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INTRSQUCC'hl

11 objeto de nuestro modesto-trabajo ha sido 1a apli

oloifin e loe.noerol. del m6todode Grimaldi Hard para detorni .

nar Noltbdeno en minerales de tungnteno.

La formación del complejo rojo con el Bullocianuro.

en presencia del cloruro autonomoy Guido clorhídrico. ha sido
y el le reacción mfieutilizada para la oatimwcïón ú: ¡olxhdnno

en lo. aperos. en diferentes métodos. que extraen al complejo

con disolventes no acuoaos . eter. o1olohexsnol. acetato da bu

tllo. ocuparandoel color con standards tratados de igual ¡lb
nora, en colorimetros eanacialeq por balance o dilución.

nn el método nrooueato ¡e determina el ¿olibdeno- Ine

go de precioitar el hierro y otroa cationes con nous 6 Cosina.

por le citada reacci‘n en preeencia Ge eoetona. Nohay ¡ntezp
remota de lo: elementoscomments asociados en los mom.
en las nrohorclonae que no hallan on c1 mismo.

¡antes de pana! n de talla: el métodoy mota: lee re.

suitedos obtenláon, haran: una reseña de 1m Luveetigaounu
Quedesde Braun se han venido efectuando para aclare: le nos“.

ralose del complejo. y la descripción de ¿os principales litodnl
oolurímátriooe basados en la mencionadaroaoclón..
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LA NATURALEZA mn. TIOCIMIA’I‘O COL-EPLEJO

m ¡BUENO

Desdequemi y arcanonourrentmtqhioiem las primeres
obumoionee de 1.a.reacción colorada del Lblibdemerednoido por

cloruro aaamooo (originariamente Braunusó sino y ácido clorhidri

oo) en presencia. de mnoeiamro alealino.la ¡ima ha nde adaptada.
tanto conto'teet'momo para la. estimación de]. elunento en uterina-v

lee diversos.

La reacción le han en le producción de un color que varia del

embarpálido ¡.1 rojo pardo pmfundog ee atribuye e 1a {cancun
de un tiooianato complejo de Holibdeno.

machosinvestigadores trabajaron pam determinar 1a valencia
del Holi'bdenoen el complejoy la “mas del nino.

Ee Men conocido que el color primeramentedesarrollado den

parado ¡1 1a solución el tratada een anulado agente Motor. En
por eno que ee considera responsable de le reacción e eleme

ionescomplejosdeBonham mutante. cm Mmmm". pm
para cierto. investigadores lo era. el Molibdenotetravnlente bado

tom de iones comoMo(8<m’)6'.
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Pero bag-tunesun poco de hiltorie.

En el año 1903,¡Shileeeo‘htiaelectrolinó soluciones ¿cida- de

noiibdetoe de lee cuales premi'olanente obtuvo noa'm. dGMO que
cuando ente.- eoluoionee een trotaan een 01Ko sam: ee roman ¡del

rodeo de eompeeioiünKalíomcflüvflíao y 015m3.
Algome tardeJhae y Sendfillegaron a. que la deetroretnteeien

en ¿oido molibdieo en lolueión de ¿ceda tiooiánioo de.me: e. n

romoión de un compuestoestable o extrayendo“ een eter y preci

pitendole een piridina o quinoiine - eonteniendoeeie mp0. ante
oienuro unido- a. un ¿temo de Holibdmometae een Inlet de un ¿oido

tribdetoo que contieneoxigenoeme etbidrilonetumdn e].noan
eenvalencia total de mtre.y dieronprimeroom “mas. ¡moral

R3(SW)SEOJSCN)¿(mor-parando lalo. de monio.potasio.dno.n1qud.
“inmediatamente. Posteriornente eetoe autores eorrigieren lo.
fórmulas anteriores pues comprobaronque mundo una eolueión olor

hídrioa de 615110ee uuu-sub. een mmvdejoee esta! 12 hores en
anuencia.de aire y luego saturada. con Bom... puede obtener um
en]. marine de 51110.11.MolibdenetrivzdenteJa. rómia dada entes

M04“(SCN)6.GLB;5 ee ahora 1103'(SGN)6.OHQ.R3.

Por enparte Roeenheimy Wo? ¡nutren que los tio
oianatoe complejos de ¡.{olibdenotrivalente no tienen agua.de orie

talisaoión ni anhidrilo y sostienen por tanto 1a “mula cimiento

n03'(SCH)6R5,quen56 remiten por line.- y Bonddiciendo que ellos

no obtenien le metenoia el. estado ¡muuy para. oonrimar m teoría.
volvieron o.repetir me trebaaoe y obtuvieron idintieee relultedee
e lee ya. indicados.

En razón de le Variedad de las “milan presentadas ee 'hino

extrmdamente dificultan decidir cual de en“. debería ¡er asig
nah. a]. compuesto en cuestión.

Barbieri ooneider6 ene el tioeienato complejo ere ¡rodante
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deuna mucha manua- y 1o data m 1’6an Koeman);¡{20.
m 1926Krwedorf y Sobran-5 indicaron comotómna woman),

cobre la hace de ¡inplee cuán-ie del extracto “¿remain ¡narco

Win,WardJ.nv7y ¡un diuiwlouimcltlgarcn .1 problem e. 1a roun
cióndel avecinan» temple“y cm 'unroman deunm Inno
ro de aperieneiee decidieron que1a eetmctm del ¡aim podi; ser

32.11.02(eau); 6 33.H00(m)5 c ¡om de haber ¡violadoun gran nú
nero de ¡lee diferentes de]. tipo Hz.m203(scn)6.

Inegoguevmentemlngma identificacih positiva. de la decenas
estructura pudo ser hecha.

Lu merienda- de catorce poctcrtoree permitieronfitn enlarge
disipar las Emma y dejar entada enteramente le. “mas. de].can
1310.10.

En1933.!th Uma y Kenchi-D013estudiaron.1 clpcotrc
de absorcifin del tiociamto y cloroccmplejoe del Holibdüc y moon

trarcn que las eoluoioneecompar lo. mol en 1a región visible,
me hiperorónicaemandoel elmto esti en d “tado pmtanlente.
y se probó aún ¡saque la coincida de Ka.(smï)5.uo,queme ¡cr .1.
hda. al estado cristalino de la reaccfin entre HealoKsy smc.qu
un debil tinte mrinmto y que¡e vuelvem hipercrhun cole-m
te mundo se añade algun acaso oxidantes.

Pu'a la reacción del mandenme]. cloruro estanca ee agregado
c 1a solución de moli‘bdatoque ya contiene (aida clorhídrico y ml

focicuurc pctleiecjen algunos libros ein embargoee indica mega:
primero el reductor y luego el mlfociamro,y esto ee algo que tiene

gran importancia,“ color producido no es e]. nino en ningún calm!

aún mandolas cantidades son 13131". Locautores citada.‘ otro
trabajo posterior’,preparmn dos serte. de soluciono- de non'hdatc
contaminadoconcentraciones crecientes de ¿cido clorhídrico del 1 t

In. 24 c/o. Una serio (A) m6 colorada. añadiendo primero e]. culto
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alamo y luego ol cloruro estancia” la otra (B) procediendoa ¡a
inversa.

m proceso á 4116en todos los canoa.“ color ¡Lobo me interno
quoel oorrupondimteal mo g.

La concentración de ¿oido quo c11601 óptimo do color.“ moon

tra‘baentre 5-6 o/o para.ambosmnwuoiumdo con 1o estableci
do por Hardy mall-oo

La.diferencia de color entre A y B 1a explican do dos moral.

