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Este tradajo,sin pretensicnes 8e innover en ol cam~
pe de la investigaeifm,tions tan 30lo o] mérite de ecndensar em
sus piginas la opinién persornal que me formasra del prodlems duren~
to ol tiempo que me dedicars a) estudic del mismejles Juleios for~
zulades no pretendet aghtar ol toma ni ser definitivesison en oste
irteresante capitule de la Jufmica Analities,spenss un pase aks que,
a modo de irtrodueeién,ferne parte de un plan mds vesto y su pre-
sentncién llena solswente un requisite reglamentaric pares eptar al
ti{tule de Dootor en Quimieca,

Al semeterlo a 1s ccnsiderseién de les sefores Pro-
fescres,erec cportunc destsser la genmtil eolaboracién de las auto-
ridedes de la Oficine Juicics Necicmal de la Capital,dcetores Abe=~
ledo y Ruspini,al feacilitsr su ejocusién ep los labopatorics de e-
sa Dependencimsasi somo taxbidn la del doctor Vanessi,cuya sadia
direecién y cportuncd censejos presiden el espiritu del presento

trabaje,



(1)
Desde que Blanchetiire en 13523 aplied pars 1la de-

torzimeién cuantitativa del sodic, 0l método propwesté per Streng

on 1881 para la investigsciin sunlitativa de ese slemente al esta~
do de acetato triple de urenilco,mmgnesio y sodicyfueren poeoc a pe~
oo desplasades tanto el mftode de) pircantimeniate de potasic,ece

20 ol del nitritc de bimmuto y eesie,

Las determinsesiones de sedic y potesio en presea-
eia unc de otro al estado de dlorurcs ¢ de sulfates y la valore-
sifn de) petasic eamo clcroplatirate ¢ psrolcratoppara cbtemer ol
sodioc por diferensingne ofrecian la confiansa que ums determine-
eién directa del sodic podia aserurar y una vos que aparesic ol me~
tedo de Elanchetidre,a pesar que los detos satisfucteriocs obteni-
dos por el suter se atribuyen a una eampensscidn de errores,las in-
veotignciones on rata ramm se conssgraron a mejorarlo y a enscmirar
1a posibilidad de medificarlo a fin de hacerlc mits efectivo en pres

sencia de otros iones que interferian,sctre todo potasic y litie,



As{ surgieron los métedos al acetato triple en los
(3) (7) (11)
que o] mgnesic podia reesplasorse per sine ,eohalto ,niquel
(32) (ac)
BARZANe 80 y eobre .

El métode del mortato de uranilo y magnesio ha side

motive de ostudio per parts de mmercscs investigaderes,dedbisndo

(6)
dozt:;mn por su cardster erftive los de Celey y Foulk y Kaha=
9
ne e
(11,12,
) Ateniéndose a la 0pinidn de algunes autcres
6,423

sl mis aprepiade para determinsr pequefias cantidades de scdio
#% ol de 3ine y uranilo y siendo ése sl problema que se presents em
las sales de potasie,se lo tamb como bmse pars esto tradbajo.De to-
dos wodos es diffici]l ume escmparasién de los métodes propusstosgen
virtud de que lea téonicas empleadag son veriables,

En un restimen del Chemiecal Abstraets (20,3144,1926),5e
atridbuye a Kling y hulm(z)um modifieacifm a] método de Blan=
shetiers,en 1a que se substituye ol msetats ds magnesio per ssetate
de 3ine,déndose ccmo lugar de publicmeién"Chimie et Industrie;)2,1012,
(1924 ) Rezmitidndonos a diche revista,camprobamos que la varishe que
eotos autores proponsng eonsiste en el reemplate del acetato de mag-
nesio,por earbormte deo mmgnesio,Tambidn ll(olt.luo!‘l'(3 )on 1927 al apli~
ar ol recetivo a la determinacién cunlitative del sodio,manifiee~

ta or eu emunioacifm haber eneomtrado uns oita en la que Kling y



lagsiour determimbdan omntitativanmentes ol sedic ocn acetato de
sino y uranileyperoc eonfiesa ne haber tallade permencres a esto
respestejpropereiona eomo ocitas didliogrdficas las dos enterie~
res.Queda pues zin sclursrse el corigen dzl)n‘toda.

4

In 1920,Border y Koltheff intentaren som éxite

1s aplicacién cuantitative del reactive a la Mon:lnui&(: s)nv

$
vizdtrica del sodio y al ailo siguients los mimnos auteres e~
tudirron el método en pressneia de otreos catiomes,particularsente
rubidieyf eesiogspotasio y litio,

A partir de entonces sl métedc sirvid de base a
pumeroscs trabe jos.En alguncs de ellos se substituyd la pesada

(13416,19,26,37,37 )
del preeipitado por una volumetria del uramio ’
(18) (12,17,32)
o del 3ine »@ bdien por una eolorimetris del ursnio ’
mientras otroe no fueron mis que una splicmcifm del reastive a la
(8,24,3%,356,38,39)
deterninncidn de sodic en ecompusstas mimrales »
(15,17,27,43 )
e bielégiecs .

