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I N T R 0 D U C C I 0 N

En el presento trabajo. se hn tratado do on­

tudiar los distintos métodosquo hacen posible 1a valoración

de]. crono por 1a lodomatría; buaoando siempre 1a sencillez
del método sin mono-cabo de su exactitud.

Según Bari-Lungo (25) 1a reacción:

or' Jcrzo; {nui-azar!!! ql Hizo #318

en sumamentesensible. dando un error de i 1 fio; pero como

61 mismoreconoce. no en poniblo la corteza do tal aproxima­

ción. dobido al error de las burotaa y pipotna. En la torna

on quo no ha realizado este trabajo los valores de error: 0;

t 0,1 g f 0,8 fi múohaavooou coincidentes. indican unn concor­
dancia con ol título "del dia" do la solución de ‘1oaulrnto.

A.m1criterio en 1a volumotriu no ha trábajado

tan solo del 0,8 al 0.4 í.

En ol método del ¿oido porulórloo. con 1a últi­

mamodifloaoión; sólo lo ha llegado a1 0.8 fl, 31 bien lo. au­

tores Sohuldinor y Clarúy Indiana valoran del Í 0,001 fi (con

solución do so¿ro 0.06 N). CJ?



Por otra parto la concordancia do]. 0,5 fi n qm

u ha negado por dos métodosdistinto. (forro-pomruanmo­
trin o todmtrin) on o). ¡Mu-u de).¡neral confirma-inn
todo 1.oantodioho.



CAPITULO I'11­

C ALIBR ADO DEL M ¡TERI AL

1°) Enaazg do 1a Balanzas

Se utilizó 1a balanza Voland & Sons (Now

Roohollo.N.Y.).L.F.c.. cuyas caracteristicas son: carga ná­

xima 200 gr. con posan patrón (garantias: por la casa) do 3;

8; 1; 0,500; 0.300; 0.200 y 0.100 gr. Ademásdo una escala

superior do 0 a 100 gr. con vornier que permito apreciar 0.1

ngr. Posee una lupa (1)

a) Amortimamimto:

I I Í Í V O I T U T T V T T. 1 1 TT
° Loot. '8.7'12,8’B.8'12.6'8.9'12.6' o '1a.4' 9 '12.3'9.i'12.a-9.2'12.1'9.3'
9 | O O i 0 I O 0 O I O I O I O I

Í Ü Í I O I I Í Ï 0 T T T T | | T

' 4,, ’4.1' 4.0-3.a' 3.7'337' 3.6'3.“ 3.4' ' 3,3%.? 3.0'2.9' 2.8' '
O O V O 9 I I I 9 O 9 O O O O O 9

Í I T O O Í T T Í I I U T I V T Í

dkr‘f.:Aoo.10 0.100.80 0.10 o o 0.1.0.30 o 00.10 0.130.330 0.1.0.10 c c
O 9 C O i 0 O C I O O O V V C l O

b) Equilibrio sin carga:
10.75
10.80 10.77

10.75



o) Fidelidad. Se dice que una belenzs es riel

cuando:les posicionesdeequilibrios determinadasM
o eog elle g son iguales e menos de diferencias que represen­

ten pesa menoresque le sensibiliflnd del aparato.

Pere su estudio se procede de ls siguiente
come:

Se determine le posición de qquilibrio ein oergs. y

se repite le determinación después de haber detenido y puesto

meramente en libertad e le cruz. Luego se colocan pesas spre­

ximedsmente iguales e ls curse máximeen el centro de los ple­

tillos. y se determine nuevamentele posición de equilibrio.
Les siguientes determinaciones de le posición de equilibrio se
efectúan después de haber desplazado les pesas hacia el borde

de los platillos (une ceda vez) en el siguiente orden: pesa de

le derecha hsoie atrás; idea heoie ls izquierda; enbne en el

centro; poes de le izquierda hacia adelante; idemhecie le de­
recha; entes en el centro. Finalmente. se vuelve e determinar
ls pesioión de equilibrio ein curse.

OK:posición de equilibrio del riel.

Olounioiai) . 10.75 - 10.90 g 10,75
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Goncarga máximeel centro de]. platino:

03500 e 10.35 - 10.82 - 10.28 - prm. 0 26

Idem atrás;

«50° a 10.3o - 10.35 -10.sc - prou. o se

Idem adelante:

og’ i 16.43-10.43-10.50 - Proa. ¿0.46

Idem einñtricemente e]. centro:

Idem despue- de las Operaciones anteriores y

113.92.13.613.