¡Jan ol proceso 3,313111!“oonpuontooutamouogojmlona’oubdm

aml.1¿o pardo son dable: do “peru-.932: cuando hay un exceso do olo

ruro utanooo y ¡oido olorhídrioofiotoo anulado: son enables y
pueden impedir In prodnooién do complojoa do Hopunta o trivialth

wm“ lo town primero olorooomplojoado MalibdanoomnoKano!)

01. 6 Kahlomng) 6 K3(Lio81.6).mtramitación al correspondiente

nltoolauuro omnploaopuede toner lugar con considerable dificul
tado

lOo-Enmtrabado titulado “¡msnm do la! variables envueltas m

la ¿atenuación oolorim‘trioaa. Holibdmo'. (Ind. andImmo
ring Chun.Anal. Edita pag 395-tmo 7-;-aho 1935)“ y Allan octa

blooím ha condiciones para. obtener un máximodo oolor y estabi

lidad un la reacción do]. Ho y SGNK.

Comoun remltadú do las amorosas observaciones oo romimda

que m la. determinación de M0319.oonoentraoiGn do ¿oido clorhídri

oo debe sor “tenida a1 5:34.01¡Madman-o al. 0.6%y o]. domo
eotonooo por mom do 0.1323.

Estudian-on01 comportamientodel tiooinnato on ¿ten-.010].th
n01 y acetato do mulodammeiiao do color obtenido.- oon onto ú].

timo. indican Queun general no oo un extractor satisfactorio para
o].Hoom ¡ter o oiolohmnol.
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Pero la. formaciónde Holibdenoem o pardo.t1ene 1m ¡aumento
cuando la. concentración ¿oido eetfi nur por debaJo del 2%.mientras

que e]. eolor producidoen el proceso B era.nenor en 391g!M
ngnmm‘bmfl laformacióndeMenbdeno
en]. o pardo no es el responsable de la diferencia. de color entre
amba- series.

Leo espectros cieabsorción de las mima.meatraa que son m

hiperorómioos los de la ueire A que los de le. 3310. banda de 1.o.

primera está Ittuada entre noo-3150 2 .1a de la segundae aoooi.

Deamm-doeen los eetudioe anteriores de lee mimo. enter“ .

ya ¿»1136093.105eopeotros de absorción de los eomplejoo de ¡bub

doneadecuen), um m una a.esooLumtm queramas
a 2940 a. Ia. banda panama por e]. compuesto del prooeno B coin

cidió een 1a de los oloreoompledoml’rebeblumte estos cloro-oe.

plejos sean Instante estables y no facilmente mtableo en tienta
netowafin con un gran mono de SM.

Cuandouna solución de tiooianato complejo de ¡{05” e lee.

K2.Eoo(S<IN)5era. aoidifioada con mn y agitada. con ¿ter le obtanh
un «¡tracto rojo profimdo..1 cual mostraba. 1a. banda. de absorc16n

e. 3100;.3200Lque estaba de acuerdo con aquella obtenida. en el C:

perimento con el extracto etheo de A.
En base e. estos rematado: negan loa autores a la oonoluoi6nl

de Que e]. oolbr rojo observado en el ensayo era. debido a tiene»

natoa complejosde Molibdeng¡gtamggtemmmble y principal
mente323.13“wa qu- emado el 0123: ea agregadoen primer
término puedenformarse alguen olerooomplejoetales cono¡M5
6 K2Lb02013.10lcuale- poeibleuente interfieren en la {emoción
de loa oeuzpuesteerojos de]. mlfooiamzro. El hecho de que 1a e41

eión de m e la. eolueiGnamm de K3.H902015,noprodum eclo
raetón apreciable esta en favor de este punto de üetaonuco lo



. '6 .

debe agregar primero el mirociamn-oy lucen cl ¡cante remota.on
a. otro nodo 1a amabilidad OOYuri Menuda..

la'aorocimtenente,on 1940,1{inkcyy Melochcllficalimrcn un pro
fundo estudio de laa condicicnos limites que gobiernan 1a formación

del comics.» ute fin doteminaronslihucel WILer toma» Il'
.1 procedimientoanalítico uma. o. id‘ntioo a1 producto de 1a nao
oión antro ¡05" y o]. tieciannto.y que cl imponibleal lío" tom
un tiocianato rojo qomplcjofiflhasta dondeun cstndio del «unitario
de la reacción altre o].Hopuntal. y cl SGH”.podadar la andan
cia sobre la estructura, do]. complejofiflmasta donde los profundos

cambios do color que habian sido obsmndoa en 1a solución de ¡{05'

podían ser relacionados con la abusa-ración anterior de Html,y Hi.

rcayJ-g.quavariando 1a concentración de ¿cido Mmmm un afecto n
decolcrantc sol'bre el complejo rojo forrado..¿mwadenoW

EB conocido que msm una solucion de moubdnto en HC).EN, a.

reducida con ¡cente- reduotorcs como013821.0mercurio metalico."

form. M95". La solución de Líolibdano pantanlente en 1101mi o. ro

.jo matar y on Hal 82Hes verde cmorelda. Si al casamiento cho um

bar se trata con sulfooianuro.m foma o]. miedo rojo que en
apariencia y propiedades en idántico ¡1 tomado cuando c1 Mos"co

roddncido con Cloruro ootanooo a pronuncia. dc MNK.Por Il parto

el compuestoverde no da color rojo con el muooianurc. En otras
palabras reduciendoel Hobmw-Into en condicionesms dráutim

(dc mayoraoidczbuedc ser llevado a Hotrinlmte-Jo que se me“
hacer con el reductor de Jones en 8041113fumado un compuesto ver

de de Lío" oque trtado con ¡anciana-o no da cambio de color.

Para establecer detinitimmto que el mclibdenoun el oq]..
Jo es pentavalentemioicron las ma de absorción dc 1a lun del

emplean fondo por dos caminoscitar-rnth. En un cano¡”codic
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ren reduciendo el nolibdato en presencia. de mirociamzro alcalina

con 01.23n.enotro cano el cultocianurc complejo fue roman peni
timdo e una.cantidad equivalente de solución de ¡ba'fieeooicnar con
c1 ión Woeimro hasta que ¡e alcanzaba el equilibrio y entonces
ee deteminabn lla-abecroión de 1a ¡us con un equipo fotu‘trioo ee

peoialvhe curvas de absorciónreeiltaron practicsnente náuticas.
Se hicieron todavia Let":me de abeorción de los extramoo colo-

readoc de acetato de hutuomue resultaron concordantes.
Entonceepareció razonable concluir.qua 1a tomoión del. con

pleJo conMotrivnlcntc puede ¡ser“lamento demartMa.y queWWW
¿igor-“1130cggglejg dg ¡to ee g; Mage; ¡“magma dá g"¡

Locmimosautores realizaron un estudie del m.“ lao eo
lucioneo del complejo,e memst observ‘ctdogyque ee una. de las cansan

de error en las determinacion“.

Unode los fenómenoscaracterísticos de 1a. solución aoidii’ioada

de mzlfeciamn‘ees le tendencia e fcmnr una metanoia color-cada e.

roeadoüeta.sustancia.ec form ¡ado condicionesespecifican“.
realmente iguales alas que ec dable esperar prmlecerán entrante
la realimoion de la etperimoiaJn estudios particulares ee obser

1'6 inmiublencnte que mezclando HC].con una solución de amm...
guidnpor la edición de una.“ rom primeramenteun color mudo.
Luegoque este color ec hu desarrollado por 10 minutoe.e1 colo. ¡n

bar del tiooimato W103. de Holibdenomomicneaa aparecer y ¡.1
oanza un máximomientras o]. color rosado se emm.