21 reactive de Keclthoff ecnsiste on unma mescla de
dos sclucioney de acetato de 3ing y de acetatc de ursnile.la cen~
contracifn de esta scles on ol reactivo es de 7,65de acetato de
uranile y 22,87 de scetato de sing,Cuando se mesclan estas dos so~
lusiones y se dejan reposar une ¢ dos dias,preeipita como sal tri-

ple el sodio que impurificeds las &rogas;,quedande de esta forma



saturado o) reactivo,En ¢l éansc de drogas exertas é&r sedio debe
agregarse una muy pequefe cantided de oste ién.S5i el preeipita~
do que se forma ¢s muchoy,las determimeicnes con ese reastive

darédn,en zz:;l;u.ﬂwlhdu bajes,que pusien doberse,segém seha-~
la Seheoerl st Un sgoetaniente de) reastive,

La ecludilided de) aestato triple en el reactive
aumenta son la texpersturaujpor ¢so éede suidarce gue durante la
presipitaciin,la temperrturs see sprextmmdrmrte la mismm que a-
quelle & la cusl se seperéd el preeipitade del resctive.tste oome
trelyel que Ball y Suchut(m)dioron poaa impcrtanciajcuidandc so-
lamerde evitsr grandes varisciones,fud sensidersdo eawo un deta=
1le delicado per ctros suteres.ia taperstura mis emmods parm e~
feotuar las determimmeiones es la de mﬁc(m.”)m ser la tem~
perstura medin on un laderatoric,pero si se quiers ume reeipita~

(12,13,16)
¢iép empleta dabs opararse per detajc de los 109C oEe
algunos enscs se aconsejé ol use de tm&stuu(m'zs ).

Dieha solubilidad podia dimiruirse por azre,sde
de alechol,ya sea on ol nemerte de la dctcmimeién(n ),o bier
n] preperer ol resctive,perc ese agregade disximufa tazbién la

sspecifieidad ye que ol pztuio eccprecipitabta & une congsentracion
3,10)
meneyr que en dedie acuced .

la precivitacifn e¢s trmbisn $nceaxplets si mo se



tione la precaneicn & user voldrenss pegueiod de oolusiénm y ua
gran axce90 4o resclive,por lo menes die3 veees ol volimen de oo=
lueifn empleado.Adn na{ sa destruye ol estaldo de satureeiér del

reactiveysiendo notetle ¢l orres ou 1o dctzni)nacione: de poque—
17
fias cantidades 4o sodic(zonores que G, m: () .Tl estos cusos
35,39
os convenierte un mayor axcsse da reactive o

Las cantidodes de udio? d.};temu- gcrevimétrisa~
29
zaate pueden llegzar haste un deeigrous «Camo es eonvoniente

que la ceruertrecidn de sodic no sobrepeos los 8 ;g por ml y de-
biendo usarse un velinmen de reactive dles veces meyor que el de
soluoifn,resulta que ese centided de sodic e determincr demeréa
unn eentfdeé grunde ¢o re=ctive.Por oire parte,el irar veliren
qus el precipitade cocupe or ol filtro 2ifisulta los laevedos del
pime,Cuando lae eartideces sem rencrec de 1 &g {(haste OC0 mg

de sodic)remilte de meyor importzncia prictica 1l determinacién
(19)
velumétrica (Xelthof? y lingare)

El m=ftolo 30 2plism sm sclucicnes rneutras de -
les &n ncdio,ya 388 per oveparzoiln ds l¢s dcides wﬁt\ilu(ml.
o meutrslirande la sclucilr &cide ecnm &xide ¢ :11:0(12'0 ds mag~
moio(zs J.‘.‘zin anbargo Einecte y Hsm(anr-caniudan sl use de

un exceso da felde nedticc or ol remetivo,pucste que en aste torz
M)

me svvente la aclubilidad 2ed complejc setdsice.Tumbler liepecis



aprovecha ls influsncia de la acidez scdre la reel.itseiln del
potasicjecaprodbd qus en presenein de hesta 6 & de aeido alorhi-
driec,e) potasie no molestaba pare uma relacicn de potesio a sod

dio igual a 68,

Enm euento al aniin,se consideran eome mia ecuve-
(29) (23)
niemtes el cloruro y el nitrato( }.Con sulfetosyCanessa odb=-
4)
tuvo rzmltados btajos y (uevara Orrares por excesc aslam y
3)
beslsy  estudiaren la determimseion de sodic sn el sulgato de

potasicypreviendo que podfa servir pars eualquiera otra sal de
potasio,suchas de las cuales podtisn transformerse ripidemente
en sulfatos,

la precipitecior puede ayudarse ediante a itu~

eiln,dejendo lueyc repesar antes de inicier la filtracién.Gar-
(1“..1to )
ber y Kelthoff onoo-tru)vn que JC minutoseran sufieien=
12
tesmientras¥aa Cance y Shipp recamiendar uss hors y slguncs
(29.39"1, (1“.01‘)
alin xds +ball y Sadusk oconsidersn mis importan-

te la sgitaeién que ol esteacicmamiente prelongade,

la filtrucién se efoctila mediento succiln por cri-
eoles de vidrio filtranté eon porcsided pars preecipitede fino
(Sehott u Cen.,Jena 10 C 4 ).Em case d: usar pere nn’axfruno (10
C 3) debe scloofrscle une eapa delgada de m:lnnto(z-’).m&.n