°¿o - 10.30-1o.co-1o.co - Prom. ¿0.90

Bug-msm

d) 32359333M Se le define como:

B g p/P siendo p a sobrecarga necesaria pere restablecer
el equilibrio al permutar las peace P.

Sensibilidad con curse P g 100 gr.



OCica a 10.2o (pran.)

10.08 (pi-on.) Poeaa_permutadas.3; n

922m­
Olïoo I 7.28

¡km!a a : 2.90 div. z 1 4 div./hgr.
l ¿ 0 mgr .

PI 016 : 0.11119.
Ïgï

n . o 11 mg; g o 0000011 a 1 1 10'6
T a _ U- mGr: o o

Valor muy aooptable.

o) Variación de 1a sensibilidad con la carga:
r 1 I Í T

' carga z aobromp. : M z BaM/p z notas :0
y T Í I T 1
' o gr ° a ner. ' 3.48 ° 1.74 ° '
Ü Q Í I O 0

O R 0 ’I IO 0 a.” O O 0
Í Í I C Í l

. W’ N N . ’ C '
C ’ O O O l

Í Q Í W H Í 3.33 Ü 1.66 C 0
O I O I Ü I

Ü ‘o Ñ Ü 1' N C n 1'60 Í Ü
O O O O 0 O

U no fl 9 N W O I O O
0 O O 0 C I

C VIÜ N I C Í Í O
O O O C C O

' 100" ' w n ' 3.30 ° 1.60 ' 0
O C O I I O

'ain onrga' " " ‘ 3.84 ' 1.98 ' ’
O O O O 9 O
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t') Periodc de oscilación.

S111carga.

10 oscilaciones tardan: B minutos 50 seg. 6/10.

8') Calibración de las Penas;

Se tmeron comopatrón las de la balanza.

(garantidea con un error menor de Í 1/20 ngr.)
Se controlarons

Pena Peeo corregido

I Fo a 8.0000 gr.
B a. a ¡{z-(b)l 1 grm .l z sr“) a 4.9996 gr.

Error í o,0002a.

Errorfig 00€. gg; a 0.015%5- "U mar

¡o sr- : 2 «run v‘1 crm" 3 me) 4 5 811o) =
g 10,0009

Error S g 0,09 S

Practicante a 0.9 J 0.1 a 1 ¡0­

80 gr. a a sub)! 1 3111,”!8 61'(o)1‘5 37(0)" 1° “(0)
I 80.0000 81"

Error a 1% g 0.05fi
Practicante Error -_-1,3 fio.
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BURETAS Y PIPETAS

Pipota. n’ 33:55o 29 - 15 ,o.n. 8 - 80°C

¿EL simpleonraae todas
oontroladsi a BB'C con 80" do post escurrimiento.

liq. g 9.9677 gr. prom. 8 det.

Aplicando

Vaooc a 4% (1.00105 (1 l 0.000085 (80 - t) g 10,08 Ill.

25 ml. n' 468 D.R. 1912

liq I 2‘0830 8ra (pr. 8 dato)

váooo I 25.01 El. (poat.oso. 25”)

BOnl. 2 N. 337 D.R. 1917

PoliQo 8 49.780 sr. (pro 2 do‘o)

72003 o 50.05 nl.

¡00 gg. Il. 3953 15 D.R.9 1912

p.11q. g 99.995

Calibrado do la pipota de 100 m1. con ol liquido roaultanto de

"disolver" 0.2000 gr. de omita según oi nétodo do la mzoln

culto tosrórion. oxidada con ácido 01048y llevada 1a solución
a 800 nl.

Densidad do]. LIQ- a 25°C i 1.0810

Voiumoncorrespondiente a 1a pipota 99.95 ni. n 26°C
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ggggjg¿ H' control D.R. 78796 1907

’ PQgg» ' Vbl.1oigggf ' Vb1.oorregoT Ï I
P1 ‘ ‘. . o Ilo . 6.00

O 0 O

P8 ' 9.992 ° 10 " ' 10.01.
O V O

P3 ' 11.950 ° 1.a n ' 14.99
O O 9

P. z 19.927 z 20 ” : 19.99

P5 z 24.196 z so " z 24.98

Hntraooa aforadog de 500 ml. r 200 nl.

