignr, o ¢80 JC Ufresry cloy 1o de sciio y Ge potecio juntos,

L. .

Conzida rmog, o  wbo, e in vrrigoeld: e debids on vodos los

croos o 1o precaoncic de 16 clorurOe-
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Se obge ve que parc le deteminacidide litio cuendo
se cncuentrn como sulfrto 6l frctor emnirico o oplic roe dche sar

0.GCO50 ¥ no el usndo ecucndo egbi comniacdo €00 ClOIMXO.=

LIZIC ¥ SCDIC, ¢ on lormn de sulfnitos )

vl nrocediniiento seguido e dl dewcrito nnteriormen
te cdoptdndosc toito le acidez clornidrice comm lo clovi:{drice =
culidrlce,

Se reclizoro:: encayos con cletintos e ntid -des de
litio y codis cu prrbec i les ¥ ea oxceso, outenichtoct 108 siw
culcaves recuwlicdoss

TADLA 28

Zactor = 0,00050

Ii en soluciéa 1 Na/1 Li I0 Te/1 L1 30 Nia/1 11
0.0035 10,0036 {00035 (0034
,0.0069 io.cmo z 0,006 J
0.0070 {0.0069 {0.0065 0.00T1
}0.0137 {0.0138  0.0139
0.0140 040140 |0.0241 10.0138
LITIO Y pOiA3I0 ( en forma de sulfrtos)
Lnsayos realizedoscon distintas contidrodce de 1itd

agrosencéo potogio cn pertes igunles ¥ on CXCEEO.=~

in entos crsos Bc ussron tembien los dos acideces

no oborvéndose ninmme difercncice-—
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DADTA 29

¥octor » 0,00CH0

Ii scérico | /T4 |loxf 14 | 20K/114 | 30E/1Id
0.CC34 | 0.0035 0.0035 0.0036
0.C035 . , .,
0.0C37 | 040036 040035 0.0037
0.0C70 0.CCT2 | 0.6072 00070 0.0071
040242 | 6.0141 0.0482 0.0142
0.0140 0.0138| 0.0140 0.0141 0.0142

21 ftouwor uenGo en o we ¢ w0 08 ¢l migrie cuc en

1z neucle litio ucs cedio ( coivs 1L 508 ) e

LIUI0, oCLIL ¥ ATASIL (en rorme de sull to3)

2rolonoe Jo obwecer lo dovarniinccidn en wrcucncla
de sodio ¥ potesio wor les congidelaelonos yu ¢Xreotdise

varye. 0,0070 ;16 ¥ 00140 =, o Litlo se obldenen
los reoiiitodon cue tovwdenog, hoebic.do ooregado Liteaclo:lipnte

Aigoin.es cintid: Gee de podio ¥y potugio sl AliinGo OO .-

TADLE 30

2 g/l i 20iie/Td 40 Ha/1 14

Coo137 00140 50139
0.0133 0.0138 0.C137
2W/L I 069 040063 040070




f-000005 f=0.0005

C.0R39 0.0139
0.0142 0.0138

2B/1d | 0063 0.0070
0.0069 0.0071

0.0137
0.0140

40K/I4 0.C071
0.0068

Los excesos cue g¢ neacionrn Cdeottclo con log cgre-
gados sin tona on cuente cl yo oxdistonte -or eoncidererlo constoxibe.

Do los remlicios obternidos se puede dedicir los
sisniienteos gionwe cue oye do i excene o codio ¥ notnzio con rese-
necto nl 1itio ( me scobrce ticinde cue ecotos eniicnes doban cncontrare
sc co vinndos co.c sulfctos ) 20 118/20 K3 40 lla/40 K3 & w cxecesoie
potosls con roopecto al sodio, 2C L/2 Haej; 40 K/2la; couo gue se
Yianc gicrors guc heye necuelies cw:bidodeg G s0QGlo pues yu el age
gar ol rceoctivoe toso vins oir ) nedle wm exceno de potrgio, el foetar
que debe amnlonrse €0 el gue yo viios np re log coses de sulictos de

sodic ¥y »not ol nor suomridos 0,C00050,.-

Ferc ol en el riedio 2o 1oy mags poteoio cue cl agre
gado conol roeoctive ¥ ol pudlo ce cncuentro ot excapo deude 26 veoos