(13,35,43)
taxbién usarse eriscles de C coch -



El precipitado #e luvea en ¢l filtrc cuatro o ¢in=
8¢ veoes con des rl de reactive ends vesz,pudiendc usarselos para
trasladar las dltines percicnes del preeipitade sdherido al vese;
lusgo einec veees eop ol alecchol de 96K (2 ml cade ves) y éter su~
cesivaverte,

El acetato de cine uranilc y scdic es alyo sclu~
ble en o) alechel de 96 que ss uses pars lmle(33 ),do mcde que
debe ssturérselc pcr acrecnde de un exceso de sel triple,que se

sepern por filtraciér antes de usarlo.Esto es importante cusrde

las oartidades de sodic e detervinar son inferiores & cuatro mi-

1ligremos.
(36)

Hoffzman y Osgecd on um irteressnte discusién
sobre la téenien del laveje de este precipitadcycbservarcn que
1n Jus deaccoponis rapidamerte dichA solucifn,pediendo sui su es~
tade de gaturacién.Sefielan nderés une extraprecipiteeiln orici-
nadze -al porerse en contactc los liquides de lavado oom el resce
tive.Fsa camtided de preeipitadoyque se adhisre a las paredes del
vasopdieminuye usandc une solucién el 15% de fcido mcatice gla-
¢ial er alechol,mmturedcs con acetate triole y es desprecisbdle
cuando se lave eon acidc acético glecial,también setursdec cor el
precipitade.Zste Ultizo ys hmbir sido empleadc anmtericrmernte en

(17,27
determinecienes de sodic en rmterisles bieldogiceos 38 qui-



tan oon &ter ¢ acetons las Wltimes porcionss de los 1fquides an-
toricres y luego de hacer pasar aire durante uncs nimto:,u de~
Ja en ol adcalo do 1o balanza de 20 minutos a um mm(a" )antn
de pesarlo,

El enfriamientc provocedo per la eveporacién rié-
pida de estes liquidos,ccesiona ura condenszoidn de hmedad en
1as paredes del filtreo,de mecdo que on escs c2scs 08 Nedesario
eoxplétar ol sscado on estufa & S0-10CEC duramte uncs nimnu(&
38),7 pesarlc en lgs condieiornes antericres,después de enfrierlo,

Cuando 1a determinacidn se hagn volumétricamente,
el precipitade de lava on ¢l vesogeliminunde los 1iquidos por
suceiin a truvés de un filire pequeBo que Koltheff y lingane do-
tallar en su trabejo.

Sarbver y Kolthoff cobtuvieron resultados exactos
hasta alrededer de 0, ° con cantidsd-s de sodic sercarzs = los
tres rilicraxes eaxo minire y en gencral se considera a éste 6o~
20 la sproxiescién de) métode,aunque en mencs de etros investi-
redores los errcres han sidec alge m"“".ta.% ).

Los métedes volumétricos estdn afectudes por orro=
res mayores,que varisn segin el procedimientc seguido,tulves de=

bido a les muy pequeirs eantidades eocn que se opsre,

El precipyitado tiene la férmulas



3(0“3000 )2U03.(CH3000 )zlll.CHsCMl.Gﬂzo
E)l agua de eristalisseién estd fueriementie unica ya que el ca~
lontaxiento a 110:C ne produce pérdida de peso y a temperatures
maycres(1251C) se descempone ocn desprendimiemto de doidc ace~
41e0.
(32,2¢)

Sehnerl deterniné wuantitstivasente el oon~
tenido do spue de estos preeipitados,por seeadc a 80¢C en pre=
sencia de anvidride fcaiériso y sn ¢) wvacio,encontrandc para el
aestato de zisc uranilo y sodicsalge mis de seis molos de agum,
dependirndc de la huxedad del aire en que se pesa (6,5 en aire de
huzednd pedia ),

En 1n colucion en Gue se v a detrrminar scdic de~
ber estar susentess litiec.fcafatos y arseniatos.tl prirere da son
¢l reactive ur pregipitede endlore sl do scdic,difieil de distin-
guir de d=te aun sl miercpopio.lov eirvs des precipitsn gon el we
ranile,.