La otra dificultad ya indicadawo el "índing',quc se observa.en
las uolucionce luego que el complejo ee ha formdo.0uendo las ¡elu

oionee de mlfooi‘amu'o y mclibdeno pentavalonte eran mezcladas y
las concentracionesconaaa-edad“de 0,081!y 4.01 a: ¡(Panama
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mafia. lectura un el ooloflmotroa notandonoan que ol color ¡un
algunodolos tamos... ¡tablaaclaradomutante o column“
sin «nbargoque atte tipo do fenómenoocurrio. con wo:- tucuman
on soluciones de uta. oonomtmcton cn n61. m contro encontrado

noo estudiado- dos 1.o-1.5-a,o-2.o 3.19,Monda do ono tipo do
[adinsmnayorm 2.En'ynonoru1.0!ï. So¡boom mua quod

cloruro asuman impedía.1 todos do las solucionena lu m1“
a. agregan, Aparte de cute Iading,1ao soluciones de]. complejo noo
traban un fauna lento luego do almas: o].máximo.

-Do esta manerohmoa reunido los diferentes trabajos y condón
raoioneodo los Montcada“.un han trtado do dilucidar ol ¡Iro
Memode ¡o estructura. del ficcion-2to ocaploao de LïolibdmoJ quo
hay consideramosoufloimtommte aclarado.

oOo



DETBBIHHACIONmn. mmm EN LOS ACEROS

La estimación de]. Hnlibdmo un los “mi? en los 012110!1a: can

tidsdu comments encontradasvarian del 0.1 al 87€uned. tu ¡n11
¡adaporModos graflm‘trioel o “armónico-¿Won últinn Ionu
pcominth aplicables a lengua” un que cil.Eoli’bdenopresunto n0
ga hasta el 19mm perjuicio ds que,“ en ol mitad» que lung. donna
mlhrammpuech ser utilth conmontan para.acero-con3 a.a
do Hno

En los nétbdoa Eaflïétrggoa o].no oa dotanimdo ya son cano

léonbdato do plomohñátodo propuesto pci ahatard y considerado una do

los mejorasen quimicamítica)“ m triáddo demu’odcnomnu
te ultimo nano en precipitado al estado de mn‘uro o do ¡al do ¡Ira

benminMy oaloiandflo luego para pasarlo al citado de K003.
Losmitades Mag-¿m para.1a determinacionde Ho on 10.-

noeroa sonmea-ones y miamlsmomtron nos limitarml a considerar

aquellos basados en 1a. reacción de Braun.
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mi DCFJI};gm:
Unode los primaroa en aplicar la. reacción de Bram pm la "tina.

ción do peQuefias cantidg'zde- de fiolibdono fui King. Aunque al método

fú'e doáfronado por pato para. (¡nominar c1.Hoque ¡marimba lo."
amantes de metano d. Las15.31.... ¡una do han para 1.a.oro-.
oión de un mitad»para ¿nominar Houn “muy por un u que lo
incluir: aquí,

Kingtrataba»unos autre gammadementra,oon acidos 21mm»
y nítrioosluogo ¡(Invertia los ¿oidos tungttico y nonbdioo un las nn“
le: alcalinas ooneaymdimtemtratandolos con Hound llevaba a. 250

oc en nah-az dorado. Tumba.una porción alícuotamautralin’ba con

ácido clorhídrico,“ presencia de ¿oido tartárioo para 'provmir la
preoipitaoit'm de ¿cido tungatíco. LuegoWM saludan de SGAE,
enfriando a.5-1090,añadiacloruro eartvnomy atraía con ¿Guam

el lhïfiqumoacuosa oon porcionea mcosivzm do 50 oo do 6th,}:th ob
tener, un liquido inooloro.

8omanto. conun lath enun colorimetroespeciahodlft
oacióndel de Campbelly Earl-s'han un tubo emma“ de 0°.

HQhay interferencia de Meno.mme.mng&neco.niquel.nbalto.
titaniomrsnio. oromo.nlum.nio,f6tforo.siuoioni. unimos.

La eficiencia de la. ent-0.00161:ethan. u observa en el camara

“¿Montana que a la. quinta attracofin con 50 eo no obticno .1 100
í del 25011de presenta:

1B. 25. al. 49.. “o

85.7 95,4 93,4 98,7 100 ¡a
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El unambimih m ¡“odo dolo 11.5.“ Oorp.y .1 deKing.
no un modo r‘pido que puodo lor rent-ado ocn practica un nnol ao
limitan.

gooodinigtgnpomr 0.5 cromo de nooro y colocar on un vano ¿o 250

nomogarlO-ldommnols mlfonitrico.( 350“B031- 225 oo
W432a 760 oo Hgo).Oalentar prima-o1mm“ hasta que u h ¡blu
bilindo ol um,luogo superar ouidndomto o m- oopiououin
usar vidrio do roloJ.Al principio lo produciran perdidas por salpica;

dnras .poro luego oon práctica u podi-6regular ol oalor oonvoniento
monto. Todo-lon nitrato! deban nor eliminados para. obtener remu
dos concordantes .

So enfría ol contenido del vano y luego ao megan cam-¡talante 30

.1 de la liguianto mezcla ( 100 oo de mn - 450 oo de 304312- 1450

oo de Ego ),oo hierve hasta disolver todos las salon. La cantidad do

mn usado en nur importante, Un meso produce 'foding' del color
antes que ao moda ¡acer la. atracción del colormiantraa que ¡i hay
pooohay dificultad en disolver las salon.

anriar la solución o.tapan-amm mbimto,agregnr de una ¡nu-eta.

5 oo de solución do SGAEal Bfidgitar bien y agregar 10 oo de Olga:

do una barata y agitar uu.th con cuidadooEsmuyñportmte que
todo ol hierro ua roduoido autos de hacer lo. atracción.

transferir la solución a un unth do decantaoiünpoquehomgrogar
lo oo do éter y agitar bien. Volver le.-ooluoión ¿aida al vano origi
nal y voler h Ioluoiún util-oo o.un cilindro limpio y esoo do 50 oo.

Agitar la mula datan con porciones mon-ivan de 10 oo do ¡tor ln.
ta que u cat-traiga todo el cola-.131 volumen del ¿ter usado «lobo m

para la mostra. oprodmdmonto 01 mimo que el requerido para da:
un ootrespondimto color con al standard. Transferir la colación ató
roa a. un tubo do ocupa-ación.



¡aa
m oolorimetroa:le el .1a. mmm1ql3.noditim ¡«itu
do 1a ¡un artificial. quo ¡nodo calentar la. “lución ¡then con la. con

¡ignimto ¡vayan-aciónde disolvente.
mMumtnth 0.5modoummmpom

me conocidode Itolibdano,mctaanmte de la. ¡aim mora quo 01 dn
conocido. Las standards deben mom-a cada dos ¡moraldebido a. 1a;

ovápomiw.
Nohay interferencia do ninguno do los natal“ amamant- asocia

dos en un acero.

oOo

Disolver 0,1 gramode nuestra de hierro o acero y una mouth

“andare! del mismo peso en 5 oo 130321(331.19) y 5 oo 0104,71(60%).n

neon de 150 oo cubiertos con vidrio de reloj (con al i'm].an do].

804313por el perolórioo,desaparooo toda tendencia a. ¡npim mien
tras se elimina ol n1trico.y no hay dificultad. en rediaolvor las nn
los insolubloa roman por ohúlioión en ¿oido perolórioo). Conti
nuar hirviendo por lo minutos hasta que omionsan a eliminar“ oo

piosos humosblancoagonfriar y disolver en 15 co de agua.«atun.