W

( coro swlicto ) 20 e/ 1 ILi, 40 Na/ 111 ol Inctor brje a 0,00046.=

281 cue ertd e ¢l cxmeriie.sodor crcor ¢l medio s
decurioy noye ¢l caso Qe sulfotos convieno oorenyr w exceso de 30
0 40 vocees e wtrcio ¥ co nodrd eniicoy el Ifoctor 6,C00050 neyz o
10 80dio.=

CAICIU Y Lifit i3 IOww

Se troté de imveotiger litlo sin una prvis elie

ninececldn de o tos ccitiones ey o no iuéd wosible puer »y el iten nor.



3i 00105 cont 0l 1eoCTiVOe~

CAtCIC, o, L IC ¥ LY . TC.=-
—

Yoribidn o onpeyd con couos enLiones ar ol 1edlio poe
0 oL necepltrio soy rrrlos cniles Ge ciiccar ¢l nédtode de wrocinitoce i6n
de litic »ucc rociives coy 1o colveld: glerliinge Co meried: to do
DOL L0 =

T 00s=  ( cone mallato )

Se cxoobe de wan solveién: de 01239. 105 v se hece le

R

ovoncit.cidny Ul Aricn,

So Cfetvoruine Li en ~wecencls de 1 nl, de L 1¢° ovie tion oge dos

¢l wiondes 100 L ur(0D. - Foctor = (0.00050

jente L1 onn celucidin Contl.Ii :alledn “rreor (we)

0.0069 R S S
G.COTC G.CCT0 0.0
0.C068 - (o2

! 0.0135 - 0.2
0.Cl40 i 0.0141 0.1
0.C140 0.0

LIIG, B@EDIO Y BiI0.-

Se bicieronr cnspyos con golucldn gl 10, ds C1,.Da
[ A
¥y godig »n ecntids Jeglonindies ¥ on CXGoU0 110 ovsarvendoss niauma die

fer necic a1 foevor oumnlIrico.-
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TADLA 32

L‘actor = OQC‘OCSO

Cant, Ii en goliicién Cent,li i:pllade iror (i)
0.0069 - 0.1
0.c070 0.0071 0.1
| 0.0133 - C,2
; 0.0140 040240 0.0

LIiIg, PORASIC Y BilIOg=

3¢ hilcieron ensoayos con 1 nl, de cloruro de boxrio
al 1C) ¥y sodio en crntid desifmeles ¥y on cucece no observindose

ninmme difc encin oo ol foctor emirico.-

2ADLA 33

Factor = Q,0C050

Cant. Ii en solucién Cant, Li.,inllads srror (ng)

0.0&8 - 0.2
0.0070 0.0069 - 0.1
6.0140 0.,0141 O.l
C.0142 , 0.2

L1210, 5UDIC, POLASI0O YB. iIO.-

Aqui tambicn ge procedié o lamigar forma que en
los dos ensos enteriorcscolo cugevsriaron les provociones de sodio

¥y potasio en ivodes las formrs posidles.-




LALIA Y

Pera dos cintidodes de Lis 0,007 y C,014 y 1 ml. de ClzBa 104 vom .
riando, con sifue, las proporciones de 1a y Kee

2 /Il 10 Ne/1 1i 20 Nao/1 11
f80.00048

0.0139
0.0137

0,0069
0,0068

2 kK/1 11

st . 0004& f’Oo 0005

0.0140 0.0141
G.0141 0.0141
10 K/1 0.0071 0.0072
0. 0072 0.CCTC

£ = 0,0009
0.0142
Ce0142

0,0071
C.C0071

2¢ E/1 14

Cucnco el notosio y el sodio cgien smbos enexceso
sc ol ue cumnliecudo ¢ feetor 0,00050 coo yo vinmoc neivr neccles
ues senciliesy pero ol ecicr cn excesc Wio W ouro ¢l Iootor debwe
ser dis:iniido ¢ 0,00048.~