Ia influencin que diversus sales ejercern en estas
precipiteciones fué motive de estudio por parte de mumercsos in-
vesticodores.En cenerel pueden llevarse a cabec en presencia de a~-

(495,12,16,2,20,33,38)
monio,Be,CaySrylig,FeeZn,PbNn y MY okl tra-
looe0it, )
bajec de Eipecke y Harms incluye una tabdla eon el ecxpor-

temiento de diversce icnes y las cencerntraciones en que son to-



Jarndes,

la osprecipiteciln del potasio en estas detormina~
sicnas,fud una de lne mis estudimdas,e) trater de valorsr el sodio
on nu presensia.Bs detorminade ecncentracifm presipite Junte om
ol oedic en formn da agulas enirelasedes,netamente difersneiables
del oampleje .&u“(m,zs ),nspudiouo a a1 féremulas

(17,29,31)
(CHgCO0 Jgli0g +CiiaCONK,

Barber y Kelfheff adziten cono méxime uns eonoen~
tracién de 50 mg de elorure de petasio por mililitre,sefialando
eon oegrtidades mayores,orreres pesitives.’cr encima de 150 mg de
potosio por m] las precipitasiones de sedio son inecmnletas,hescho
que atriduyer a quo parte del resetivo ee tomede por el potesie pa-
ra formar el scetatc dctle.EZn san oxsc secensejan agre;sr 10 ml méa
do reagtive per enda I8 g de potesio oresentes.

Cuando 1a rolagiln de potessic a scdic es muy desfa~
vorablo,efectian la seprrecidn del potnmsic eomc perclotatespreeipi-
téndolo oon perelotetc do emonie en un medio aleelholice de 72 i,
llegandc en osa forma s determirar alrededor de 1 7 do s0dic en ol
elorurc de potesic,con una npruinoi‘t'm de 1 a 2 L.

Mortequi y De sidnbn(m)on 1930 sefalaren que una
eoncnetracidn de potasio de 13 miligremos por mililitre molestada

ya on la inveatigesidn de) sedio con ol rometive de KolthoffReeo~



siendan separarlo con pereletsto ce sine,

I'v ofros vtsos se intentdé hacer una resreeipitecién

del procifizudo ixpuro,pere siempre eon rreoultades pooc satisfac-
torioo.(...‘e)

De los twnlijos lefdes se doduee que 81 prodleza de
1n sepreeipiteciém del potasio ne esti definitivanente rosuelse,
sspecialwents sn 1o quo as refiere a ln camtidad de potasic que per-
mite resultades sosptatlss en la det:-rminaciln del sdeic.Algunes
autores sroarsn ¢l prehlers dodde o) puntc de viste de la relacién
de potasio & scdie,niende taxbibn diverses les conslusioncs a que

(12,16,18,20,29,38,41)
srrivaren .
la srecdpite2ftn puode haceras on la solueiéy re~

sultante de In 3rpurseién do lo3 gruves 1 m  en ia merchs arali-

dea cerrionts,
Les fosfetes,frocuentos on los wederin)rs biclée

gizo;.nen elicitndon de ?1Vor-nu panerodt eon mixture mugsesia~
% 10)
e ,hidrirido de beric  ,acetatc tiasicc de 1ims en medic ml-
, (12,18) (1e) (28)
ccholise eficetnte do ploso »CoTrtonate de sixze »0BIDO=
(33)
nato Vialee de megnealo potedtera,




EL i .

Las determinaciones se hicieren grevimétiricemen-
te siguiende ¢l matedc de Barber y Kelthoff.Durante el transsure
80 del trelal‘c se axpoudrss algunes insonvevientes eneontradod,

y le adeptagi’n de algunac xodificaciones terdientes a elixinnp-
los,

Se wzpled »] reaoctivo prepussteo por aquelios auto-
res:

Solugién As
(Ci1gC00)gUC2+2Ho0 eececscscssccsccssccscscsss 10 g

macom al 30,“' sssencansescsssssscsscavess O 8

&
=

Agus g.8. esecscssssescstsscscscsacsoe
Selueidn Bs
(CHyC00)aZma3ilg0  seccsccssscscscccssccascens 30 g
CrigCOCH al 307 00vssccserscsescessscctecsss 3 K
Agua e.8, esscsssccsccescecsavsscsces 65 §
Dsspuds de disueltas saparedamente las sales on A
Y B poer ealentamiente (70-80:C ),se metslrr les solucicnez y sé

deja reposar 30 & 40 horas anies de escmeapzar g usurlo.Si no se=



parass sal triple,es necesaric egre _oar umm pequeia eantided de
sodic al renctivn,cen oblets Ga a-lurs,tle 3am 01 pretipi‘ads,le
ebtuviercr errcras pagmtives de hasta I [,erpleando ol reuctivo
preparado oou érogas de alto eontenido de sodic oo impyrese y
que separabe fren cantided de presipitedo al mesclarlas,

El renctive a usar se sepnre del preeipitedo peor
f£iltraciin,antes de la deterrinncidnyesecurandcac de esta forume
que le precipitecién se hwce = Ja mimne temperstura para la cvel
o halla saturrde a) reactivo.fvitandic grandes carbics de terpe-
rature en ¢! tranacurse de la operacién (reposc,filtrwcidén y ls~
wvado )ycoma 1 3{ nortle nuequihla en el leboratorio,se su;rite ol
usc de terzowstaic,ssorvejsce por aliuncs autorse

-e hioisron determirmsiones cn wolusién ded ele~
rurc de sedic puro que cortenia desde 10 hesta 1 xg de sodie per
2] y se ostudid 18 influrrcie 1ial velimwn de reeclive al de so~
luciérydel tiempo de repusosacitueicn,filtracifnglavidc y seendo,

R) volimen de resvtivo usrde parn proeipiter fué
por 1o mencs dlet veges el de molueién em,ierdo,

Después de 30 mirutos de repeso la preeipitacién
es ompleta,Con tiempod de repose de 24 heras,lea poiibles ecex~
bios de temperstura pueden gomducir a rosultzdes errénecs.