Vblumancorregido a 20’0 a 600,21

" ” n 80'0 - 800.10

¡atras atorndo do 5 lt. groonos en ln garantgg

13371 - 1936 - '15 D.R. 8 N°1

DROGAS

Solución tioaulrato do sodio, 0,1 H

Drognz 8305Ha3.5HgO

Tha Coleman.& Bell Co. Horwood 0. U.S.A. n’ 410854
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Análisil: insolublo 0.010 fi

Neutral: 0,008 fi

si 0,0001

soi y no; 0,10 s

El factor no onlouló onda din por la Variación del titulo con­

tra 25 al. da Craovkzpatrón.

Solución patrón de 9239253 0,1 Normal

Drag: Merck o ¿994 n' 61019

Peso molecular 294.28

Análisis o c1“ 4 0.001 x

111001. < 0.005 7‘

soi .4 0,005 s4

Ca y ¿1 < 0,005 s

Ha <1 0,01 fi

Se prepararon lO lt. de solución 0.1 N.

Se habia preparado una primera solución para ensayo. pero no

abandonó y no preparó una solución madre do lo lt. de Graovlñ
0.1 H. que no utilizó durante todo el trabajo.

Las causan por las ounlea no prefirió ¿sta última tuoronz

1°) ¡imposibilidad a. oonáogulr solución a. 0:7’7’7announc­

nonto pura. Generalmente la impuroza en beyy

8’) Facilidad do trabajo por ausencia ap tonos interroronton.
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3') Fucilidad do reproducción o innltcrabilidnd.

El titulo de esta solución fué constatado por

arcyimctria. cmplocndcla técnica de la precipitación dal Crffí
con amoniaco y su calcinación en atmósfera dc hidrógeno c tam­

peratura do 1.100'0 (constatado con tormc-cupln) (3).

Considaracionea generales:

So cbacrvarón las aignicntoc causan do orrcr probablcaa

1°) Por detecto; nolub11mm ón del azul/1‘por exceso de m3
dando comploJco. La coloración puede nor vicláccn o tar­
naooladn.

8. v Calcinnción cn corriente de Hg con orin01 do Baco. so cn­
contró que dejando quemar ol papel colgado dc un alambre

do platino. luego dc separado cl precipitado. no obtienen

mejores resultados (tabla I). Se evita n31 gran parte do
B

la oxidación del Craoa n Gro‘.

Otra técnica consistió en utilizar crisol til­
trantc (Tabla II).

Tógnica I

Vbl.cmplcndo ppdc. Crzos f Real Error fi
50.05 0,1267 0,2534 0. 3533 0.1

50.05 0,1868 0,8536 0,3535 0.1

50.03 0,1264 0.2526 0.3533 0,8



.. 1g...

Técniga II¡

Volumen empleado ppdo. 013305í Boal Error í

85.01 0.0635 85.40 85.33 0.8

50.03 0,1268 25.36 25.35 0.1

En o]. precipitado no hizo una determinación cua­

litativa do oloruroo. siendo negativa; y una determinación colo­

rmétnon do creí on o). oolorimetro non: Wotnar n' 3727.
31 resultado mas <<o.oz mar. Grao;
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CAPITULO II

o VULUMETRIA ­

Se procedió según le técnica de Scott (4). que

coincide con le de Kclthorr y Sandcll (25).

Consistió en pipetcnr 2.5.0 nl de 61‘20: 0,1 n.
an un erlonmeyer dc 500 m1.. agregar 8 gr. de IK y a al. de

Hal conc.; titular con tioeultato. agitando continuamentehac­
ta coloración paJiza. agregar l a 8 ml. de solución de almidón

y titular hasta desaparición del color azul.

La reducción del Creo; a Crfff co realizó con
alcohol y Hal; hirviendo hasta eliminación total del exceso
de alcohol.

Se oxidó la solución con:

l“) Peróxido de sodio:

Solución Vbl.empleado Grgos f Real Brrc S

ergo: 0.1!! ago;
as cc. 29.60 0.3076 0.3068 0.3

ac " 29.31 0.3077 0.3068 0.3

as w 29.53 0.3074 0,3068 0.a

za " 29.59 0.3073 0.3068 0.a

28 " 29.62 0.3078 0.3068 0.8



La técnica ampleadaconsistió en oxidar el

Cr/JJ con 0.2 a 0.5 gr. ds Nazca (en medio alcalina) y hervir
hasta 1a total descomposición del mismo.