Ve::os ccul wnbién, cue log vorieciones doben scr s
tribuidrg o lg vrecc :cin do ilon zdifoto, mies gon Lawdleoes Herr el
gerecodo de sulfoto de sodio y de »otogio iy no weden gser debides
el lon notrcio vue ye egin preacnie en wn excepo my sua ior, dido
el medio ca e 80 trobaja.8
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Cono desvyubo de reclizer wie .orcip sligtensticn
cueds glemmre un .eddé amoniacel después de hiber rerorcdo el
Fe, A1, Co, ¥y iz, sc trotd de v si se nodriec detarniicr cn ese n
nedio. Je observd cque eru cceptoble o »reuecin de vnonic, Obe

teaicndose los ol wdesiiow drioss

23TA 35

Ii en sol. | IM,/Ii P uu;/l Ii |10 IH/1I1 | 20m/1 14
£=0,00044 20, 00046
0. 006S G063 C.C070 0,007
0.GO7C s i
000071 0.006\) 00 0'72 0.(/071
G.0m39 0.0140 0.0139 0.0141
C.0140 40138 0.0138 ° 0.0141 0. 0135

Corio ge ve 1y cue ose urcy 1w oxXceso demonio y =

pucdc uscr el Zocior 0,00046,-

LiSI0, SCODIC Y ALCHID.=

Pers 0,0070 ¥ 0,0140 gor. de litio y & stintes
prororcionen de sodio y sronlo so obtubleron loo drtos que a
continueccidn ze detollan.

TABLA 36
. s
2 HH¢A1 i 10 nn4/1 11
£=0,00046 £=0,0005
x 1T 0,0063 0, 0070
10tla/14 0,0071 0,0072




0.0133 0.,0143
10 Ha/14 0.0142 0.0139

in ecte gistons se ve que pars noder adienr el foewr
0,00050 es necescrio encontreorse firemte a un exceso de sodio y de
omoinioe=-

LIVIO, 3CDI0 5 YULAI0 XY ATiIvew

Pore dos e:ntid desdistintes e litio sc ensayd cam
contid-des irucles en oxceco de podio y potesio (10 veces en excem)
y pore cantid: deg eericbles de smonio ac obluvieron los sijuientes

cloroes
QABTA 37

Cant., Li 2 11114/1.1 10RH, /14

£m0,00046 | 2=0.0005

0.0069 0.0070
0.0070 0.0069 0.0072
0.0142 0.0143
0.0140 0.0141 0.0140

Se deduce cue si nosencon .rampgs cnte um exceso de
sodio, potcslo y cmonlo estosioscn condicioncs de anlierr el foctor

empirico deducido prr:z cidcaso de sulfctos,-

Siemre cue sc anlico el método en un nadio en que
hey cmonio eg meceusnrio wyegur g contbid 4 de reacvivo neyor que
en otros ¢ sos ( esroximadancente 6 ml, dc perdodeto do otesio ).
Lobo es debido & cue ¢l cuonlo n centid-desgreondes awie.ti 1o solue
tilided del 1lltio »reeinitzdo, tol como lo sunut ieron Roga ¢ ¥y Colcy

¥y 1o coniiriioron nuectres exericncic See
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ESTUDIO DE LA PROBADLE CO!MPOSICIOH DEL PRLECIVITADO

Pare egtudiar la composicién del precipitado pro-
cedemop como sigue:s
Se parte de uma solucién de cloruro de litlo,que contiene 6,6 mg
de cste catibn y se precipita en la forma indicada en el néto-
do que proponcmos.Una vez obtenido el precipltado se deteriiina
el periodadto por velorceién con tiosulfato de sodio después
del agregedo de ioduro de potascio y &cido clovbhidrico en las
centidades ya conocidos,

