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Teua.

Coumportamiento del plouo,talio y tungsteno en la primera divisién

de ostiones - Estudio cuantitativo de su separacidn,
Plan.

18) Comportamiento en la precipitsoidn ocon doido olorhidricos

a) del plowo

b) del tslio

e) del tungsteno

Estando solos,
28) Comportaaiento en la precipitscién.

a) del plomo

b) del talio

o) del tungsteno

Estando en presencis del ién pleta.
38) cCoupsrtamiento de las distiAtas wnexoclas.

&) plowo y tallo

b) plomo y tungsteno

6) talio y tungsteno

4) plomo,talio,tungsteno,plata y ocatiédn ..erourioso.
;8) Reconocimiento de l1los metales de lu primera divisién de cationes

wediante la marcha clisica~- Su sensibilidad.

La 1des de éste trabajo nacié de la carehoia de biblio raffa por
1o wenos en los dltiunos cuarenta aiios del comportumiento cuantitativo
de los elementos plouio,talic y tungsteno en la marcha olésica de sepa~
racidn de la priucera divisidn de cutiones.

Conviene pués llezar a conocer ocudl es dicho gcouportaemiento,expre-

sado en nfmeros dentroe de lo posible.



u!todon analiticos snpleados pars las distintes deterwinaciones efectun~
das en éste trabajos
1) Determinacién de plouo como sulfuté de plowo,.(1)

E1l 1liquido conteniendo el plomo se evapora s sequedad oon dcido

ni{trico repetidas veoces en baiio de urena pura eliminer el é&cidc clorhi-
drico,se agrega luego uno o dos milflitros de &eido sulrﬁrico concentra-
40 calentando hasta hunos blancos y se afldde 2 o tres wnilf{litros de
agua destilade llevemdo nuevsuzente a hunos blancos.

Se diluye finulmente con agua destilada,se deje reposar unu hors,
se filtra por orisol de Goooh turado previamente,se lava con doido sul-
firico al cinco por clento,se calcina y se pess,

11) Determinscifn de talio gomo joduro telioso.(8)

La soluclidén conteniendo el Talio se neutraliza con carbonato de

s0dio y se diluye & clen mililitros y es tratada a 80°centigrados oon
solucidn al dieszs por olento de ioduro de popasio,gota a gota husta que
no precipite umds.

Se agrege luego un gramo de sul sdlide y mse dvje reposar durante
dooe horas,

=zl precipitado es recogldo en uu orisolde Gooeh taurado,se lave
oon la wisma cehyidad de una solucidn al uno por clento de ioduro de
potadio y entonces con aloohol de ochenta por ciento husta reecocidén
negativa de iodo,se seca a clento dlez yraudos nests pesuda constante y
se pesa como ioduro talioso. Factor para talio 0,6105.
111) Determinugidn del tungsteno gowmd tungstaete wercurioso, (3)

A la solueién que ocontiene 6l tungsteno se le agregun unas pocas
gotas de naranje de metilo y ailadir dcido nitrico o hidréxzido de sodio
hasta que el indiocador vire ul rosa y agregsar un exceso de solucidn

saturada de nitrato uscrocurioso,



El preoipitado susrillo decanta repidanetite y el liquido sobrensdante

aparece glaro ocouo el sgua.
De jur tres o cuatro horas,filtrar el precipitedo y luver ocon soluoién
de nitrato wercurioso al cinco por clento de saturseidn,

Secur y caloinsr en un eriso de porcelans bajo cwapans y pesar 6omo

anhidrido pdngstico.

1V) -Separagidn de plomo y talio.

La solucidén que contiene el cloruro de plomo y el cloruro talioso se
evapora repetidus veces con #cido nitrico pere elisinar el #4cide olorhi-
drico y luego se agregae uno o does wilflitros de £oido sumlfdricc concentra-
do y se evaporae nasta hweos bluncos para eliainur el dcido nitrico,luego
se diluye con agua y s8¢ deja reposar por une hora y se filtre,quedando en
ol filtro ol sulfato de plomo,

En el filtrado el talio que se ha oxidudo estd couo trivalente,se
reduce con sulfito de 80dio elimindndo el exceso de anhidrido sulfuroso
por ebullicidén,luego se neutralisza con hidréxido de s0dio y se precipita
el talio cowo ioduro talloso.

V) Separagidn de plomo y tungsteno,

POr la falta de bibliograffa adecunda se probaron tres métodos que
se detallan a continuacidn.

1l) La solucién que contiene el cloruro de plomo y el dcido téngstico
se evapora ocon nitrico pura eliminar el dcido clorhidrico y luego se pree
olpita el plomo y el tungsteno con dcido sulfdrico concentrsado,el plowmo
cowo sulfato de plomo y el tungsteno ¢ouo édcido ¥ tdngstico,luego se eva=-
pora nasta huuos bluncos pare sliuinar el dcido nitrico.

Sosteriormente se ugregs auonienoco purs solubilisar el tungsteno
eome tungstato de auonlo,se filtra y se precipita sn el filtrado el tungae

teno ooao tungstato mercurioso.