8°) Con Peróxido ds Hidrógeno:

Técnica: A 1a solución de Cr¡y/. ss 1a hizo alcalina con

HONay se agregarón unos centimetros cúbicos de Hgoz (BOvc­

1umenos)y se hirvió hasta su total disminución.

25

28

26

25

25

26

85

26

00­

Resultados:

990%

34.06

24.10

84.10

24,05

3265

25.10

25.09

25.10

25.10

.L2¿_225¿2_

ergoa a
0,2499

0,2505

0,2505

0.2498

gg. seri_c_

Crgoa fi

0.2533

0.2533

0,2533

0.8533

Real

0.8533

0,2533

0.2533

0.8533

Real

0.2533

0.2633

0.2533

0.2533

Error fi

1.4
1.2
1.2
1.4

Los resultados bajos y coincidentes de 1a pri­
nsra serie indican un error sistemático que consistió en 1a



male eliminación del flaca luego de oxidado el Cr¿¿¿ e Oroï
Al haceree ácido el medio ee produjo la ei­

guiente reacción
owálind!%%_9zmM‘J9%o

Por lc-tento ee hirvió le eolución en medioalcalina alrede­
Idor de l? minutos.

3°) Método del Poreulfagp de Amonio;

Técnica: La solución de cromoreducida ee ecidula con áci­

do sulfúrico cuidando que eu concentración cecile entre el

3 - 6 í; ee calienee hasta casi ebullición y ee agregen lo ml

de solución 0.25 H de ROSA;y 16-20 nl de solución al 20 fi do
pcreulteto de amonio. Desde eee nomentohasta le ebullición

que elimina el exceec de 8309(NH¿)3ee produce la oxidación
(ver más adelante).
Resultados:

creo; sao; le.0008 ergo3 fi Real Brro fi
25 nl (324.33 0,2513 0,2553 0.9

es ' €24.92 0.2515 0.2533 0.o

ze n 24.93 0,2526 0.2533 0.3

za n 24.92 0,2525 0.2533 0.3

ee - 24.93 0,2530 0.2533 0.1

aa w 24.9o 0.2523 0,2533 0.4

85 ' 86,97 0,2530 0,8533 0,1
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Hs encontraron algunos valores altos. debido

probablemente a la mala eliminación del exceso de 830%

Los resultados marcados con í); solo pueden

ser explicados por:

1°) oxidación incompleta

2°) pequeña reducción del CrgOÉpor suceso de

ebullición en medio ácido (ver más adelante)

4°) Métododel ácido perclórico:
Técnica I. La solución clorhidrica. nitrica. sulfúrios o

sulto-flúsfórica que contiene el Cr#y# ss oxida con 6-7 nl. de

HClO‘ (72%) en un erlenmeyar de 500 nl. El volumen de ácido
a agregar es de alrededor de 7 - lO ml. El volumen total no

pasa en ningún caso de 50 ml.

Se calienta con llama regular hasta que el liquido se con­

centre. Cuandocomienza la oxidación se baja la llama y en al­

guncs segundos esta se completa (se nota un cambio neto de co­

lonk. Se enfría innediatamento con un paño y luego bajo chorro

de agua fria. Se diluye con agua destilada hasta 70 - lOOalo.

se hierve y se titula por iodometria.
a) en medio clorhídrico (lO nl):

ergo; seo; Cr303 1 Real Error 5
za ml. 24.60 0.2482 0,2533 2.o

25 n 24.80 0.2503 0.2533 1.a

25 " 24.71 0,2494 0.2533 1.o

25 ' 686,25 0,2547 0.2533 0.6



1.344.

b) un mazo aulmrim (i - 10 al.)

02305 sao; ataca al Boal Error i

za oo. «924.20 0,244.2 0.2333 0.4 y
an u 34.9o o..an 0.3533 0.o

za n ¿4.95 0.2518 0.2533 en

aa 'v 24.99 0,2532 0.2553. 0.4

o) en “son culto-ramón“. a p. 80‘3398 fi

urge; ago; 02303fi nn; Errar i
1.0.0 9.98 0.3533 0.8335 0.4

10.0 9.95 0.2523 0,2533 0.4

85.0 34. 9'? 0,2524 0.2533 0.4

Noni“ II. Enbnlón de ¡00 m2..y aparato ¡agan los mw!“
Schuldinor y Clara: (a)

5%,Referencias:

y1.) Balón seo-ace nl.
a) condomdormprcmmdq­

mato 89 en. azmm.