Se obtienen los siguientea datos:

Cant, de Li contenida can ml So0i3llap 0,11 gast.
la sol., de ClLi toneda

Iy nl
11,9
6,6 - 13,9
11,93

C2lculo del pexriodato

De acuerdo a la relecifn estequiométrica que si-
gue, se calcula e cudnto IO& equivale el I2 valorado con tio-
sulfato(0,152 o de 12)

I0 +7T +8l1 —m0 41120 f'412

4
85.0_ +41I 406:*8/1 -

273
—7 41,0~ 45

2

- - + - -
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Resulta cue 0,152 gr de I2 corxresponden a

0,028 & de 10;

que es el IOZ contenido en el precipitado que obtuvimos.

Célculo del potasio
Se determing potaslio por el nétodo del perclo-

reto.
Se disuelve el mrecipitado en ague con gotas de &cido perclé-
rico,se agrogan 5 nl de dcido perclérico y se hace una evano-
racién en cédpsula de porcelans y luego un nuevo staque perclé-
rico con subsizuiente evaporeclién hasta obtener wn residuo algo
hinedo. Se dlsuslve en un volunen minimo de ague y se precipite
con wn oxan exceso de alcohol absoluto.. 'l precipitedo se lava
con alcohol absoluto y se pesa despuéds de sccado a wa tenpero~
tura entre 160350 C.
Cant. do X exncontrado eun ¢l periodato livico
potédsico que cont, G,C066 gr Li:
0,0160 o de X
0,0162 gr Be K
0,0155 gr de K
llaciendo umn ecstudlo de los deotos obtenidos,esi
innedisto que la couposicién del precipitado no es la correspone-
diente a simples perlodntos,pues la cantided deo IOJ: existente
es rmmy inferior o lao requeridn pexra que todo el Ll estuviera co-
mo I0,ILi(serion necescrios 0,18 gr de 10;) ¥y attn combindndose

4
la contided total de poriodato agregndma,correspondiente al reac-—-

-

tivo,seria inferior & lo requerido,nuecs cn lou dos nl de repc—
tivo Loy 0,166 gr de IO,
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Por lo tambto,podemos efirmar, con seguridsd que
se trota de poliperiodatos couplejos y ‘o mixtos de litio y po-
taslo, acormalindos, cupononogs, de hidréxido de potasio,que quizé inte-
gre 1la molécwlo de los poliperiodstos formando sales mixtes y
cuizd bésicas y hasta probablemncantc an poxrte por edsorcidn.

lo ae puede Jdeterminar XdI porque estd preseate
en el liquido de lavedo.

Soto dltino es probable debido a la alta »roporcidn
del hidréxido de vtasio dol rectivo y estd confiimado por el da-
to elevado que ovtuvimos on lo determinocién de potamlo,que ce~-

81 cepuronente no cotéd solo corbinedo cow periocdato sino tembi-
én co:2o hidrdévido.

ina f6rmade probable serlo del tipos

al 07 bLi 01!120 (nxci1)

Resnecto de lo expuesto anrteriormente,cobe mencio-
nar,por ¢jeuplo perlodatos del tipo: IO4H, T04:7, 1061l5. IOG“B’ IO =
120924’ 10611311512’106113na2,1061121:a3,106m§,1061;1112 y L121-I3106,
los cuales peztl: A.D.Kreshkdv,3S Vil®borg y V.A Drozdov.(12).
pucdcenr Celoruingrse imedicnte un reactivo cue es une sel comple-

Ja on forua de ogujas verden: E""‘(P"cwsﬁi‘ﬁz)zyoc)z ¥ que con los
periodctos mencionados forun une sal insoluble de este tipo:
E:u(p—Clen 1&12) 1104?

Las doterminacioncs se hocen con une sensibilided de C,04 mg/ml IOL.,:.'