Agregar5 oc de sm en Maxim y transferir a.un tubo do decan
taoión de 100 oo.lam¡do primero los Vasos con 10 oo de ¡011101611do

cloruro estunoso (asta. solución se prepara. disolvime 850 granos do

la. sal para un 200 oo do HC].DI1.19.y diluyme con agua. a 1200 co)

y luego con EOoo do acetato do butilo, Si 01 acero contiene nano.

do C,:5;3de Holibdeno,os prcforiblo aunque no absolutamente necesario,

extraer con 10 oo de acetato do butilo en lugar do 20 “¡dado quo

1a coloración me! producida en mejorloon'rparadacon el standard Io
gfin o? autor el remplamr o]. éter por ol acetato de 'mtilofiiene la

ventaja que‘M-hay ni calor originada. en ol tudo de dccantaoiónfluo
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u ¡Innmolestia on 01 caso de nar “tr, Ehudy mani-0.a: mmm
indicamquo on sonora]. esta no es un cuanto:- ¡yz-opinanpara ol Ho).

Agitar loa am‘rnxdosun minuto y desear: la solución acuosa. Asma! r I

s oc a. sam; y 15 co de la solución de Clash a 1.a..aoluotón de ncatato

de ¡nulo y agitar m;th por un nimto. Deaoohnrlas solucionon_
de ¡ando y filtrar .1 hay presente um cantidad apreciable de 8mm.

Tranlfcrir la solucionde andate a.los tubos de W161! y
diluir con disolwmto saturado con 8011153y 0123:,hactu que 01 color

de los tubos u idéntico. m poso ds Líoli‘bdenosi! 1a nuestra. y un 01

standard es directamente preparoional a. los Volumen“.

"9333910:;gg aogtato dg gtilg.
Agitnr 250 oc do acetato de butilo( P.eb. 118 - 12790 )en un chido

de Montt-1.316!)con 5 eo de sono. de sms; y 25 oo soluo. de 01231,

“acabando la pomion acuosa. Esta solución debe ser preparada cada

dia pues su deüorioru en 84 horas» menosde estara: num“ 1a.
solución con las ios atlas.me
Un acero con un porcentnde conocido de 15.9.0un acero mto de Ho al

que ee agrega la oantidyd medida de solucion titulüdn do Ho (0.71 gr- ,

de 21041;?¡e tratan con 100 oo de nos}: y ao oa d. mn hasta 410011101611,

no agregan 100 oc de agua .enfriar y llevar v.un litro. Se determina

91 ¿hule de la. mluoion.precip1tnndo el En cano ¡00421: en BOoo do
la. mima)

¿gterfermgag.
No interfieren,n1quel. cromommdio,oilicio y cobre m loa porcenta

Jas comments: encontrados en los aoaroa.mmque es necesario “parar
o]. semenformada antes de determinar el ¿9,01 al cobro presunta u
superior a1 0,1365.

1'31mhoao de Jamonhn. ¡ido modificado por mroolo15.ma det-m.
m alto- porcontnjn,haata el 6%do Nocn moros.

009
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En este “todo 1a. extracción de]. complejo,“ hace por medio de 01-:

elo-hannah
Seutilizó coto disolvmtennloando uno me inerte que el her. a1

m1 se atribuicn los resultados errático: e.vcoooobservada»: que ‘

ee mponcndebidos a una interacción entro el complejoy el ¿“nace

lerada por acto último. De acuerdo con la pesquera. le encontró que el

tioclmato 001119163.es nur soluble y estable cn c1010-hmno1.00noe

:_:t_::t , v: cantidad“ de solvente oc requieren para la. «¡p
traooión. y adeudotiene la decidida ventaja. de la amor volatilidad.

ciolo-hecmnolcxhibo ta.th pequeñatendencia a donomnponereo.A

tanporatura ambientey a diferencia del acetato de butilo me produc
tos de hidrolitne no producen c1 fauna del color. ¿demís puede ser

recobrado de los resichwe,noutralincndo el ¿oido libre y destinado

a prcaifin radncidn.
Inn solucionen de cloruro estanca.) y eulfooiamtro potásico Ion pre

pandac de 1a mera descripto. por Jamce15,y en general el metodo ce
el mimo.

El ciclo-11mm]. es saturado con los reactivoaficjundolc en con-

tacto con una solución conteniendo 612.921.3011y HCl.

Ea este un método sin extracción con dieclventes.Ee aplicable a. acc

roe con un porciento de Molibdeno no menor que e]. 0.5.MMM'
Disolver un armo de acero en 50 oc de HC].(1:2 )oontcn1cndc 60 gra

mos por litro de fos-rato Ácido dieódioo. Calentar hasta qtc no oe doc

prencle me hidrógeno. Agregar 25 co de 01041€a]. USSy calentar por uno

o doc minutoo.oubriondo c1 noc con vidrio de roloJ.D11u1r con 100 oc
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do agua caliente y hoz-dr tran mimtoo para,num o].mono do olo

ro. smgm1m- ocn Ioluofln do Hem:¡.1 los: niontrao esta onlionto.
hasta. quo aparece un poquoüovestigio do todo“ {SI-ticomodilolm o).

precipitado con unan pocas goto. do 1181oonoontrudo. Si. o). aooro ooo-

tiene mdio agregaruna.aolucih do cloruro torrooo “talento o.un
gram do OFoy hem-dr por poooo oogtmdoa. El Venadio oo reducido do

pantfizido a totróaudo que precipita. cuantitativamente.
Pasar la solución o un ¡atras Morado do 500 oo quo oontansa 100 t

120 oo do HONG.al log-Asimwnfria: mpidmmtndiluir o.num y
filtrar por doblo papal do filtro. Usar ao oo para comparar.
Melia!

Tam: 20 oo del desconocido y 20 oo del ¡tandard (ooluoión de m4

No.2)yogregaraomh unolOoodoSGflKallm-‘S.AfiadirlOoodomzm
( 30 gr do 012%.3120 oo dimelvon m 150 oo do HC].concentrado y oo

¿11mma un litro oct mah. monta-al, ¡tandas-dy compararrapidam

to por dilución o balance.
m nátodo da.una mutua del 1.5 a]. 5:3.WW!
Disolver 35 a do HON.m alrededor do 200 oo do omar agregar

0.0375 gr do Hnos puro. Calentandioolver y ooooar on mts-an do 250

oo. Diluir a volumen.Cam¡1 corremndo o 0.1 m do Houbdmo.
Usando!diferentes oonoontraoioneodo esta solución.“er connom
al 2.5:: pra santana: la. concentración do 6108.11constante.

Uh oxoeoomoderado do ¿oido libre,“ oo p'oligrooo.poro debo lor o].
nino enla mestre.dominada.y m ol meo 1:3mooidnd
do Mine mts. con1:1oonoontmfin do Leido.

000

Ia remoción do Bram:ha ¡1do anulado. para determinar muchoo can
tidadoo do Holi‘hdsnoon 1o. aooroo por ¡“todos totoouotrtooo.
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n.L.navidov y nmttomhan obtenido un prododinionto rápidowon
un error núnno do 4%.

a. ¿inuolmm 0.5 g: do acero on 1o n]. de una momia ¿cum 225 oo

304,32.350 oo do 30:53y 700 oo do ambulante: pum. spell: los
áridos do Nitrógeno y si quedan mua-oo agrogar 1-2 oo do pornfli’ato
do amonio. 31 oo separan nales Manto la digestión del aoero.a.grognr

10-20 oo do otra. mezcla. (450 oo do 30432 , 100 oo do HC].y 1450 oo do

agua) y hervir.

Luogoque ol persulfato oe ha eliminado.“ matrimdnwo a 100 oo

con agua. y oe agita. Tona! 10 oo dovla ¡oluotónwgrogar 36 oo do 1.a

nezola oulfoúítrioa,40-45 oo do agua,agitar.egrogar 3 oo do ooluoi6n

decai:th o]. 655,6 oo do 61331 a1 10% on HCI.d11u1r o. 10000 y agitar.

La solución oo oontrola en un totooolorlmotrofiá minutos doom:
do agregar ol cloruro ontanooo. Lo.concentración de Holibdeno oo do

teminada-por calibración del aparato o por tablon ¡armo produ
lento.