. gi; ïm de pan-01mm”.
E "me m1. con 50-100 nz.da Why
1Q)Renau!an

UWinam- “to upgrth burn.now? 01 013M,
qm .pmdl‘flofilhi-gtu."“comme en agua“obama
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alacro2 J a nao -——-¿>agoro. 4 a Hai

Tecnica empleada:

Be colocaron en el aparato descripvo 85 nl. de solución

patrón de OrBOVKz0,1 N.. se redujeron con 8203 en medio clor­
hídrico, sulfúrico o sulro-tostórica. Se calentó hasta elimi­

nación del 8203 manteniendo un volumen de aproximadamente 25

ml. A continuación se caliente hasta vapores blancos; se deje

enfriar algo; y luego se agregan 2-6 oc. de PO‘H3- 78%6
8-12 cc. del mismoel 30-40 fi (Esto último hace más larga la

Operación). Se calienta nuevamenteponiendo el capuchón y se

deja actuar el ClO4Hg se obserVan las indicaciones que se dan

en la página correspondiente al análisis de la cromita por 6e­

te metodo. Se enfría rápidamente y es hierve con el liquido

que recoge el Clearoa (eliminación del Ola) y se titula por
iodometria como de costumbre.

Nota: La oxidación en medio sulfúrico o nítrico presente el
inconveniente de le ebullición Qe saltos". Se puede mejorar
con perlas de vidrio.
Resultados:

s) en medio nítrico (a ml.) y 10 mi HCl.

ergo; saog r.9920 craos Real Error i
io nl. 10.1o 0.2539 0.2533 0.1

10 " 10.15 0,3543 0.2533 0.4
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b) en nadia sulfúrico:

0’20;
85 0°.

25 '

aacg tb9980
85.04

25.1o

o) on medio clorhídrico:

9ra”:
38 oo.

26"
85"

d) con ¡ancla ¡alto-foatñrlon:

0ra°5
10.0

'1o.o

25.0

citados com

ago; tbgoao
86.06

35.1o

25.05

820! {.9920

9.90

9.95

84.97

CraQ3

0,2529

0,2533

°ra°b
0.2529

0,2533

0.2588

°rz°s
0,2536

0.2520

0.2530

nonl

0,8533

0,2533

Real

0.2533

0.2533

0.2533

Real

0.25“
0,8833

0,3533

Error S

0.8

krror i
0.8

o.‘

Error S

0.a
0.a
0,1

Las eau-aa posible. do error según los autoras

1°) Vblntillznoión del orano comoOlgcroatdnrooto)

8°) Reducción dal ergo; por .1 naaa (lotoo‘o)
3°) oxidación ¡noonplota del cr¿“4 (detecto)

A onto. hay que agregar a nt Juicio:

4') Mala eliminación del 01a producido.
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Datallgg da tóonlggz

1)

a)

v

a)

a)

a)

Calentar lantananta y sin al tubo da daaprandinlanto puaato.

hasta vaporaa blancos.

En oaao da uaar 304H3 6 80‘33 y PO‘HS. aa pueda usar unan

parlaa da vidrio. para evitar grandaa aobraaaltoa oa 1a
aiulllolón.
DaJar anrrlar unos minutoa y enfriar luego rápidanonta bajo

chorro da agua fria (Sa inhibe la acción dal flaca)
Agregara1 liquido dal vaao da praotpitadoa y llavar hasta
800 nl.

Harilr hasta to‘al eliminación dal 018 (an algunoa oaaol
11016 hasta 16')

En 1a parta dal añallala dal ninaral. aa puede laar 1a ala­

aa técnica con al agregado da uno‘: qua elimina ¡a aauaa a.



CAPITULO III
-===r­

o SIMUHNCLA DEL THE’O Y DIL'JCI OH oe

Anne de enver cn lee separacion“ ee trene­
cribirán doc cuadro. en loe cuelee ee puedeneprecler lo. e­

fectos del tiempo y le dilución sobre le reacción

ergo; le!“ {nuv‘g vago J aorsW.{31‘

Segúnmmerome autores. entre enoe e]. padre Se: (pángbHo)
le reacción debe dejarse completar (20 minutoe). llo obetente.

become recalcar que efectivamente h reacción entedtchn no
ee lnetentinee en eoluctonee anulan: o “¡aumente 601che.

11M") 26nl. de 01-80.,¡80,1 H.
e - 10 al. de 801.

Titular el tierno matando.
Iolumen total: indicado en e]. cuadro.