Se sabe que los,iones pluta y merourioso precipitan précticanente en
forma cusntitativa en el priuer grupo al ser trutados por sl doido olorni.
drico y qge pequeilas cantidudes de plouo talio y tungsteno no precipitan
en éste grupo,

De ahi el interéds de estudiur el comportamiento de éstos dltiuos
end la precipitucidén con &oi1do cloranidrico,haciéndolo priuere individuale
mente y luege Junto eon otros elementes,observando en todos los cusos la
influencia o jerctda por éstos.

Se comensé estudiando la preoipitecidén para una clerta cuntidad de
plomo y distintas concentraciones de &cido clorhfidrico y despuds se hisp
ol misno estudio variundo lu ocantidad de plemo y de &cido clornfdrico.

igualea experiencias se Licieron adeuds puru 108 otros dos elewmentos
talio y tungsteno.

En segundo lugar se estudid la influencia del 1én pluta en la preci-
pitacién del plomo oon éecido clorhidrico fpreparsndo pura ésto soluciones
mezclas deo éstos dos lones en distintas concentraciones. inaloguuénte se
procedid con el talio y tungsteno, .

Después se estudiaron en forws igual lues mezclus binarius de:plouo-
talio,plouo=tungsteno y talio tungsteno,la ternaria de plomo=talioc=tungse
teno v 1la de éstos Altimos oon el 16n plate y el 16n werourioso.

Estudiado en todas su couportamisnto en lu precipitacién con dcido
olorhidrico.Finalmente se hizo una wsscla de 1lo0s elementos que componen
ol primer grupo y ase siguié la marcha cldsica empleundo lu macrotdéonioca
comn oon el objeto de determinur su sensibilidad,disminuyendo gredusle

mente la cantidad de oada metal presente en lus wuestras examinadas.



Se higo uns prueba oon cantidedss conocidas de anbos elewentos y
la separacidén no fué total pués algo de tungsteno no se solubilisaba eon
ol auonifuoo.

2) La s0luoién se hace alculina con amonisca y se pasa £o0ido sulfhidrieo
hasta la total precipitucidén del plomo,se filtra y se lava con soluoidn
de sulfuro de amonio,

E1l sulfuro de plomo se disuelve sobre ol f1iltro con dchdo nitrice
¥ luego se prooipitu el plomo como sulfato de plouo,

El filtrado conteniendo lu sulfo sal dol tungsteno se acidifioa y
precipita el sulfuro de tungstenc que se filtra,se oaslcina y ss pesa oomo
anjjidrido tingetioco.

Se nizo un onuayo 0n cantidades conocidas de 3lom0 y tungsteno
obteniéndose nalos rcsultados pués se encontréd més plomo y menos tungate-
no de lo que aabia on realidad.

3) La solucién que ocontione ul plowo y al tungsteno es adioionada de
carbohato de sodlo precipitando el plomo como carbonateo de plomo,luego
se filtra,se lava sl prsoipitado y so disuslve eon é&cido nitrico y se
dosa el plo.o como sulfato,

Fn el filtredo se precipits el tungsteno eon nitrato mercurioso.

Como sn los casos anteriores se hizo un ensayo oon cantidades oono-
cidas obtoniéndoss los siguientes resultadost
mg de wo, on s0luoién, mg. ds Pb en sol. mgy de wo, encontr, ug de Pb.

5¢ 50 5le 5 u7.4

Este indtodo estéd lejos 3¢ ecr bueno aunque provablecente se podrias
afinar unis los reasultados puéds,fusron obtenidios en un primer emsayo,

Pexro pura nuestros fines en que 3010 mos interesa la megnitud y

no 91 dsto cuantitativo,sard utilizedo,



Vl) Seoperscién de talio y tunusteno.

Se lleve la solucidn huets lisera dloslinlded y se asregen unés tres
wilflitros de agua de Dréuo 0010 oxidunte ¥ se calienta & ebullicién.
precipitendo de éeta manera el hidrémido tdlico,se filtra y se lavae con
agus,.

tl precipitsdo se disuelve con foido elorhfdrico y se agrega sulfie-
to de sodio para reducir el talio trivalente a aonovalente doséndose
posteriormente cowo 1odurc telioso,

¥l f1ltrado se¢ lleve a sequedad con écido nitrioco pars eliuiner toe-
do el bromo y el feido clornidrico y se precipits el tungstebo ocon nitre-
to mercurifso,

Fn une solucién de concentracidn conocida de telio y tungsteno se
obtuvieron los siguientes resultados,
mg de w05 en ecl, g de T) en sol, mg de W03 dosados mg de Tl dosades

2% 25 2.1 2549

la nisms critica hecha &l método snterior puede hsacerse en éste
pérrafo,

V1ll) ceparscidn de plc.o talie y tungsteno.