Un acoso do 3mmno afecta la. intensidad de h coloración.

La reacción no oo alentado. por h imperatura a una.aoidos a-m.
m análisis completono requiero nao de 45 minutos.

000
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ENSAYODEUHmmm WIDRMTRIN FARL¡EW

mmmo EN¡08 ACEROS

Comoeo ha. cbssmdo en 1a rsvioión de mitodoa dc valoración oo

lorinfitrioa m citado alquimia bibliografia.s1 respectoes mm
ron y los procedimientosbandos en la reacoi6n do Bram llista: Il
proporción eleva-da.

m notado quo aqui dssarrollmos.hn sido creado por Grimldi y

Hardpara la estimoicn de lao pegadas cantidades dc Holibdmc que

impurifican los minerales de Wolfromio(alrededor del 152).

Tieno sobre otros mitodoe la eonsidorabte ventaja. de Ii senci

ucgpor requerir s1 minimods solucionesmoradagy por «echarse
1a ocupan-acióndireotmncntc sin empleo de colorínotro.

Nuestro trabch puodcmserdividido en dos partes.
IA primch parto ha consistido en un estudio del matado de cri

mm-mmmcsto enamorar la deteminaci6n de cantidades variables
de Holibdcnopor el métodocitadofl verificación de la interfaz-mois
de los elcnentos conducentepresuntos en los ninerales y “ms.

Lo.segunda parto ha. sido un estudio para lo. aplicacion del noto

do citadom. la detominaoión de Molibdmo a. 10o aceros y ha. compren
dido;

s.) Elección del métodode precipitación dal hierro en presencia dc
Holibdcno,quoproduce lo. minimoadsorción de este ultimo elmto.

b) Determinaciónde las condiciones óptimo de precipitación.



¡Lu
o) Estudio de la. influencia de otroo cationes, comment. presentes un

loa acer cs, sobre 11-2.precipitación del hierro en presencia. de Ho.

a) Determinacióna. los limites de sensibilidad del método.
Error del método.

Aplicación del mótoan o. aeoroo standard na. molibdeno.
ye

1’ v

000

“‘TO rs‘ cm Y 3 "¡11321.

El thodo de Grimaldi-Im que aqui menymo,pcmite deteminar
Holi‘bdeno en soluciones que no tengan menea de 0.01 ni mas de 1,30

marc de ¡"te elemento.
Inn solucion“ enamoradosdeben aer nfiraefiato es w importan

te per la poderon influencia que 0,1arce la concentracth leida co
bre el doscrrollo de]. 001».on ya.fuera establecido por ¡hard y
A11131110en lu estudio de las variables envueltas en 1a reacción de].

Molibdenocon el culi'oeianuro. Por om mima raan oo debe agregar

exactamente 1a cantidad indicada. de la solucion de Cloruro estanca,

¡lies la. acidez de la solución ee controlada por la cantidad de este
reactivo navegacion es Juntecnmte 15 cantidad que ae indiosJo que

contiene la. concentración 6pt1ma de ácido para. conseguir o]. máximo

de color.MM‘
Se unan 15 nl de la. ¡»lución neutra. de ¡mubdeno c1 un nao do

100m1de capacidad.“ IOtom m cantidad alícuota.“ edu-tal el
volumen a 15 m1 con agua destilada.

Se agrega. a. la 6011101611a “¡montura mbiente 1.5 me de oi
trato o tartrato de amonioo oodiog se agita. hasta. que lo disuelve.

se agregan 5 Il de tiovianato de amonio al. 10:1y 25 nl de acetona..Se

mina luegooedejacaergotaa.gota.deunapintanm
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Lg; de soluciónde cloruro estanca y ¡o Estopromos01 Oo
lor amm del tioolanato domonumen

SQhace un tutigo.cn otro '1an do ¡co ¡1.0021 18 m1 do agua. don

tilada. 1.5 me do citrato, 5 ¡1 do tuoiatato «¡únicoy 2 a m1
doacotons. Seagreganconpipota W“ 7 nl de 61231.80“tur
13 “to blanco con la solución standard do Holibdano (con Matamala

ta igualar color con o]. desconocido.

Condenan:th el desconocidoprecipitarfi 31110?a1 añadir la. Io
1u016n de Cloruro oetanono.eapacialmente si la adición oa mw rápida.
Si est-o com-ro ¡e filtra. 1a 911100ante:- de titular.

6666

1231.30TIV08.

gama Es'rggosod 1075).-Diwlm 20 gramos de 01231.2H30un 100 nl
de E01 concentrado y luego agregar 100 m1 do amm.

gocmxgo g: gone“ 10:3).- Dinolm ao gmc m 300nl 6.oIan.
W ( 6tartrato).Roactivopara.mánd
¿(EMIwisin

ITUCIOH HDi-“1)3m mzmmgs 1 m1 I 0.1 mr de mas), n 0,0592

mgr de 110.;

Dínolrer 0,1 gramode ¿cido Holibdioopurlnimohara W513)
un poco da hidróxido a6dioo,neutra11m al. tornan]. con ¿oido alon
hídrico y llenar a un litro un ¡atras Morado. Comoal standard ¡o
altera con e]. timo,“ necesario hacer unn.meva solucion cadaun.

Ennuestras mariguana u utilinó un mada cuyoemitiendo
de análisis ¡montan-.0

31m 85%E003

Inn. un HOMI4 o. 010%

Cloruro- 0.008%

Fontana 0,000595

maldonado: o.005%
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gggggmmnoscon ggzgggs'oonocgagg.
En.1 trabadocpm lo utilizas“ comunesdetitulo oo

nacido de 1a. elamantoa en cuestión.

canudadu wrinblu de 601110161:a. ¡andate cauca.» manza
ron por el método,“ pronuncia de diversos anonima quo caminante
¡o mountain aunado- cn los acuosa conmutaciónse danlos ro
Iultadoa obtenían.

EEA};
nsrnnzzngozon nn HDL

11‘ Em En Enme» Enm 2m:
mar DG?

1 nada. 0.015 0.01.5 o

2 - 0.040 0.040 o

g n 0.10 0.11. 0.o").
4 I 0,20 0.19 0.01

5 v 0.50 0.485 (2.015

3 z 0.03 0.03 o

7 ' 0,06 0,06 o

a a 0,06 0.055 0.006

9 a 0540 0.4.1 0.01

10 n 0,50 0.79 0.01

6 0,80 0,82 0.o:

1.2 ' 0.70 0,69 0.01

13 - 0.10- 0,11 0.01

14 II 1,20 1,22 0,03

¡a n 1.30 1,23 0.02

¡e - 1.40 1.35 0,05

17 v 1.50 1.43
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In color n “un. por 1.omu Manto doshoras.
Comoa. observa en la talladas pequeñas Cantidades de ¡{aL-Luna.

v9.10decirmorosque0.1¡pum 6.0th- mtamtm ¡mn-
tar ¡n mamimción lo produceun poqudiomono]. cuan.es atribuible

3.1hurto oolor del complejogqueimpida ver 1: variaciones do int-md.

dad proud“! por poqueñu adiciones del standard. En caso de ser nn
ooneeutmdala. solución menudos.“ tua-á una.parte alicante. 7 n
ajustará ol volumena unn nl conaguaManagua» ya.n indicó cn
ol procedimiento.