Colchon de 008 (003010

x



T I B ü P 0
V01 o

pO O1 - 8' 80’ 50'

GO o.znsa 0.2534 0.2541

0.2542

0,2533(’

0,2640F 0.25 0.2539

0.2534

o.2533(')
+ÓOCOCOCOOCOÓJ

0.2553 0.3539 0.2543

0,2554 o,2523(') 0,2543 0,2343F
0.2533

0.3553

0.2533

0.2551

0.2530(')

o,2530(°)
o.2531(')

0.2542

0.8836

0.2540

0.3535
E

0.o.conocedoodoooooodooooocqooooofi

..H

EB

0.0.0.1en...ocoooocoaooooocfioooooi

F

0,2523 0,2555(') 0,2531(' 0,2543's°
0,2525 0,2686

0.8531

0,2686 o.2533(')P
.0000070000001400000coooooodoofl ooooooqoooooo%oococooo....04... 0.000-100.00010000000Oncooodcod ccoo-odocooooqcooco.

Nota: Los asterisco. indican orlonneyar con tapa onmorilada.

Los resultados anteriores demuestran:

1’) Datos alto. on caso do una mala "alalnotón" del 08 del n1­
ro.

8°) La dilución con ona concentración do nc: no influyo.
3°) Los datos alto. discordantea Indiana un factor do errors 01



1') Un dot-0to de ¡101produce resultado. bajos.

Los reoultadon antorioren Inaloan que:

9 30’
O

’ 0
O

3541’0' ao ' ° 0.2513
(7)

0 0,2553 '
(?) '

.2"
¡aL

o 30' '200 " ‘ 0.2523
o o o o

° 0,2528 ' 0,8551 ' 0,8535 '
Í

'zoo " 0 0.2523
1, T

0 0.2533 ° 0.2525 ' 0.2531 '

O

V

zo.

0

V

O lo.

_'__ T T T L
'200 " ' 0,8518

O

0 0.3523 ' 0,2525 ° 0.a523 '

' 0,2525 ' 0.2525 ' o.fi °2oo w ' 0.2513
O

O

Ï
0

O (’)’
2626 ’ O.2534

'150 " ’ 0.2513

COL

° 0,8518 ' 0.2519 ' 0.2530 ' 0,2534 '
T

’100 " ' 0.8581
9
Ï 1 T

O

I
0¡ú
O a.
OÏ
9 a.
O

O

T

° 6 n1.‘ 0.2525

C

O

Or
'Tiompo'Vblun.’

U

0

V

’
O

T

Ir

ACIDOf
' CM.’
O

V

CLORHIDVICO

6 Ilo
O

O

í
U

O

U

U

0

O

U

' 0,2523 ' 0.2551 z 0,2533 t 0.2533 'Ï

O

T

' 0.2523 ' 0,2533 ' 0.2532 ' 0,2533 '

9t

Influencia do ln conomtraoión de HC]. o tio: ao lu dilu­

antorlormnto ol tado.

-30­



.31.

8') La oxidación u uh acentuada;on medio. HO].n60 con­
echan-mb.

3°) 3a alguno. cano. tu el. tianpo ha alcanzado l ¡summer
01 detecto d. ¡101­

m dato ilustrativo direm- quoel padre a“ una 80 oo. do
BOI-(6).

a?
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OAPITULO _I=V_

- SERMÏ¿CI01533 ­

En al presenta capitulo aa trató da separar al

Crono del Hierro y Hanganaao; para procedar a au poatarlor va­

loración. Ademásao aatudlaron laa poatbloa interferencias an

la reacción da la pág. 9. da zníí y AlJJ; y la dotarnlnaolón

da Grano an pronuncia dal lón EbJVJ onuplaJndo y del 16a uníí.

1°) Método del 6‘02.

Introducción: 80 baaa on la solubilidad dal 0133! an ¿tar ‘
an aoluolonaa olorhidrloaa y an la lnaolubllldad dal OlSCran
igualdad de condicionan.

Sa utlllzaron Claíb y 0130r (proveniente da la raduoolón
dal taz-30;)y aa uunzó la “cnica a Indicacionoa do muerte)

Sa hizo la extracción con zo - 30 oo. da ¿tar por van; cul­
dando que la concentración da Hal oaollnoo antro 83.0 a 86.8 gr.

por onda 100 oo. da solución (3:: 1.100 - l.llñ)

Conono aa tenia un aparato da Boxhlat modificado (f15.llo

pág.609 libro alzado) ao utlllzó una ampolla do dooantaólón.