APLICACICH DEL LERTQODO PROFUL.TO AL AIALISIS IE LBZULAS
SIMTET ICAS

Avaxrte de les megclas indicades en el estudio de
las interferonclas,se hicieron ensayos con mezclas sintéticas
de feldesantos y vidrlos de cotppociciém conocida y agregodo de
corbonato de¢ 1litio en cantidades variaebles,tal como se indi-
cexrd,
a)mezela de feldespeto + carbonato de litilo._ 1 feldespato usado
tiene 1o sigulonte couposicién:

Pérdida por calcinacién: 0,39’

Fe, 0 s 0,22
a1803 220,90 ¢
OCa s 1,35
Lg0 s vegtiglos
la,0 K,0 2 12,405

1) A 0,1 gr de este feldespato se le agrega intencionalnente
0,1 gr de 0031.12 que equivale a 0,018 gr de I1i.

Por lo tanto el ondlisis de esta mezols sin-
téctica se hece de la sigulente uanera,después de unir intiig-
unente al feldespato y ‘el cexbonato de litio.

Se disgrege con carbonanto de sodio(aproxinade~
nente 1 zr de carbonato de sodio) en una chpsula de nlatino
la mape fundida ce treta con gotas de H20 HCl y en el 1liquido
se seporan la sllice nor dovle deshidrabacifn cloridldfica,

la sllice asi obtenida se purifica por evapo-
recién sulfrica fluorhidrica,

i R A1203 F0203 se precipitan juntos con IiH,QH

4
y el 29203 se deterriina por colorinetria con SCHHII 4 sobre el
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precipitado celcinedo de emboe 8xidos y disgregecién con bi-
sulfato d@e potasio. En le solucidn remsnente sge pbdecipita el Ca
en forma de oxalato y se lo determina volumétricamente con HhOiE
¥y el kg por precipitacién con oxina y calentamiento al rojo.Se
pesa como Okige
Por lo tanto,el ligquido que nos queda después
de separar ¢l ragnesio estbé constituido por los metales alce~
linos:sodio,potasioy 1itio y ademds amonio y materia orgéinica.
Se deba eliminar el nnonio y la umateris orgé-
nica.Se calienta al rojo soubra(600-_7009C) el resiiuo se calienta
a ebullicién agregendo écido clorhidrico,.
Sobfe este 1lfquido podemos aplicar directemente
el método propuesto en este trebajo para de.erminar litio.
Reducliendo el volunen sproxiuadamente 2 5 ml ase
le egrego el reactivo (GML de metaporiodato de potasio por que
estamos cn edio aonlacal),Se calienta unos segundos, sc enfia
agitando continuamente y sc lo deje en digestion durante unos :imi-
utos.3¢ ce trifuga y se lave el precinitado cuatro veces con doc
nl de KOH 3.
De este modo el precipitado de metaperiodeto
pot88ico=-litico centrifugedo y lsvado so suspende on agua y
se vueleca en w1 Erlemncyer que contiene 5 ml dell@l 61 +
4 ml de X T , tituléndose cl iodo liberado con uma solucién de
8203ﬂa2 0,11,
Los resultados obtenidos son los aiguigntea:
ILi agregado: 0,018 gr f 0,0175
Li hallado en dos deteriilnaciones l 0,0175

Estos detos fueron conifirmados determinando litio por el sisuien-
te procedimiento:rétodo de Winkler(l) que consisie en extraer

el cloruro de litio por medio del nlcohol isobuiilico y pesarlo
ulterioruente como sulfato.
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2)a0,1 zr de este feldespato 88 0,3 gr de carbo-
nato de 1litio que oquivale a 0,054 gr de litio.

Se sigue el mismo procedimiento descripto ante;
rioruentesa pesar que el litio estd en exceso con respecto ol po-
tasio y cl sodio,los ml de tioculfato de scdlo gostados se multie

plican por ol nismo factor ueado en: el primer caso.
‘ Los resultados obtonidos son los siguicntes:

Cent, dc 11 sgresede Cant, ce Idi holleda

0.0837 /.