000

"P I.
DÉ'EP'HJTELÜIQLLE m “E310...
HP W00m0 903 ¡3.23m2.9lain &Q_&EI!6' E2.!Befll- atan:

mar arma mer mer mer

1 naa» 0.02 0.10 0.21 0.11

2 n 0,03 0.03 0.06 0.05

5 w 0,05 0,40 0,63 0.23

4 w 0,003 0,50 0,52 0,13

5 a 0,05 0,05 0,08 0.05

6 I 0.07 0,03 0.09 0.06

7 n 0,02 0,10 0,20 0.10

v 0,05 0.40 -0,65 0.25

9 ° 0.10 0,40 0,69 0.89

1o I 0.0? 0,10 0.21 0.11

11 ' 0.001 0.50 0,55 0.05

12 ' 0.002 0.50 0.60 0.10

15 " 0.010 0,60 0,70 0.30

La tabla .osbien dmntmtimfil hierro canse.un error positivo mio
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Comolos autores del método lo indica-an “to om: es me bien unn.

tnnoián del timo pasada autos de quo Se contraste la mestre..tu de
la cantiüxd de hierro príiflcn‘kOo'

E M Mao HLw am
‘ ver m:- mer mr

1 0.02 0,03 0.o: o
a 0,04 0.03 0.03 o

a 0.09 0.06 0,06 o

4 0,;0 0.06 0.06 o
8 o.“ 0.10 0,11 o.01

k 005° o. 5° 0033 0.02

7 0.30 0.10 0.11 0,01

8 0.80 0. ao o. 31 0.01

9 ¡»0° 0.50 0.52 0.03

1° 1+5° 0o5° 0. 39 o. 01

n 1,50 0.05 0.05 o

1a 1.80 0.60 o. 59 0.01

1: 2.00 0,40 0.42(tonnm)o,oz
14 2,00 0.30 o. 24 n g o.“

lb 2,00 u, 06 0.03 ' ' 0.02
15 2.40 0.00 aman om 01

color por ¡1 tono
manto.- 

Concentracionesde ¡Iman-om ¡má hasta Bmi en la mostra. final
nomarti-rampa“ murieronsalto limito.an untm verdow
que dificulta al contrasta. Em no113430.3mr“ oonomtmimn de
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Holibdano,ma «vidente,ya que el débil color del couple“ hace me v1:
liblo el tono verda.

m no produceinterferencia mandoestá manto o].uma-ato
na. Si está pro-ente.el color nda y se vuelva am]. nrdoao m 01

timo. Contmlandn n los 10 minutos, 20 ¡para de Pacman la mostra.

final. con 0,3 granos de m3 mostrar! una.interfercnoia. desprociable.

In Interfm'ancga del fosfato puede ser hecha mínima.nando ma
citant de uranio.

Salea de axaónioo.aodio,mnio.muo,alminio. y 8111010no interfie
rm.
Los nitmtomtimdm a oantrmun facu-ngdel oolor.con al timo. Pro
ferí‘blemante ln solución fiml deberá canten-3:meneade CJ armado
nitrato.

oOo

ELIMCIQN¡EL ALADLTJWCIW
DE HOLIBDEHOEN 1103 WB

Estas 033mm pan-teramo nuestras experiencias para aplicar el
mótododa Grüm-ímmantea desarrollado“. la. dotenninaoión de Malib
dcno en aceros.Wi

estudiosdola tabla.II.1ndioaquoel num mas un mor po
sitivo “rumor lo cual debe¡or «1mm oanplotenento,porw191
tación y dnternimdo ol Molibdono¡n el filtrado.

IBprecipitacióndelhim pornue a. HW nm. o 00m u 
¡usar a.una completa sepan-3016;do este oil-¡enuncia dm h misma
um gelatina. del precipitadodemudado ria-noo,» muda um
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cantidad importante de zmlibdemmswuanoroión os función tuto «1

porcentaje do Holi‘bdenonietonto,omno de las condiciones en quo oo

prooode a. precipitaro
Cuandou mloo. amoniaco se obtienen los valores mo altos do 1a.

adaoroifin,lo cual oa atrimiblcz al hecho do que.do acuerdo a1 grano

¿miento ¡131131.01hierro yreoipita cumpleth y de golpe en la Sofi
lución que ooutiena el m11’bdeno.por agrtgado de 1a solución de Kama.

Por el oontmrio,cmndo se mploa HGM).o cogïagfln noluoi6n forro-mo

libdiozl es volcada lentamente sobre la. ooluoión ¿nomina hirflente,

por lo cual al producirse de a. poco le. precipitación do].Mmmm un

volumenrelativamopte grande le ooluoión,1a adsorción es correspon
d1entmente menor.

a)::1.ï:cczc1711.; 122mm-3=1m :ozprvmmn 31m3 _.

todos los canon se procedió tomandonoluoionoado hierro,“
rom de cloruro fárrico,da titulo oonooido,douna.concentracióna

no mono:-dol 553.611form de toner ol oquimlmte a 1 gramo do Morro

ocnun volumen de alrededor de 20 00.8.1 mm]. oe 8559.411thcantidad“ n»

riablen de 1a 3011:0161:de Holi‘odeno ( en forma de Iïolibdato sódico).

Innata.{amm el porcentaje de ll comme mciatomtem los noo.
1‘03.

PPJJCH’IÏACICH09x]:Ïngga
De acuerdo a 1:1 técnica mida. oorrientcmrmte, o 05216111561a son);

ción a. vonc.y se precipitó ol hierro en un volumen de noo m1.oon un K

poque-no aszoeno de 11012114GH. Se dejó decantar el precipitado y oo 1’11;

tr6.1nmdo doo veces oon ooluoión de nitrato :mónioo.1ibro do ollo!!
ros.

Conesta procedimimto casi todo el Holibdemooa adwrbido por ü.

(HOJ3FeJor esta. razón el 210m4m6 descartado com-wprecipitanto.



-25

Hoofi‘nery Blades-mrooipim conanonima luego rodimelm m ¿oi
do mlfúriuo.haoiendn una segunda.precipitación y reuniendo luego nn

‘houfiltradonquo continuanIntonooatodo o].¡inhumano moodl
niento o: largo o Wimbl- pu-aporcentual ¡nan d. ¡lopor o].
gran volumende mluoiómque se hace así w diluido...

.90 IT-IIÏCOIIL 0K {D CO. ‘
Ia. solución forro-montadas - un un calm do 40.50 oo -' a nus

56 lentmnente a. 1.20 oc de una. solución hirvith de Hong 2K (como lo

más en lo que sigue este volumendebió m nevado a 200 cuando
se llegó a1 L‘o'de Eáoli'bdono)continuando la ebullición por dos o tren

minutos. s. filtrófiamdo consoluciónunida ao Ham. m filtrado
se nmtralizó con1101en presencia de fmolfiueumuomdo luego a
volmnan en matraz Morado. De esta solución se tomamn 15 oo o nenas

según 1a concentración de molibdmo y se aplicó e]. método calorimó-o

trioo anuncio.WWE;
19)]?reoipitac16nde¿LW enpresenciade2.9%th

(0,1%),mmw1mndom.mrutmdo“nadang
en mates: Morado:

1 oo I 0.004mi no
Sotmmnlfi 00.0.06ngrdom
lam: 1 oc de aoluo stand I 0.06 mg:- u'rom 0

2°)IdenconW (0.6sábadoen120ooy nevadoa
250 oc.

1 oo z 0,02 ngr lío

15 oc o 0.30 " "

Tegjim: 5,40 oo atand I 0.03 " ' manana



a.20

3')Idm con0,008y de Hd 0,8! )..
1 oc o 0.032 ¡Egg

15 oc a 0.48 "' 0

mi 7,96oo 0.4? " ' ¡trauma
73Ho agrega 0,8

3.’no moon: 0.78 mor 5430.02

¿Huan con 0.01 ar de ¡Io ( 1:5).