Une ves agregadeo el remctivo eas negessrio agiter



)4~

uno’éd@s minutes hasta que eparozca ol precipitade.De otra mm ma-
nera la preeipitecién 86lc es campleta despuda de un ostacicna-
mierto ds varias hores.Con quinee mimrtes de agitacién les resul-
tados son satisfastorics,no siende neceseric postericr estacio-
namiento,

En les filtrasfones se usaronigriscles con placa
de vidrio filtramte Schett w.Cen G 4,Jema; C 3,49 poro mis grande
y eriscles de Coosh.Con loe C 3 los resultades fueron bajos,som~
probarndcse que algc de sal triple pasaba a través de ellos.los
erisoles de Coceh ne permiten un levado tan efieierte emo los
otros,ya que né o8 posible efectuar una suspensién del precipita-
do en el liguide de lavado,De rode que 8010 se aconseja el uso
de los C 4,

Dende o]l comiento es observeron errores por exce~
s0yque sumentstan a medids que dismimuian las eantidudes de sedio,
Se tratajé con los liquides de levado ssturedos a una temperatu-
ra de dos o tres rades mehos que a lus que se cigctuaban las de~
tervinnciones,para descartar la posibilided de unma sobresaturncién
que se rospia al filtrar por suociin.Se usé una trompe de agua enm
las filtrecicneo,pués une boxba de alto vacic producis un enfria-
mientc notable que se 4tradicia on una separsciln de la sal triple

disuelta en los liquidos.



luego de varias doterninacicnes en les que lcos
orrofes se repetian,se vié que durante los trasvuses de las ul-
tixns poreciones del precipitado cem ayuds del reactivo,por eva~
pereeion de oste Gltimo queddben adheriders a les paredes del va-
sogparticulas de acetstc de sinc y uranile que nc erem redisuel-
trs durante los lasvados posteriores y que de eete forms se pesa~
ban en o) filtro ecxc sal triple.

Se enenyo la substitueién del reactive por édcide
aottico glaciel seturrdc con mcstato triple pare efectusr lcs
tirasveses y lavados.les resultedos ebtenidos fueron buencs y a
partir de aqui se descmrtaren los lavados con el primero.Se eli=
mind el sedtioo aon cumtre ¢ cineo porcicnea de 2 ml ¢ad: uma de
alcechol de 95-96 ' saturedo con el precipitado y lue.e con dos
de ater et{lico.Es sezuro termirar el secndc en estufs a 80-100%C
durerte 5 é 10 mirutos,pués se obsefvd la cordonsucion de agua
en las paredes del filtrc,debido a la eveporscion rapida del &=
terjen algunos erses se cbaervé el mismc fendmenc en el interior
del filtre,pudiende prevenir del agus disusBte en los l{quidos
eon que 8¢ lav: el preeipitedeo.

Se pese después de 22-30 minutos de retiradec de
la estuha.lic se observuron varicoiocnes ds peso por oalentamiento
prelengade a 1039C,ni por permensncis do uns hora en el sosalo

de 1a balmnse,



la filtrceicn es lemte debido vl lemmfio pequeRo
del poere.Cuande re iraté do neelerarle ussnde aspirsciér fuerte,
e pude observar el enfrisxiento apuntedoyque diere resultados
ultos.Una trompa ¢ sgus provee un vacfo sdecusdc,sin que sc¢ nc=
ten los defectos memeionndes,

Las deternincoicnes heehus en presencia de potesio
nuestrsn que la copreeipitmcion de eate elemento os una funeifn
de la relecién de potesioc a s0di0.El velor méximo de dsta,cue pere
mite tuenos remiltedos,es igusl o 5,

Los errores por exceso que mencioman Barber y Kol-
thoff al haber una cencentreeido de pctesic meyer de 25 mg per rl,
serresponden a squellac determipeciones en que le relseicn de po=
treic 8 s0dic es mayer que S,81 bien estos autcres ne evecaran gl
problemn desde e) punto de vista de aquelle relecién.lieogecis er
el Unfco que encentréd pare este métede el veler antes anctede.

Tratando de disclver el precipitado en sgue y go~
tas de medtico pare volverle a pregipit:iar en la forms usuel,me
fué posible cbtemer detos concordantes.