21 1liquido que contiene los tres elewentos se agregu carbonsato de
90410 con 10 que se preocipita el plowo ¢0..0 oardbonato de plouo,luego
se filtra,se lava y se Adisuelve ol precipitado von dcido nitrico y se
dosa ol plowo ocomo sulfeto de plouwo,

En ol ;recipltadc se oxida el tslio con sgua de browo y se cslienta
s edullicién,se deja enfriar y se filtra quedando precipitado ol hidréxie
do tflico,que se disuelve con édcido clorpldrico,ss adiclona de sulfito
de »0410 para reducirlo, Se cullenta pura eliminar el anidrido sulfuroe-
80 y se precipita el talio cowo 1loduro talioso,

tn éste segundo filtrado se dosa el tungsteno couo tungstato mercu-



rioso.
Couno puede muy biém verse éste aétodo es una combinacién de ios
dos anteriores y por lo tanto sus bondades derivadas ds lus de aquellos.
En un ensayo hecnho con cantidudes conocides de los tres ele.entos
o8 deoir d 25 mg. se encontraron los sigulentes dutos:

plowo:2l.3 wug,tallo 25.5 mg, y tungateno 20.0 ag.



comportaniento _del ple..o en lu precipitecién con dcido clorhidrico.

Se traté de ver pura una deterufnada concentracién de plomo oudl es
la ocantfdad del misio que precipita por el agregedo de &cido clorhidrico
on caaxtidades crecientes y oudl es la cantidad que queda soluble,

Se procedid en idéntioca forua pmma Otras concentracicnes del mismo
elemento,. =~

Para éste objeto se prepare«ron las siguientes soluciones:

18 dcido clorhfdrico 3.16.H. preparads diluyendo el &o0ido clorhidrico de
densidud 1.19 y titulando luego gon hidréxido des sodio.

28 Soluoidn de mcetato de plowo de concentracién 0,05 g. por mililitrp
pessndo 15.87 g« ¥y llevando a 500 mil{litros oon agua destilada,filtrane
do y dossndo el ploao co:0 sulfeto de plowo (wétodo 1),

Se preparsron tres soluciones conteniendo respectivamente 50,250 y
550 miligrwnos de plowo en un voldmen de 50 milf{litros.

Eete volluisn seguldo en todo el trabajo,fué elegido por sar volden
oorrients er que se¢ resenta una uuestre pars seguir la uaroha clésica
de senrracién.

Jna ver preparades les soluciones se preoipitd el plomo con doido
slorhfdrico Atilizando para una cicerte cantidad de ploao la cantidad
estequiométrics,inis un diez por cionto,el doble de ésta cantidad,el
triple etc.=~

Se dej6 reposar mds o wenos media hora y se filtré por pupel de
filtro comin lavando el ;recipitzdo con cuatro porciones de dcido
slorhidrico el 1%.

El plomo soluble se deteruinéd segin nétodo 1.

Los resultados obtenidos se pueden resuuir en el cuadro nduero 1,



Cueadro N8 ],

wg.de Pb en le s0l. &g de HCl mg de Pb preecipitados mg de b solublee

agregudos

5C 19.6 no precipita 50

50 9.2 no precipite 5C

5GC 53.& 1o precipita 50

50 oan exceao no procipile 50
250 196 26 22l
250 294 12l 6 125.4
250 392 160 90
500 576+ 5 L22.8 T7+2
500 T772.5 431.9 68.1
500 968.5 L38.7 21.5

Los mg. tebricos de HCl pars precipitar 50 mg de pRomo son 17.6
Como puede verse en éatos vealores un ausento de la cantidad de
precipitante,el dcido clorhddrico favorsce uns wLyor precipltacidn de
plowo por efecto de 16n ecming

Tauwbién se sbssrva que 1o se obtiens precipitecidn cor cantidudes
de plowuo el érden de cinsuenta miligramos estando disueltos en un volde
mon de 50 rilf{litros afn empleandio un buén emceso de precipitedo,purs
el ces0 de que sdlguente el ploao osté presents en la solucidn,

'n éste supuesto,éste uotal pese intej rante & la segunda
Divisibn de cutiones.

Comportamiento del talio en la precipitesoidn gon écido clorhidrico.

Tata parte del trabeujo oonsistid en la precipitucidn de diversas

cantidades d» talio con la gentided estequiométrioca de Loido cloriidrico
mfs un exceso igusl en todos 1los CuBOs Yy dvtsTulnar luego ol txlio pree
olpitudc y ol talic soluble.~

El excero de écido clorhfdrico fué siempre de 7 equivalentes,



e uswron las sigubentes soluciones.

13) solucidnde &oido elorjidrico 3,16 X,

28) solucidn de acoetato talioso preparsda pesando 8.5 g. y disolviendo
luego.en 200 ml. de sgusa determinando después el talio como ioduro
talioso,

Se prepuararon cuatpo soluciones conteniendo reapectivauente 50,100

250 y 500 miligranos de talio en 50 mllilitros de solucidn y se precie

pité con éaidn elornidrico,ss dejd roponar ads o menos mediu kora,se

£11trd y se lavd el precipitado con cumiro poreiones de deido elornidrico

1 por siento,dosando on el filtrado el tallio ¢010 ioduro taliocso ecuple-

«nco la técnioca descripts en 1l.