Resultados

Vblunen Vbl.801m). 830! tu“ ‘
1 m1. O.1 n

0155'0 84.80 0,12545 0.2533 0,6

25 m1 0.1 N 24.66 0,8660 0.8633 1.1
c"¡97'53 ’

10 nl I
Ib*2;1 24.50 0.3546 0.2633 0.5

85 nl 0.1 H 84,00 0.2493 0.8533 1.6
“ram/Ka

85 m1 I
2.113,71 34,40 0,2534 0.25.13 -..

aa m1 0,1 x 24.46 0.2541. 0,2533 0.3
“801KB

Coment 10l

1°) Los resultados alto- y diecordentee indican qye le extrao­
oión no ee intel.

8’) Le tecnica enpleede tiene el inconveniente de eor engorroee

y producir perdidas que ¡nulen mucheeveooe le opereoión.



SEPARACION DE CHQJO ¡EL HIERRO 0 ¡{MIGMEHO OR FUSION CO

HEROIIDO m SODIO

Le “cnica empleadoconeietió en:
1. Precipitar loe ionee real y 01-44 con moniaco. canov

mom, e Or(0!{)3reepeotivmento.
va.

a.
Filtrar por papel ein cenizne.

v Oelciner en crisol de Pc y pecar el precipitado cuantita­

tivamente e un crisol de 1h; Ni o Ag.
‘O

U Mezclar con ".303 ¡ fundir. hervir y filtrar. (Levnndopor
decantación por lo menoetree veces).

8') Agregar 0.8 sr. de peróxido de sodio y llenar e ebullición

(10) (destrucción del ezccoo de peróxido).

v6’ Valorar comode coetmbre por iodcnetrie.

7° Ida pon No; precipitado en el filtrado del 6140103con ¡i308
Loe romltadoe obtenidoe fueron:

v

c oo e

Solución 8203 (31'80afi Reel Error i

(l al unfï 0.1 a ao.oo 0.2325 0.2535 0.a

ag :1“0rgog 24.9o 0,2510 0.2553 0.o
z ° a4.9¡ 0,2534 0,2033 0.o

85.” -0­
C(id.con Pci“í
( 24.97 0.2529 0,2533 0.a
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Solución 3303

(io al En“! 0.1 a 34.93

za nl creo; ¡4.90
24.90

‘ ¿.1(za nl un 0.1 n a4.as

(ac nl cz-ao.,xa 24.93
0.1 u 24.3:

Grasa í

0.2523

0.8586

0,2525

.o,aaoa

0,2518

0.26%

Boal

0.2533

0,2533

0.2553

0,2533

0,2533

0,2533

Error f

0.4
0.a
0.a

1.o

0.o

1.o

Notagz l') no cc hizo con hierro por usarse cricol dc dicho nc­
tal.

8') Pérdida dc paco cc un crisol dc lb dc 43.7625 gr.
lucgo dc una tación cc dc 0,9086 gr.

c no N

Solución 8303

lo nl 0.1 I “21"”l g 84.8884.89

25 nl 0.1 H ar307K8E 2‘ 66

Nogggal°) El Hi contenía l.959 f de lb.

“'z°a Í

0.2554

0,2530

Rccl

0.2533

0,3533

Errar S.

0.8

0.1

8°) El crisol dc 24.9705 gr. perdió 0.4206 luego a. una
tu. ión.
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Cgicol a. p;ggg

Solución 3305 ernus fi Real Byror fi

au al 0.1 u “al; g a5.os 0,2535 6.asaa 0.1

se ni 0.1 n 25.0: 0.2535 0.2533 0.1

crao’xa Ï 25.00 0,2533 0.2533 -.­

) 25.00 0.a533 0,3533 -.­

és mi 0.1 u ne*7¡ g 25.03 0.8636 0,2533 0.1

ac ni 0.1 N 35.00 0.2533 0,2533 -.­

cr307za 34.99 0,2532 0,2553 -.­

m La pérdida de peso del crisol. de Agaa 76.4050gr. luego
de una tueión ee de 0.1060 gr.

En Menor (24) ce proponen cápsula de porcelana. oro. oro recu­

briendo Pt; pero ec insiste en 1a poca durabilidad de ellas.
También ee hace mención de loa criaolea de le, Hi y Aa. aiendo

laa conclusiones coincidentec; a pecar de que la perdida de pe­
eo del crisol. depende de 1a superficie de ataque.