Es obvio agrecar que las determimmciones de sodio
on presencia de potasie,s8lc nedrin llevarse a eabo sb squellea
onsos on qus se cumple la condieidém sntedicha.Pussto qus nec es
éote la situneién corriente,dade que ain en lae seles comereial-

mente purae de potasic est relaciin es encmemmmte mayor,debid



intentars» la seperaeiln del potezio ecozc nerclorste y ls detere
minseidn de sedio on 8l fiiirede.il zdtode utilizsdo por Barter
y Keltheff y que varica srtores msplemroem,ee o1 siguiente:

Discleer 1 grazmo de ¢loruroe ds potasio ea & ml de agunjagre~
gar a datos simnlidrvescoric una solueidn oaliente de 2 ¢ de pereclo-
roto de aminic en 3 wl de sgus § 26 Bl de alechnl de 9% 1 quedon=
d¢ de asta forma el perclorsto de potedio en un medic aleshéliee
de 72 L.Enfriar la mescla a ls tempereture aibisnis (filtrar y ia=
var ¢l precipitado 5 veossw oon porelsnes de dos ililitres de azlco-
hol de 9575 evaporar el fiilrucoe & sequadzdytowar ol resfduc on 1 =1
de ague y precipitar el 33215 gon 10 ml do rrictive il iz sal de po-
tasio contimme miis Go 1 7 du sudfoyel reafduc dete disclverse en sis
szua y tarar uen parte sl{elctu.

"ai gewo Gonsignen sus sutores,ee llegd s detormi-
ner alrededor de 1 7 de 50410 ok @l elcerurc Je potasiov,cct ura exse~
titud de 1=2 3.4 medide que disuinuia el persenmtaje de 3cdioslos
errores iban siendc mayores.l’arn deniideirs mencres de 0,5 7 ol
mitodo es peco svgurcyhabiendc Jdosviavierus de kuaia © ¥,

le canticad do sal odtenidn por evaporueién del
f£iltrace Lize ncvcsaric torrrla on 3 § 4 ml de egcus on lugar de
1 sowo indden al método,sionde emtonces de 40 r) ol volimon de

reactive ewpleedo en lep preofpitanifu,



Jam objeto dn dosar el sodic en e! filiredo e la
determinnoion del potesio coro perslorato,sc sstudid la influon=
gia dcl aeido perclérice em 1= precipitvcidn del eomtato de %ine,
urenile y sodio,

la experiencia ha eonfirmede el maroado eardcter
buffer que poseo 0l resotive,

las deterxineciones heeheas utilizando les solucio-
nes de foido perclérico dol eamercio,permiticron uvar bhastn G,7 g
de doido por cade 10 ml de rerctivo,ya que ésa ers la cant!ded
cortenida en 1 21 de la sélucién.Cunndo oc usd 1 g do dcide pes~
clérino, (1,42 m1 de soluaidn ol 70 7 ),1cs resultados bejos cue
a0 cbtuvierocn do debex sin dude a que nc se guarda la relacifm
de 1110 en los volimenes de solueiln a resctive.

De modc que la vrleracién del sodio o3 presercis
de un exceso e Seido percliriec puede llevmse e crlbo cbservyie

do las xizmas precaucicnes mcomsejadius en al uwotéde gereral,




BART: EXILRIUEKTAL.=

Droses.

Cleryre de sodigt ee usé Clia parn andlisis marea
BoNorvroristalizade on CI! y seendo on afpeule de paltine o 350~
40020, hagta conntengin de pavo,Corn A1 so preparsrim soluciores een
eierta osntidad de eedio por mililitroglas que fueron explesdas ¢
1o determinaciones

Clorure de petaajgs marce Merok p.a.’'] enssyc a la
1lair no neusahe la presengis de sedio,

Agatetn de urppiler((FaCn0 lglCaeRiad fracmeres Sghee
rire=Xshlhepm, e sngrvd Je t&emior de yrmurorneidn propusste por
Perte ¥ Unrinm on arales de Je Azcoirctién Ouiviom Argentina,29,95,
(19541 )ycon buenos resultsdes.Kl producte result=rse 46 wr tftule
de 99,9 7 de secatate ds rwranilo,

Acpinto de zipes (CHqCCO JaZn.Miz0 p.n.rarces Fa=
ker'g ¥y joadler,

2¢ide peftires pleeie) purfeiwe,

Alpche) et{liges 98=P6 7 ,pvre.Ne dejsypor evapora=-



=3]-

olfn,
Eter etllice pure.
Aeido pereléricos p.a.marea Baker®'s,70-72 L,Una a=
sidimetris del miamec 418 un t{tulo ds deido perelérice de 70,6 ;.
Perslorete de smenies preparsde por meutralizaeila
del deide perclériec eson HOFgp.a.,f11trade y secade.Un gramo de
1a sel,disuelta on 10 ml de reastive ne dabe precipitado ez una he=

LESTPUENTAL.=

F1 materia]l emploado fué de vidrio Pyrexjlss presi-
piteciones se efectunron en veaos pequefios (30-20 ml) bien desen~
grasados,

Tantco el resetive wamo los 1liquides de lavade se con~
sorvaron en fraseos de vidric eamin.,El alecho) saturede sen ol pre~
eipitado,que se desaoxponfa por soeién de la luz,debil ccloearse
en fresces color carsmelo.