Los rosultudos obtenidos se pueden condenscir en ¢l cuudro Lé 2,

Cuzdre N8 2,
mg de Tsilo umg de JIC1l Equivalcntes de mg de Tl precl- wg <de Tl que
HC1l en exceso pitados en la pasen a la
12 Divisién, 2% NAvisidn.
50 £07.,5 Sely 16.2 33.8
50 265.2 7 18.8 21.2
100 kis.1 11 80.2 17.8
250 299.8 7 8C.8 19.2
250 10L9.2 26 225,9 1h.1
500 2098.5 59 L87.2 12,8

Le cantidad de ECl estequiométrics pere precipitsr 50 sg de talie
son 8.9 mg.

De los dutos del cuvadrd ee pusde deducir que suwentsndo la cantidad
de dcido oclorhidrieo el Cloruro tulioso se ..uce mfés insoluble y que a
igualdad de exceso de 4cido clorhidrico relativamente precipliurd més
aquel de mayor coneentruclién én talio,Tawbiédn pusde verse que 1la s=lue

billidud del oeloruro tailnso es Hastantse wenor que la dsl cloruro de plemo,



dar 150.

Se coumenzd preparsando soluciones de distintus concentraciones en

snhidrido téngstioco y so precipitaron une parte de ellas en frio y

otra ‘lespués de hcrvir las soluciones pars flogular el écido téngstice

filtrendo luego y dosando el tungsteno calcinando el precipitado.

Se usuron las sigulentes soluciones:

18) Acide eclorhidrico 3.16 H.

28) Solucién de tuncstato de sodlo que nontenia 25 mg de anhidrido

tngstigo por 1111{litro doadndoss el tungsteno por el uétoce 1lll.

Los r¢sultudos se puedsn cotejar en 6l cuadro N2 3,

Cuadro N8 3,

Ensayos en frio-io calentando la e0lucién que contiene el precipitado

de doido tdngstico.
ng de ‘.’:‘03
50

250
500
500
500

27647
622.6
28843
034.2
33L.4
680.3

680.3
115.1
761
761

15
15
15
15
15
15

48 horas
15

15
LB noruis

en sol, mg de /ICl tleupo en minuto :wmg de wo3 precinitudo

no hay precipitado
no hay precipitado
no hay prscipitado
no hay preolpitado
no huy precipitado

ppdo upy débil solole
dal

179
no nay preciplitado
ppdo 4ébil eoloidal
308

Cono se ve Bn frio no se obtiens precipitacidén o wmuy ddvid y de natu=-

realesa 60loldal gue dificulta en gran munera la filtrucién.



Pero un reposo prolongado hwmce que precipite en uwuyor cunticed,

28) Calentundo & ebulifcién ls solucidn después de rreoipitur,de jundo
enfrisr y filtrando,

mg de W05 en sol, g de HC1 equiv,de¢ ¥(C1 ern g de VWO xg de “05 s0lue

ex0€e¢80 ppdos, bles,

50 276.7 7 16.9 33.1
100 268. 3 7 29.5 6Ce5
250 33hely 7 123 137
560 L15.1 7 318 182

Puede verse por loe cuadros que es muy conveniente hcervir lus soluciones
para acelerar ls preocipitacién y favorecer la filtraoién pués por.la
naturaleza de los precinitndos éstos eon coloicsles con los consiguientes

inootvenientes para filtrarlos.



Caso de lus wezclas binurias,

20 to del plomo en la preoipitseién gon & lo
eftando en prsgengls do plata.

La segunda purte de écte trabajo consistid en precipitar el plomo
oon fcido clornidrico en presencis de plata pars ver lu posible influene
ole de &stuy

Su usd wne concontrucién de platu conatente y se varid la cantided
de plonwo, Se uceptd que praciicmsente teda la plata presente preoipits
onu lu priuera divisidrn.

S5¢ usuron las siguiontes asiucionos:

18) Solueciédn de deido clorhidrico 3.16 N,

28) Solucidn de soeestuto do ploso de coneentrucidn 0,05z, vor milllitros,
34) solucidn de nitrato de plata ds consentracién ¢,Qlg. por milllitros.
Se prenararon l soluciones sontsnlendo todus eollas 250 milizrunos de
plata y 50,109,250 y 50C uiligrasos de plciuo respectivamento y so prooie-
pité oon un exgceso ds {cido cloranidrieo,de¢ )8 reprsar pds o :nenos nedia
nora,se friltré,se lavé ocon cuatro poreciones de &cido clorhidrico 1 por
oiento y se determiind plomo sobre el riltrado segin la téonicu descripta

on 1.

Los ndmeros del sigulente cuadro i3ustran acerca de édste punto,

Cuadro hé k.

ng de Ag en 8ol mg do 2b on rol mg de [ICX equiv.de HCl1l en wug de Pd ppdo.