1 co e 0,04 mr Ho

15 o. Ü 0.65 ' .

manso oc standa 0.55 - U arroz-¡0.05
fi Ha acres! 1.00

35Ho means 0.92 mor 55.0.08

¡sumen con 0.01 gr do Mo ( 1:5 L'

15 oo á 0.;0 nar Hb

’¿‘eagigoww oo stand a 0,558 " " crrora0,042

73350 95383 1000

55Ho moon: 0.93 error zs-omv'

fiÜId-n con 0.012 mr Ho ( 1,2 fi )..

15 oo o 0.79 ng- u;
Tanqggwfis oc stand c 0.59 ' ' món-0.13
f3Ho agrega 1.20

53Ho moon: 0.98 mor ría-0.23

¡”Idem con 0.01 gr do No ( 155LPI-nominado en un volumen do 200

220 oo y llevando a 60000.

'1 no: 0.02mrdouo
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15 oo é 0.50 m Lío

Mzñfis oo¡tamá 0.31 ' '
:5 lío aereas 1.00

53Ko mm: 1,02

Bum-1 con0.01 gr ( 15;),.
15 oo :_:0.60 ¡gr No

mI5fiO oostand; 0.396" "
,‘ï 3.20agrega 1,06

Ho moon: 0,98

9|!)Idem con 0,0118 gr En ( 1.13 y; )..

15 co a 0,554

Testigg :6,10 oo stan : 0,359

í} 8.3::ng1.18

231-50moon: 1,19

HAND .
10)Idem con 0,015 gr Isfio( 1,527 )...

15 oc z: 0,45 m Ko

2222259.".85 oo et é. 0,455 w w

,‘zíMo agrega 1,50

75En encon: 1,53

muda: ocn 0.01.7?sr En ( 1.77 :3 ).

15 oo o 0,52 ma En

mafia ocatane 0,53- tv
7€llo creado?"

:5 m eno ¡1.77

errors o.01

m 5a0.02

mort-0.00!

mor gnome

mort 0.006

error í: 0.01

error z. 0.03

mora 0.00

un: ía 0.00
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122)!“ con 0.02 cr de no ( 2%)..
15 no I 0.60 ng: lío

22g3152i10.0 oo stand g 0,59 I '
{no agrega 3.00

23150moon: 1.9;

Hindu ocn 0.0236 gr de Hp ( 2,36 :3 )..
15o. 0.71m lb

mago ccstand;0,69 " "
943Ho agrega 2.36

2' 1to moon: 1.96

“Mmm con 0.0296 gr ¡Jo ( 2,96 ,‘J).

15 oo g 0.88 mer Ho

mame oomani 0.66- 
Ho agrega 2,96

SH. moon: 2339

conan/wm msm)3

mor: o.01

mor Si

mort

mr 5|

mor Si

0.04

0.12

0.40

0.23

0.77

Ia. solución ferro-molibdioa,n un volumende 40-50 0;.qu agrega.
daJlactuante a una.aoluc18nhirvith de 10-15mo de carbonato
ofidiooIn 120 oo do agua destilada. Juega de precipitado el hierro.“
continuó1a anuncian por 5 a. 1o minuton. a. rmsmmtmnna con
ECI. y lo 11M a 701m. en ¡atras nfm'ado. De esta. solución lo tb
mon 15 oo e peroth alícuota y ¡e ensaya .1 Hopor el mGtodoJl

dos:

l? ¡gres 2'!»un moon.
1 0,10 0,11

a 0,10 0,105

3 o. ao o. 52

mor fi
0.01

0,005

0.0::



dab

4 0,50 o, 53 120 oo 0.03

6 0.90 0.93 - 0.62
3 1.oc 1.00 - 0.05
7 1.30 1.19 ' 0.11

a 1.00 1.00 29112 0.00.
o 1.20 1.21 ' 0.01

10 1.30 1.41 ' 0.01

n 1.77 1.73 a 0.01
12 1.90 1.92 ' 0.03

13 1,90 1,93 u 0.03

14 2.00 1,96 ' 0.04

1.5 2.00 1.94 ' o.ca

16 2.243 2,00 n 0,36

17 2,36 1,93 ' 0.33

18 2.96 2.30 ' 0.66

131análisis do los resultadosmandamos Mime h. precipita
ción del hierro en presencia. do Holibdeno.por nadia de hidrfirido ¡6di

oo o mrbomtofia Valores1319.1"de h. Manila y (¡una las condi
cionesqueu upooificanmn Minutos reactivosmoda lor un
picados indiItintmaanto.

no1¡ni-o minus ¡e Comuna la Manz-0161:donde mmm
nante del wm de 19.solución dado lo precipita a1 hierrboy'ïmtndnp
do un determinadovolumendo sanción 7 .1 porciento una. de Houn
deno (hasta o). m1 no hay adaoroiün):3i se aumenta ¡a conomtmi6n de

este olmto.ci valordo1aanunció-aosWu 01do1.a.-di
ferencia entre el porciento de L'olibdonoagregado y el porciento 11mi
to do adsorción.
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.1. e . m I
Enla ¡operacióndoMuro y ¡cuba-nom“ procipitou‘n del pri)

nm m‘ mmm. tnnhmode“mdónubnp a uuu-taro-a"
ein-tu condicional.

Canoya.nonunca 1.aadsorciónmas mmm. m un
11mmde 1.a301110161:unlMdondo n manita .1 hierro.

m nuestros ensayos” con 01 propósito de no utilin: un man to."

lumenQuodiluye“ amando la. ¡011101611mlibdin.mp1omn
monte120oo. Enestao oondioiáneamaram ggm cnpro-ano
un de cantidadesvariable. doun.“ obtuvieronvaloro: ¡“tinto-d
rios hasta 0,01 9:05!) de Mod.mayores concentraciones do No"). valor
de la. adsorción se hilo nprociablogoon 0.01.8a ¡o odoorbió 0.0022 sr

o Boa 01 11:5 del :ïïo presente.

Precipitmdo en un volumende 300-220oo,“ me).an a. obtén:

¡manosvalores hasta negar a 0,02 gr (2% do ¡{mundo "to Unite.
la. ¡adsorción aman rapidmmto con la concentración de Ho. Gon

0.0223 gr ao adsorbun0,0040 gr o un el 17 x del Hopesanto ¡en

0,0296 gr (2,93 5;) 0,0077 gr o ua. el 25 :3 ¿.1 Ho.
Otro factor importante en n ndsoroi6n.ea 1a roma. en quoo. agre

33.63.La ¡soluciónfaz-¡manana a. 1a solución procípitantomn Wa
paralelos u observó moho.mor adsorción si no la. agregan got.) a.
gota m wa do chorro fino.

Comoun resultado del estudio, ae recomiendala sig-aint. “union
hasta. un 275de Holibdenofietoma-a1 mm da meatm.la m unan.
en 40;.50 oo de solución ácida. ¡o dejar! gotosr desde un aunado do do

nantaoión.oo‘umo200 - 220 oo de solución alcalina. hirvimtowontcnida

en un Vasodo 500 oohasta culote. precipitación del hierrowuti-o
mundola ebullición por unoImas. se audaz-ádecanth y u filtra.
rá,1a.mnúo dos o tros veces con solución alcalina. oaylientofl filtrado
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que contiene todo el moli‘bdenodistante.» neutralisarfifl nov-¿ri a
volwnenen un mtraz aforndo de 500 oo. Pm porcentajes nal elevados

¿e 7.?011bdeno.ham el 4:2?aprox. ue tomará 0,5 gr de Imootra y ee pro

doderfi de la muera indicada..

B 3‘ .v .H 34111;.1'2-¿1= h' al“ ene 601ta eawmumm.
Ama la preeipitaoión del hierro en preüenoia de Molibdenoy M1110.