Le separecién cel precipitado que satursbe sstes 1l{e
quidosyse hiso por papel de filtro de pore pequeie,un xzomsntio an~
tos de la deterrinae!én,

Para medir los volimenes de solucién de slorurc de



s0dio y do potasic se empled uma pipets de 2 Bl gradunda al G,02
de ml,prevismerte gontrolada,

ios orisoles C 4 de vidric filtrante s¢ laverea
después de oada deterzivacién,eon deido elorhidricc dilufde (mfs

o mencs 3 [ ),eenstatindose su tars luege de cada tratsmiento.

La téenioa prepuesta para las determinacicnes,es
la siguiento,ecnstandc lod resultadeos cbtenidosgen le tadbla IIs
un volimen de sclucién de 1a sal de sodic que no ocntengn mfs de
8 miligramos de sodioc por mililitre,ae precipita en uz vase pe-
quefic aor 41 veces su volimen de reactivojse sgiie cen warilla
hasta uncs segundcs descuds de ls aperioiin del preeipitado y de=
jas reposas por lo mencs 30 minutesjse filtrs por sudeidén con una
prozpa de agun,trasvasando por norciones de 2-3 nl eads ves,pasan~
do las dltimes partfeulas del vrecipitado een asido adétiec gla=
cial saturade oon la sdl %riple (5=6 r1)jluecc se lewn con alco=
hol etflieo de 9596 7 tardidn saturedo aev 61 pracipitodo (4=
lavedon econ 2 ml cada wes ) y finnlrerts 2 veces ¢on (os Bl cads
une de dtor otiliee,tratende siempre de efectuar on ouda lavedo

una suepensién del precipitado en los 1iquides.llevar 10 minutes



a ergtufe a 1000Cjanfriar y luereo de 10-1% minutos de permanencia
en ol sloalo de 1z Balrnia se pesa.Xl peso del precipitade multi~
plieado por 0,01495 da la cartided de scdic en la ruestre,

Cusnde lrs detrrminacicnes se hacer on el filtrade
alechilico prevenienta de la determinscién del potacio eemo per—
sloreto,es sonveniente no llevarle s sequedad,suspendiendoc la eve~
poraeién ocuando el l{quide comienga a gbacureserijde este modo se
oviten earbonigzacicnes por aceiln dsl doido perolérice,las que fal-

searfan los resultedes al quedday come part{cules imsolubles.




Sedic temedo Solueiim Reactive Lepsso S5edic hallade Errer

R ml m) min, £ &
0900435 1 10 30 0500432 - 07
0400411 1 10 30 0,00413 +0y5
0400207 1 10 45 000207 0s0
0,00209 b § 10 60 0900206 —- 05
0,0021C 1 10 15 h. 000212 + 0g9
0,00210 1l 1C 24 h, 0,00210 0s0
000104 1 10 30 000104 0,0
000104 1l b 24 h, 0, 00104 0,0

Ticape de preeipitasiéas 30 mimutos.

Sodie temuio Solusiém Reactive Sodic hallade Errer

0,00437 1 10 0,00439 + G5
0,00120 1 10 0400128 0,0
0500100 1 10 0,00800 0,0
0.0020" l 20 O'W + 0.4
0500120 1 30 0500120 0,0
000120 1l 30 G, 00130 0s0
0400446 2 20 0p 00445 - 0pd
0.0“‘0 3 30 0.00‘31 - 0.’
0,00438 4 e 0,00433 - 1,1
0,00310 2 20 0,00210 0,0
0400207 2 30 0400208 + 0g5
0,0020% 3 40 0,00206 - 0p3
0,00411 1 5 040043 - 1,9
0,00411 2 10 000406 -1,3
0,00411 3 10 0400399 - 249
0300412 3 20 0y 00408 — 0p7
0.00120 2 10 0,00118 - 1.’

Se sonstata que 30 mizutos de reposc som sufigcientesjmyor esta~
eionamierto no tiene iufluencia en los resultados.

la relasién del volimen de seluciln al de reactivo debe ser 1110,
oWteniéndose preeipitaciones ineampletas cuande aguella es womar.
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Resultados obtenides al aplicaf 1ls técnica descripia en la

pégica 22
Velimen de solueidms 1ml
Yolimen de renctivo: 1Io0ml

Tiempo de preeipitasicns 30 min,

lavados eon d£sido acdétiee glasial saturudo scn asetato triple,al-
aohol etflico saturado eon acetatc triple y éter et{liec.