AXcono
250 50 449.7 9.5 no presipité
250 100 51549 10,9 6.6
250 255 T726.4 15.2 1,6.7

250 520 1072, 3 22,2 L21.7



Conparando éetos resul‘ad-a con loa odtenidss do soluciones de ploe-
mo solamzate se deduse que on prusencls de plute el plouo precipitu en
cantidad ligeramente inferior gque en el cuso de hallarse solo,

Esto podria deberse a lu rrese-ol:e do fAeido nitrleo foruudy provee
niente del nitrato de plute.

Taundién se hioiemon experiencies en rresencia de cobre y plata
prepardndoge custro esolupicnes contenie-io todus 250 wilfigramcs de
plata y 250 miligranos de cobrey y §0,170,25C y 500 milfgraucs de plowo
rospoctivaments v se siguiéd el mismo procedimiento que arrita.

Cuadro Y& 9,

mg de Cobre mg de pluta mg de ploao mg 4de "ICl 316 . mg de Pb ppdos.

250 250 50 L49.7 no presoipité,
250 250 100 518.9 T4
250 250 250 7260 1,3.8
250 250 500 1072.% 115.7

Se ve cluramente aqui{ que el gobre no tiens ninguns influencia en la

precipitacién de plomo con decide elorhfdrico.

Ccouportasiento dol talio en ls precipitacién con deido clorhfdrice

on_le aesols Yalio < plata,
Se prepararon soluciones nonteniendo diversas cahtidaden de talilo

y una eantidad constanto do plata y se precipitd ocon dcido elorhidrico
filtrando y dosando en talio en el riltrado eseglin la técniea 11,
Se usvilisaron las si‘uientes solucionesa:
18) Solucidén ds 4oldo clorhidries 3.15 K.
28) Solucidn de scetato tulioso 2,% por clento en talio.
38) S0lucidn de nitrato ds plata 1 por clento en plata.
Se prepsraron cuvatro sclucicnes dontenierdo todas 2%0 miligruzos

de plata y 50,100,250 y 500 miligrumoes de tallo respeotivenents,ss pre-



oipité con £cido olorhidrico 3.16 K.se f£11ltrd y lavéd el precipitado con
ouatro poroiones de 5 milflitros cada una de £cido olorhidrico 1 por
ciento y en ol filtrado se dosé talio 0owo ioduro talioso segin estd
desmripto edb 1l1.
Los resultados obtenidos se condensan en el cusdro que sijzue:
Cuadro N8 6,

mg de Ag en 80l mg de T1 en 801 mg de HCl equiv.de HCl mg de Tl ppdos.

en excead
250 50 795.6 19 L3.4
250 100 1003.1 25 9l
250 250 1637.3 hl 2l3.6
250 500 2686.5 69 L9k.9
250 100 357.4 7 90.2
250 250 39240 7 239.3
mg de T1 solubles.

6.6
640
6.4
6.1
9.8

10.7

Puede observarse que la presencia de plata favorece 1la precipitacién
del talio en la primera divisidn o sea que aquel catién actda ocomo
agente de une mayor insolubilissoién del talilo.

Comparar con 10s datos del cuadro N8 2, Ademés agregundo un moderado
exo0e80 de £cido clorhidrico(7 veoces la cantidad estequiouétrisa,queda
soluble una cantidad constante de talio,

En caubio en los dos dltimos ejeuplos en que se agregd un miswo

exceno de precipitante(?7 equivalentes no se ha llegado a la precipitae



oién éptina,

Ademés se hicleron experiencias con talio en presencia de oobre y se
pudo observar que § la presenciu de cobre favorece la precipitucién de
talio en la primera divisién,

Couparar con cuwudro H8 2,

Cusdro %8 T,
g de Cu en sol. mg de Tl en sol. wg de HCl mg de TL ppdo mg de Tl solub,
250 100 L15.1 90.1 9.9
250 250 1049.2 2hily. 0 6.0
Comportaniento del tungsteno en la precipitacidn con doido clornf-

drico en la uezols tungsteno - platae.
Se prepararon soluciones contenlendo nitrato de plata y tungsteno de

80d10 y se forumabe une precipitado de tungstato de plates.

Unu ocon exceso de plata,otra oon ountidades igusles y otra con exceso
de tungsteno,se les agregd a las 3 1gusl exceso de do0ido elorhidrico,se
calents,a ebullicilén,se dejé enfriar,filtré y en el filtrado se dosé
tungateno segfin la téenice 111,

La primers solucién gsontenfs 100 miligra.os de annidrido tdngstico y
100 miligramos de plata,le segunda 50 mg. de anhidpido tdngstico y 250 mg.
de plata y la tercera 250 mg. de anhidrido téngstico y 50mg. de plata y
se precipité oon un exceso de 3 mililitros de &cido olerhidrico 3.16 N.

Se calentd a ebullicidén,se de)é enfriar,se filtréd y lavéd ocon cuatro
poroiones de f0ido clorhidrico 1 por olento y en el filtrado se doed el
enhfdrido tdngstico segin la téonica expliouda en 1l1l,

Los resultados son lose que sfiguen,



Cuadro L8 9'
ng ds w05 mg de Ag mg de HCl exceso de !IC1l ag de wo, ag de %05 en sol.
on eguivelentes ppdo.