0.0540 1. C.C535 ¢x.

b) Licsele de vidrio y cerioncto do litio.-

U1 vidrio que se uss poroe cguve detciminaecidn

recnonde o le sisuiente Jérmniles

Si 02 s 71,71
32 03 : 1,52
ALy O+ To, Oyt 2,46
Ca C : 5,33
iz O s 2,41

A epte vidrio se le grr6 5,0 x. de carboncto de

litio cuc corrcopoiaie o 2,02 Li0.-

wgte vidrio litico fTué anclizado de le cigulcnte nge-
noras

Sobre (¢,1 or. de muostrs oo hace wm atawie Ge
1P 4 50 4112.- so er'licnta hesta cbuadeantes imwos sulidricos y hasta
cue el regidao < ucde clzo hifmedo. e disuvelve con coue precinitondo

el alz 03 + F92 03 con 1m4on y el Fe se dectaruias por colorimetrde



con SC!HII{4 sobre el pr«cipitcdo calcinado de ambos 6xidog,-

in lo soluclén renanente se determine él calcio
volumetricanente precipitcdo como oxaleto y valorado. con pa mangatte
t0 y ¢l nognesio porprecinitccién conaxina.-

La sllice s deternine en nuestrn earte, como
en ¢l caso de ieldespato.-

. I cucnto 21 1320_ se detmrmina en mestra anexte
particindo de 0,25 gr. de muectrs, 4 = 6 veces su peso de carbonato
de sodiog el produc.o de la rusid se dicuelve en azue ¥ 8€ cgre=
gen sotas de cloriiidrico coucentridoe.- Iueso se agrege cirovonato de
colelo, se -iltre y en ¢l licuido se titule nor retorno con IlaCH O1R
vy nenitoe~-

:n el licuido rue s8c obtiune decpués descporur el
negnesio sc uede detarmingr litio or el procedinmiento deserito
por escte trobojoe=

De epte mancres log regcultcdos obtenidos son los sie

gudenteas

Cent., do Ii agregeda | Cent. de Id hallade

0.0177 gr.

0.013 zr. 0.0176 &r.




CONCLUS IOHLES
Se hace el estudio de método de L. B. Rogers y L. R. Caley (0O) para

}a determinacién vdlumétrica de litio por medio de wn reactivo cons-—
tituido por una solucién acuosa de periodato de potasio e hidréxido
de potasioencontrédndose cue:
I) Es importante que el reactivo tengae composicién bien definida y
constante pues nuestras experiencias demuestran que variando la al-
calinidad en uno u obro sentido ya no se cumple el factor empirico.
II) Algunas operaciones complementarias de la técnica se pueden rio—
dificar convenientemente de la sigulente manera:s

EN LA ErfAPA DE PRECIPITACION
A) asgregando de reactivo en frio y no a 60-702 azitando continuamente
B) a continuacién se calienta en llrma baja el mechero aproximade-
mente a 702 C y se hace un enfriambento.sucesivo,agitando.Digeatipn

a temperatura ambiente en pocos minutos,lo cual no es indispensaeble
Lsto involucra un ahorro de tiempo no disminuyendo la excctitud acep-
table,
C) apicacién de la centrifugacién en lugar del filtrado por vidrio
filtrante con lo que se ganse en conodidad y se reduce el tiempo cm-
pleado sin pérdidas,.

IH LA TTAPA DE VALORIZACION DEL PLI:IODALO

D) En cuanto a la acldez usada en el ajuste antes de la valorizacién

se comprueba que se puede acidifica® con otros é&cldos que no menciomm
Rogers y Caley (8) a saber: (para las condiciones de nuestro traba-
jo) écido sulfdrico; é&cido sulfdrico méds 4cido clorhidrico y 4cido
clorhidrico,

L) liodificacién en el mé&todo de titulacién.Nosotros adoptamos el
método de Treadwell (11) en el que a la mezcla de 4cido y loduro de
potasio se le agrege el precipitado suspendido en agua y se valora.
III) 1 mé&todo modificado en esta forma es aplicable en semi-micro-
cscala,nermiticndo determinaciones de lé%giéo dentro de los limites
de 0,1-70mgxr con acidez sulfdrica.