Sodio tamdo 5edie hallado Errer

- g
0,00481 0,00481 0,0
0400414 0,00413 - 0,2
0,00210 0,00212 + 09
0500310 0,00210 040
0400207 0,00208 - 0,5
000207 0,00207 040
0500320 0500120 0,0
0400120 0,00120 040
0,00100 000100 0,0
©,00100 0400100 040

81 on lugar del daidc ecétisc se usa ¢l reastivo para efectuar
lcs primercs lsvedcs,lcs errcres alesnzen gn algumes essce & +65 ,
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Velimer de soluciénm: lml

Volimen de renctivos 10 =1
Tiempo édo procipitaciéas 30 mim.
Petasic tamadc 3cdio sgre;sde Relsecidn K/Ea Sodic hallade Errer

| £ & L
04004 0,00478 0,8 0,00479 4+ 0,2
0,006 000478 1,3 0500477 - 0,23
0.“ 0.00478 1.7 0.004'1‘ = 0.‘
04010 0,00478 2,1 0,00481  + Ogb
0.015 0.00473 3.1 0.00479 + 0.3
0,m 0.“70 4.3 0.00‘83 + 0.‘
0,025 0500478 5.2 Ue 00482 + 0,8
04080 0,00478 6,2 0500487 +1,9
0,008 0,00239 3,4 0500239 0,0
0,012 0,00239 5,0 0500260  + Og8
0.015 0.00339 6.2 0.0@‘5 + z-.s
0,020 0,00239 9,2 0,00250 + 4,6
0,004 0400120 3,4 0,00120 0,0
0,006 0400120 5,0 8,00120 0,0
O.WQ 0.00]30 6.8 O.Wm + ‘.1
0,020 0,00800 5,0 0400899 - - 0g2
0.030 O.W 5.0 0.0“03 + 0.3
0,040 0,0C800 5,0 0,00792 - 1,0

El potasic smiensa a presipitar Juntc oen ¢l sodicyemande la
relacién ée petasio & sodic e8 mayor que S.Esta ogpreeipitacién es
indepsndiente éo la concexmtrecion de potasic,siempre que se manten~
ga aquel valor de la relaciém K/Ms,




Lueye de separcr ¢l petasie con perolerato de smomio on aleghol de
72 Cooe dotermind ol sodie on la forma deseripta. E1 res{duc de la

eveporaelln alechélicn de dinolvid en 4 Bl de sgua y se prssipité

el so0dio oon %0 m]l de reactive.

Cl1K Sedioc agregede BDodio hallado Error
g (4 £ i
1 001308 001318 + 0,9
 § 0,00994 0, 0200% + 1,4
1 0,00870 0,00861 - 1,1
1 006697 0900605 + 14
1 000597 0,00802 - 1,0
1 000440 0,00451 + 355
1 0pyL0438 0,00441 + Qg7
1 000207 0,001%9 - 3,9
1 000120 0,00126 + 4,8

En osta forma puede determinaree de 0,5 a 1 per eientc de so~
dio en ol gloruro de poteeio,oon un orror de 1 s 2 5.
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Velimer de solueiim: 1wl

Velimsn de rrastivos 10 m)
Tieene de presipitesifas 30 min,
Cl10,H GSodio tamado ©Seodio hallede Errer

()
i £ £ z

0,14 0,00411 0500413 + Op8

0p34 0,00812 0,00418 + 1,0

Opd4 0,00811 0,00410 - 0p2

0448 000411 000409 - Ogé

0,58 0,00411 0,00412 + 043

0,68 0,00821 0,00811 0,0

0,49 0,00210 0,00210 0,0

0459 0,00210 0,00209 - 0o8

0459 0,00207 0500208 - 0,9

0469 0,00210 0,00210 090

0,69 0400207 0,00208 + 098

0,59 0500106 0,00105 0,0

0." 0.0013 0.0010‘ - O.’
(‘ b.“ 0.00038 0.00(34 - 0.9 E:)
(x)0,97 0,00438 0,00433 -1 )

(x)s ol volémen de scluoidsm fué de 1,42 ml.
ClCqil Sodiec tammdo Solucidw Psastivo Scdio hallade xr?r

-5 i ml ml '3
1,4 0,00838 2 20 0,00840  + 0,4
2,1 0,00438 3 30 000437 - 092
2,8 0400438 ¢ 40 0,00435 - 0,6

Por cada 10 ml de resctive pueden haber hasta 0,7 g de &eido
perclérico.bayores cantidades de perslérieo requicren un mayce voli-
men ds sclusien y por lo tarte mis reastive pars ne alterer lz rela-
0ion 1310 do les volumenss de solueidn s reactiwe.




Se estudin @) nftcde pare determinnr sodio con ace~
tato de tive y wranilo,

las determinaciones en precencia de poctasis xmues~
4ran que lo eovrecipitacifn de esto elemerto ss uma fureidn 2e la
reluoién de potasic a sodio,siende igun) a b e) valer méximo de

ésta,qus prrmite resultndes aceptsbles an la deternirmcién de ncdie,

Se comstate que la ceparnciém del petraic con pere
cloroto do amenic on medic elechdlise permite detormitar coxwo ni-

nimo 0,5 ;- de sedic sr el elorure de potasio eon un orrer de 1 & 2 A,

les detsrmirecienes de sedic em presomeis de deide
perelérice pusden llewverse & wabde chbservando les misuas precaucic~

nes asonscindas on al métode gemsrsl,
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