100 100 415.1 9.7 8845 11.5
50 250 L9.7 9.7 41.8 8.2
250 50 L438.1 9.7 96.9 153.1

Se puede Ver que un gran excesc de plata favorece la separacién del tungs-

teno en la priusera divisién de cationes,

Couportamiento en la precipitacién con decido clorhidrico de mesgles

de plowo y telio,
Se prepararon soluciones conteniendio dguules cantidades de plomo y

tallo y se precipitaron con &cido olorhfddrico,se filtrd y en el filtrado
se separd y cosd plamo y tello cowo estd explicado en 1V,

Se usaron las sigulentes soluciones:
18) 3olucién cde éoide clornfdrico 3,16 N,
28) Soluecl’n de acetato de plowo de 5C mg por wilfilitros
38) Solucidén de mcetato talioso de 25 mg pop mil{litro,

Se prepuraron cuatro soluciones conteniendo respectivasuente 50,100,250
Y 250 miligramos de tallo ¥ se precipiteron con un exceso de 7 equivalentes
de dcildo clorafdrico sobro la cuntidad estequiométrica,se dejé reposar
media hora,se riltré,se lavd con cuutro poroionss de &ecido clornidrico al
uno por clento y en el filtradd se dosd plowo y talio cowo se ha indiocaedo

on 1V, Los resultados resualdos en el guadro que sigue song
Cuadro N8 10.
mg de Tl mg de Pb mg de HCl exceso de HCl umg de Tl sol mg de Pb sol.

_ en equiv,

50 50 27647 7 21.9 9.7
100 100 294 7 18.9 8.9
250 250 3L45.9 7 17.0 8.7
25¢ 50 322.8 7 19.4 3.6



Como podrd apreciarse couparando con el cuadro NSl el taliio e jerce
un extraordinario poder insolubilizante del plomo,

En caublo éste sobre el tulio no ejerce apreciubleuente ningdn
efocto,- Ver cuadro HE& 2,

Comportauiento en la pregipitacién con foido clorhidrico_de mesclss

de plomo y tungsteno.

Se proceddd en la misma foras que parse las mesclus de plouo y talio
es decir que se prepararon soluciones de concentraociones iguales de
plomo y tungsteno y una con exoceso de plomo,filtrando después y dosando
plomo y tungsteno en ol filtrado,

Se prepararon cuatro soluciocnes conteniendo respectivaumente 50,100
250 y 50 miligramos de anhidrido tingstioo y 50,100,250 y 500 miligramos
de plomo en 50 mil{litros de solucién y se precipituron con un exceso
do tres milflitros de £cido clorhidrice 3.16 N,

Sobre la cantidad estequiométrica,luego ss llevée a ebullicidén,ase
dejé enfriar y se £iltré lavando el precipitado con l porciones de
5 milflitros cada una de écido clorhidrico 1 por clento,doséndose en el
f£1ltrado el plomo y el tungsteno se;dn la tdonica expuesta en V,

Los resultados son 10s que siguen,

Cuadro N8 11,
mg ds W03 mg de Pb mg de HC1 :guiv.deoﬂcl wo, pipdo Pb ppdo wo,-el Pb s0l.

axcos
50 50 639.9 9.7 3341 12 16.9 38
100 100 668.7 9.7 8i4.2 9.5 15.8 90.5
250 250 766.7 97 2%6.3 L8.7 13.7 201.3
50 500 778.3 9.7 38.3 L429.6 11.7 To.h4

Puede Observerse que estando en presencia éstos dos elementos procipitan
mis que estando aislados,

Fxperiencias de érden cualitaetivo ncerce de la naturalezs del precipitade



lleven & la conclusién de que el ®isuo puede estur compussto de :

cloruro ds plowo,8cido téngetico y tungstuto de plowo y por ser poeco €0-
lubles puede deb:erse lu wayor procipitucién de wubos elewentos que ousne

do se encuentran sislados,

comportauicnto_en ia precipitacifén don £cido clorhidrico de meszolas
8e tallo y tungeteno,

Se prepuraron soluciones en quo hubiu igunles concentracionesgexceso

y defecto de talio y annfdrido tdngstico y se¢ preocipitd con &oido clorhfe-
drico y fiitrd doséndose talio y tungsteno en el filtrado,

Fueron tres soluciones contoniendo pespectivaments 100,250 y 50 milf-
gramos de talio y 100,50 y 250 uilfyrumos de anhidrido téngstioo en 50
wililitros de sviucién y se precipituron eon un exceso de tres wililitros
de 4cido clorkidrico 3,16 K.