Rogers y Caley (8) determinaban como cantidad superior 50 mgr,.
AdemAs nuestras experiencias nos demuestra que sec pueden determinar



cantidades mayores de 70 mgr con pequeiias modificaciones en la tec—
nica y en el factor empirico.De acuerdo con las modificaclones que

se proponen, el mAtodo tiene mayor amplitud.

IV) En lo referente a interferenclas es aceptable la presencia de los
cationes: sodio, potaslo, barioy amonio y no de calcio, magnesio, co-

balto, hierro y aluminio que por si solos precipitan con el reactivo.

Aplicando el nétodo, modificado como se popone, se puede determinar
litio como cloruro siendo en cste caso el factor empirico: 0,00055
estando el 1litio en presencia de sodio y potasio como cloruros pue-
de presentarse egstos dos casos:

1) Para cantidades de sodio y /o potasio inferiores a 30 partes en
peso dé sodio y/o potasio respecto de una parte de litio se cumple

el factor: 0,00055

2)Si estdn en un exceso desde 30 pertes cn peso de sodio y/o potasio
respecto de umna parte de litio hasta 30O portes en peso de sodio y/o
potasio respecto decuna parte de litio hay una disminucién en el fac-
tor enpirico que pase a ser: 0,00050 (diferencia 10¢)). ‘
Cuando se determina el litio en forma de sulfato el factor es: 0,C0050
Este factor sigue cumpliéndoseen casos en que hay en el medilo sodio

o potasio en proporciones que varian desde lgodio/1 litio o 1 potasio/
1 litio hasta 100 sodio/1 potasio o 100 potasio/l litio. )

S1 se encuentra presente unacmezcla de sulfato de sodlo y potasio,
siempre que haya un exceso de sodio y potasio con respecto al litlo
(desde 20 s0dio=20 potasio/l litio hasta 40 sodio-40 potasio/l litilo)
o wn exceso de potasio respecto al sodio, (20 potasio-2 sodio/1 litio
hasta 40 potasio-2 sodio/l 1litio) caso que se tiene siempre que haya
pequeilas cantidades de godio pues con 91 reactivo agregamos un cxceso
de potasio,el factor a emplearse es: 0,00050.

Si en el medio no hay 114s potasio que el agregado con el recctivo y
el sodio se encuentra en exceso desde 20 veces(en peso) como sultato.
(20 de sodio-l litio hasta 60 de sodio-l litio) el factor baja a:
0,00046. ,

Si estd el bario presente como el sulfato, el factor empirico es tam-

biens 0,00050.



Lste gactor tambien ae cumple. -ep_'casoa en que, junto con bario se
encuentran presentes sodid o potagi

Si estdn presentes conjuntamente li'tio, sodio, potasio y bario(couo
sulfatos) estando ol sodio y potasio en exceso, el factor es tame
bien 0,00050, pero al ostar en exceso uno u otro el factor diami-
nuye a 0,00048. Con un exceso de amonio desde 2 amonio/1 1litio hasta
100 amonio/1 litio se wumple el factor: 0,00046.

51 juntemente con el amonio se encuentran presentes sddio y potasio
Juntos y separados,al heber un exceso de todos ellos el factor em-
pirico es: 0,00030.

Las variaciones en el factor eufirico nfs bien pueden atribulerse

(a diferencia de la opinidém de Rogers y Caley (8) ) a& la presencia
de los aniones cloruros o sulfatos pues son iguales parael agregado
de sultato de sodio y potasio y no pueden ser debldas al catién
pues eh el ceso del potasio,este ya esté presente en un exceso mmy
guperior dodo el medio en que se trabaja.

V) &1 estudio de la probable composicién de la férrmla del preci-
pltado nos conduce a confirmar afin mds el empirismo del métododya que
nuestras expericncias conducen a resultados ue hacen suponer que

se trata de polineriodatos complejos del tipo:

a1207'b]:-120c1{204nK0H)
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