P1 :t.‘ | O

aooros sobr

hay un fenómenode adsorción solootiva.por el cual ente ultimo es

arrastrado Junto con el hierromientrae que e].“¡una permanece
en ooluoión.Ecto en importantemorque com ya fuera. indicadofin pro

eenoia de Venndioen 1a oclusión donde ee hace el «¡me coloth
trioo del 3?),produoeun oolor verde que dificulta la obser'moión

de]. oolor.eepec1almrmte en 10:3aooroa pobres en Ho...

Emo hay influencia de Grano.lïique1.Coutofiilioiofi‘ungsteno"

EÏITEIS FEITBIBILID.

3)]: 'ni e CTJEIGS'B)!fijado por 1:1 cantidad minima de Iïolibdeno que

puede detenninar el métodooolorimetrioo. El metodo de Grimldi-Md

permite entimr comominimo 0,01 m de lïo.Tmiende en cuenta. que en

nuestro métodola solución molibdioo.correopondiente a. 1 m do nee

ro está contenida. en un volumen de 600 oo.y que de este ¡011101611nano

troe tomamos15 oo para 12*determinaciómreaulta que la menor cantidad

de Ifnlí‘bdenoque podemosestimr en 1macero es el gm...

“ligge aun.eriorzen'tfi fijado por e21porciento de Holibdcnomanta.e:
m1 no hay adsorciónám las condiciona-sestablceidaemnm el ü el
metodo da valores motosfiror lo cum].3o tam. este MO limite. Pero

en realidad el métodopuede ¡er aplicado con ‘lmenoeremitadol,haeta

el cuatroHïñgtomndo la mitad de la. muestra inundan nea 0,8 gr

con lo me]. volmos a. ponernos en condiciones de aplicar el “todo.
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Por consiguiente el método ea apiica'ble untre 9.933 I 5 :5 de ya...W
Toniendoen cuenta que entre lol limiten de omibilimzd señalados,

no hay adsorción de Liolibdanofil error que se puede cometer es el in
herente el metodoeolorimátrioo nino.

El estudio de la tabla 1.:; e]. de los valores obtenidos en le preci

pitación del nina-romeopermite encerrar que atadas concentraciones de

Mount” 0.01 a. 0,06 nar el error en cerosquo entre 0.1 y 0.5 mar el
error en 0,01 mr y que entre el ultimo valor y 1,3 ng: el error ¡511.

no eo 0.02 nur.
Considerando que 1a determinación colorimltrioe. le hace en 15 oo de

oclutióngr que e]. Holibfleno correspondiente e. 1 game de weetra está.
dimelto en 500 cc,resu1ta que los errores por ciento con los siguien
ten

entre 0.05 y 0.2 73 el error máximo eo de 0,0155

I 0.2,].le I n "¡0.93%'1r27J" " ""*o.oe
Todolo anterior ha sido un estudio.tendiente a. encontrar la. apli

cación de]. método de Grimaldi-mua e. 1.a doteminaoian do Enlibdeno en

1o. aceros"); lo que ligue ee detalla el ¡rocegmieutg ¡03311113

- Tratar 1 perno de acero,en limdmo.en un noo de 250 oo,eon 20 ec

de le siguiente mezcla. salto-nítrico. ( 225 emma , 3-50cc 1-1033y

750 co de eguahalmtando primero lentamentey luego masrápido.“

que ec ha oolu‘bilizado la. meatm,1uogo evapora: bamosoopíoeosJo:
¡uh-ir el vano. Para evitar posteriormente el feding en la. detominac
ción colorinétricanliminer completamenteloa nitratos (no debenesta:
en proporciónmayorde 0,5 gramosen la mostra. f1na1).81 ¡o W
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mleo Mante la digestión del “amamantar y añadir 6m“ de la. nen
ela ueida. siguiente ( 100 oo Hal, 450 oc 30413 y 1450 oo de ognm).hir

viendo hasta ¿metodas las mon oe han dimelto.

Se concentra. la eolueión.ai en necesario,a un volumen de 40.- 50 o

Se lleva o. nai neutralidad con ¡midi-61d.“o carbonato “dico y ¡e pas

luego la. solución a un ¡nudo de doomtaoión de 100-150 oo.

Se procede luego a precipitarfiejando goteo:- la. solución del nero
sobre una. solución bil-viento de HOIIao 003330.2(si en HON;le twin

220 oo de solución Homlgm cano de ser coma ¡e diaol‘nrln 110-15

granos de la sal en 220 oe de agua)oontenidn en un vaso de 500 oo.

Cuandotoda la solución ha pasado, oe lavará dos o treo veces ol un'bud:

con agua destilada para arrastrar el liquido adherido a las paredes.
Se continúa.hirviendo por unoi‘ninutoo, se dejo enfriar se filtra po:

papel de filtro 00mm.
La solución se neutralizo. con HC].y fenolftaleinn,ae pana. a. un la»

tras Morado de 500 oe y se 11m avohmen.

De esta solución oe toman 15 oc o porción alícuota y oe detlmina.

el contenido de Líopor el ¡“todo indicado en la pagina 18.Mi
15 eo sol. acero-"unn"; co sol standard

500eo " ' -----------9Ïg-‘Le 1 oo

a: númerode oo de solución otandard,gastados para igualar ol Contigo
con el desconocido.

ha númerode oo de standard que corresponden a 500 oc.o son a.Lm
de acero.

¡»100: equivalente en grama del Stand a 75de Ho en el nom

MCAOION E ¿“TODOA Q] ¿gm SIIEUDAR’.)A; CIÍOkïülÏOLIBDEL-Ig.

El acero utilindo. era un acero Itandard,proporoionado por la ASM
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de oompoaición,eegúncertificados

Acero oromo-molibdeno

° --------------- 0.29481'% u 53-,
un _______________ .651 n ' ° "-oo

P ------- ------ -- ,016 u n

s gravim.--------- .021 " n
Si ;;------ ---- __- ,137 n n
Cu -------------——— .064 " I

92 --------------- -- ¿2;; " "
V ;---- ------ ---- .012 n n

Es ------------- -- .149 " u
As ;- ----------- -— 012 " n

Resultados obtenidos:

1)precip. con HOHa.

15 co descon. ---------- 0,72 co standard

0,72 x 0,059 : 0,043 mgr Mo

500“): 0.043 ‘ 100 g 0,140 gr Í; dG M0-*.-_——

2)precipiT. con C03Na2.

15 oc deseen. - ------- —-0,73 oc stand

0¿4___sr_¿_2(3.42.1232
n I

Acero standard: 0.149 gr p lo, l; error: 0,005 %2 ' s 0,007 z

Comoes posible obeervar,c1 método ha dado los valores corresponp

dientes,oon un error dentro dñl aceptable.



n ¡todo quamms ¿“menudo para 1a dateminaciñn cm Honb.
dem on acerco.hn dadobamos“catado- en las manada: ¡un o
¡adn contomamo- de aclamada emanaday con¡a nan-tra a: un.
to lindaa! ona-uuu. ono no! piano (hdmi: queou adoptan...

orrooon qui-¡oo h "uma do unsencillez. 1o quopoma- nu.
11m1» nox-romania"con ny poqunnapractica. I: ganara. la men
us dowindow. comunas- 61mm lu camu daarroz".n hn.
chodeno remar" 01capi» a 001“!th- Io han. ¡amable ¡1
laboratorio ¡hn Masnou

u nina-nante 26mm».pudienb ur manzano conatom p!“
un m un tango de m y metana dosbom...

n normatan do nonme ¿gamma outro 01 11m" 11110110!
y "¡pex-lorvar!- cnun "no! "hannah arman. aunpoolaltera.
en un 01 crm posible. y ono tablón 1.ohace "cometan. pm
los ¡dominaba d. control.o “acentúa.

sonlas senadoraan 92000410B”.ha mnno. m a prom.
nor onto ¡“odo para ¡u anuncian en 1a práctica...
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