Sobre ls cantldsd estequiowétrica,se ocalentéd a obullicién,dejé enfria;
y luego se faltréd y lavé el precipitado con custro poreiones de dcido
elorhidrico 1 por olento de S mililitros cada uns y en ol filtrado se
doséd telio y tungsteno goio se e dicho en ¥l,

E1l ouadro que ve a continuecién reesume los resultcdost

Cuadro N8 12.

ag de¢ Tl mg de WD, mg de lIC1 equiv.de HC1 u;gdgo Tl ;ﬁdg‘ 'ﬁ05 mgldo Tl ng{O:
) sol..

on $Xxoeso0
100 100 398.0 97 70.5 9.3 29.5 57
50 250 438.1 97 39 21649 11 33.1
250 50 h15.1 9.7 229.6 45.3 30.44 L7

Puede observarse que el $ungsteno es bustants insolubilisado por el talile

y que dste taublén lo es por el tungsteno.-



Gouwportaniento en la precipitucién con doido gloriiidrico de une
mescla de plouo,talio y tungsteno.

Al prepurar la mescle se observé un precipitudo de tungstato de plomo

y tungstato tulioso,.

Se prepard una uescla contenlendo 100 milfigrumos de plowo,100 wilflé
grenos de tallo y 100 miligrauos de anhfdrido tdngstico y se preoipité
oon fe6ido clorufdrieo 3.16 N. sgregéndosc un excesd de 3 mililitiros,se
oalentd el li{quido & ebullicién,se dejd cnfriar,se filtrd y se lavd el
precipitudo con L poreiones de 5 wililitros omds una de écidv elornidrieco
1 por ciento y en el filtrado se dosd telio,plono y annidrido tdngstioco
segin lo dicio en V11,

Se hallaron los siguientes resultados:

Cuadro n8 13,

mg de %05 mg de T1 mg de Pb g de HCL mg de W0, mg de T1 ppdo wg de Fb ppd
ppdo

100 100 100 ° 143646 93.8 9043 81.3
omportanisnto del talio plowo y tungsteno en ls precipitucidn oon
dolde clornidrico en uns aescls gon plets y catidn mergurioso.

2o prepard uns wezcla contenisndo los ¢ineo elewentos y se le agre=-

28 &cido olornidrico,luego filtrd y en al filtrado se dosd plom> y talio
y tungsteno,
Al hacor lua woezcla se foraun un abundahte precipitado.
Se usaron éstus soluclones}
18) Solucidén ae {Cl 3.10 R,
23) Solueién de ucetato de 13..0 &l 5 por elento.
28) Solwoidn do acetato twlicso 2.9 por ciento,
48) Solucién de tungsteno du sodiv al 2,5 por ciento.
§8) Soluciocnes de nitrsto de plata ¥ nAtruto wercurioceo al 2,5 &



Se propard una auestra conteniendo 100 milizrauns de cade elemento en
50 n1lf{litros de sgus y se procipltd con la centidad estequiomdtrice mis
un exceso de tres wilflitros de doldo clorhf{drioo 3.16 normal,se calentd
a ebullicidn,se dejé enfricr y £iltré lavindose el filtrado con cuatro
poreiones de 5 milflitroa & onda una de 4gido olornidrico 1 por clento
y se dosd plouo,talis y tungeteno en el filtrado couo se ha desoripto en
vVi1l.

708 resultados van a céntinuuéidn:

Cumcdro & 1,

mg de c/u de 108 uig do HCl mg de b ppde mg de T1 ppid wg de wo, ppdo
5 elementos

100 L8L.3 80.6 78.7 92,8
s posible que la precipitecidn casi totul del téngeteno se debs
no ha foruacidn de dcido tdngstico siné que el tungatato mercurioso que

se forma en la mescla mantiene el enhffdrido téngstico ern une condicidén

insoluble.



Reconociuiento de 1los wetales de la priuers divisidén de cationes wcdiante
1a mercna cldsica (4).

Cowo fltimo punto de éale trebajo se nlzo unu revisidén de la aaxrens
clésica del priusr grupo 4n condicionea y oon elemontos oowunes de labors-
torio gratando de trabajar oon la acnor cantidud de eleinentos que coaponen
dicho grupo.

Primcra divisidn de Cationes.
Couprende los ocationes Hg,Ag,Pb Tl(li;y W 22) {en parte.

Se trata la solucidén con 4oldo clorpidrico al tercio afimdlendo gote
a gota hasta Que no se forue ais precipitado.

Se filtra éate y se lava con liol diluilco y se calienta oon agua
hirviendo que tesgu algunas got.s de N05ﬁﬂu Obtidnese una solucién y

un preocipitado,
Solucién Precipitudo

Solueidn de ClaPb y C1T1 Constituido por ClAg,Clzﬁgz.SQ treta con NH; al
Al enfrisrse ya se sepa~ 1/5 y culiente. Se disuelve el Clig y el WO Hp.
ran uabas sl existen en  esiduo:Forus- SolucidniCl(Nip), g %C) (NH) ),
regular cantidad.ie afig= 40 porCliiiiplig 5S¢ afade 3(NH),)a se hisrve unos
do sohHE(I 6 2 m1) (3) Hg ol cual se Wninutos,se filtra y lava eon

evapors & humos blangos iAvestiga como GEUS el precipitado.

diluye y filtra. oen le marcha Precipitau:lo:

Precipitado: Solucién: goadin, SAgg.5e dil-

Solucién (1)
80}, Po.Se lava S0, TLo.Se Nota puede que Suslve el

oon Hy0 y se aflade so- dar aqui purte Precipitado

reconoce cowo lucién de 92 WOLH2 negro con
en la marcha IK gota & NO H,se re-
eomdn. gota un conooe la

pPpdo ama-



rillo de IT1l Ag por sus
couwprusba el reacciones,
talio,

Nota:antes de

ensayar ol ta-

lio afiadir un

poco ds 30zNap

calentar y en-

friar.

(1) 801uc16nswlh(lﬂh)a. Se agcldula oon HCl y si existe W precipita sw,
de color pardo clero. Se oauleina el residuo(ly) se disgregs con
co;n;a se disuelve con agus y en le solucién se reconocs el ¥W. eon
HC1l Zn & HC1 ClgSn,

Notas (1) Precipitan 8010 lus sales taliosas,las télicas llegan al grupo

del Oﬂﬂﬂh GL!Hho

(2) Procipitan 8010 en parte el resto llega hastu el grupo del
S(Hﬂh)g.

(3) 81 los cloruros &¢ han precipitado hay que ocilentar lz solu=
c16n husta que se dlsuelven antes de agreger 50},'2

(4) Formado por %osx.

Fl deldo weta tingstico Wj01zH2 no preeipita en Sstu Aivisidn.

La presencia de POy Nz molests porque forma con el WC| 'y un ‘deido come

plejo. soludle: POLHz. 12 W0z

Se prepararon wesclas de los 5 eleuentos sieapre en ol voldmen de

50 milf{litros y se upllicd estrictauente la marcha de acuardo ul esquouns

1legéndose & los siguientes resultudos:

18

nili{zranos ds slamento pressente Resultaco



en la muestra

Ag 50 positivo
Hg 59 "
50 "

T1 50 "

Woff 50 "

28

nilizrenos de élemsntos presentes Resultados
en la nuestra positivo
Ag 25 "

Hg 25 "

o] 25 "

Ty 25 "

wot 25 "

38

Ag 10 pesitivo
Hg 10 .

Pb 10 "

Tl 10 .

rof 10 "

Con cantidades uenores el preoipitadec de sulfato de plo.io era yu domae
slado pequeiio y la reaccién de woﬁ basteante aébil,

La disolucién del sulfuro de plate tiene que hucerse con dcido nitriceo
concontrsdo y en euliente disolviéndose dificilents.

8e pueden encontrar cantidades pequeflas de plomo talio y tungsteno
porqué como ya lo hemos visto se facllitaen entre si la precipitacién
andlogauente & loe que les ocurre con .ercurio y plata,pdr lo tanto

faltaendo alguno de los slexentos tal vez no fuera tan sonsible la marcha.



conclusiones,

Del trabujlo efectuudo se pueden sacur lag siguientes conclusioaness
Fljendo el volfimen de la solucifn en ensuyo en 50 mililitros que os ¢l
que heuios usado siempre en todss nuestrae experiencias puede afirmarse
que?

12) I'n el cus0 de halluree solunente plomo éste no preoipitaréd ocon
d01do clorhidrico ocuando su cantidad es infarior a 100 milfgrumos.

La presencie sinulténes de¢ pluta,talio y 16n tungstato favoregen
en grado variable eu precipitecidn dentro de la primera diviaidn de
cationes,siondo el talio ol gue actla mds oficezmente co.0 coprecipitunte
on éste cuso (presencis simultinea de talio) pueden revelarsc dentro
de la primers divieién de cationes ocenticsces de ploio cdel drden de los
50 wilfzranos y 4dn wenos,si bién no se he deteruinudo el liuite infe-
rior de precipitacién,

28) Con respecto al ocowpeptamiento del tallo dentro de ls primera
divisién de cationes se nha observado que éste eleushto nalléndose
8010 precipita bién en ocuntidades de 50 miligrewos y adn wenos,

La presencia ds plata y tun;statos favoreoce se separacién dentro
de la primers divisidnjsin eubargo éste no ¢s wodificuda por la presen-
ola siumulténes de plowmo,

38) Acerca del i6n tungstato pueae decirse lo asigulente:

El &cido clorhidrico precipita écido tédngstico en la primera divisién
adn hadbiendo cantidades de anhidrido téngstico del 6rden de 50 miligre-
mos y adn wmenos. .

ks eonveniente digorir el prcoipitado parm acelerar y favoreoer
la filtracidén,

La presencia de los otros iones de la primera divisidén aislados
o en conjunto favorecen lu seperacidn del tungsteno dentro de 1l

primera divisidén de ocationce,en sl sentido de que cantidudes aprecia-



blewente inferiores & 50 milfigrs..08 puedcn revclarse dentre de lea

priuerc divisidn. N A N

L8) Aplicando la téenics de soperacibn que "1ndled 1k ‘Lurcha cllsiea

para la priwmers divisién de cationes pueden resolverse muesiras

que contengun solumenie 10 wiligruucs de cudu und de los co..ponenies

%
T

de la priwera divisidn.

i

3

v
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