ComentaggqLoc dato. iluatretivoa de lao pérdida. de poco de
ice crieoiea indi can el volxmendal precipitado a lavar. Loa run­

didoe en crisol. de Fe. (fácilmente atacado); a pecar de lavarse
por decantación retienen "adeorbido" algo de 03'03.

Be traió de lavar por dentrirugación con malos realizados.

El erieoi de Ni e pesar de au pequda proporción de te; menor que
cualquiera de lao cantidades agregadas. da buenoo ¡ocultado­

Lo aim ocn-re con el crisol. de Ag.
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.‘BE‘AEL'LCIONDE (¡ROBO Y Il ’4 ¡“NSU PCR F31.LITTan Dun CARPQMÏ'O DE

BAR 0Em
Apagar a la solución do 10a mota)... (Cr’u’l y lia/"h

conancloruro. o nitratos. (soi interfiere) solución da 003m,
hasta paqudla turbidez; radlaolvar con HO].diluido. Dunk con

solución y agregar cosa. pro mana! on aaooao. Bajar an rapa­
ao a a 6 hora. omo minimo. (11).

Agua: monumento. Daoantaral liquido sobre filtro y tras­

pasar al precipitado. Lavar bien con HBOy disolver con HC].a1
1/3 (cuidando laa aalptoaduraa por 1a otorvoaoanola).

n cromotrivalonta ao ont: por oualquiar mótom y ao valora
por todmtria.
M ao usaronarlannayoracon tapa amoruada.
Sa aisuló 1a tónnloa da Traadwan-Hnn antoriomnto citada.
Loa roaultadoa obtenido. con loa siguiente”

solución BBCE 01'305 fi Roa]. Error 1‘

1 nl uníí 0.1 N 34.35 0.3529 0,3533, 0.a

za ¡1 crao,¡ca 0,1 u i 34.39 0,2553 0.2533 -.­

1p al Mnff 0.1 a y ae.uo 0.2545 0.2533 0.a

as nl 01-20,:8 0.1 n E 24.50 0.2545 0,2533 0.o
zo n1 uni} 0.1 u 24.04 0,2537 0.2533 0.a

za ¡1 ont-2a,!a 0,1 n i 24.9o 0,2519 0.2533 0.o
Comggtamgs A 1a una da 10a romltadoa ao demana qua oo un método

da Valor relativo.



a CRCMO Y HANGANESO ­

Metododel Pereulruto a. amonio (Auf) y Hai aii.

Conniete en oxidnr el OrJu¿ y'MnJKe ergo; y “no; respective­
mente; y le ulterior reducción del último por el BCIdiluido.
s. utilize comocatalizador el ión ¿si
Lee eoueoionee son lee eiguientees

¡3,1%‘¡332034 um {81(30_>30r02#630:1‘“6")nom'
a OrO': l a nah-«9 ergo; J nao

zunl*loaaog#(m1‘)lauzc>=>anmozlio minas”) Jiem‘
La tóeniee utilizada ee le de Suenan Hoffman- Bright (18).

Conoel metodopreeentere nlgunae ditieultedee. ee hicieron une

eerie de eneeyoepuvioe pere noia-er dudee y permitir negar e

una conclusión carente de erroree de interpretación.

nn todoo ion oeeoe ee tanqron aa ni a. 0780; 0,1 N (patrón)­

Crzo; eolo ebullición 10' voi. ioouzso al - tg 10148
craoa s Reel Error fi

24.94

crecí, J ¿mas 124.92 0,2529 0.2933 0.a
4.o e. “.100 ¡35.90 0,3530 0,2533 0.a

id J noi amm/a) 24.35 0.::523 0,2533 0.4

' J " l 10 s. 24.6: 0.2519 0,2533 0.o
nos“;

id. I I n
eboi’uerte 7-10' 24.7: 0,2509 0.2533 0.9con concentración

del liquido.
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Idem(1’.'bullición 9'fuerte) 24.78 0,2610 0.8533 0.9
Idea fuerte 15°

diminuoión grande 13.90 0.1318 0,8533 46.6
de volumen

¿im Le eolución conteniendoloe cetionee 62"“! y Hn’“ee

lleve e une concentración de 30‘113del 6-695. ce añaden lO nl.

de solución 0,26 li de Noam (lo ¡gone de solución 10%); ee lle­
ve e un volumende 200 nl y ee caliente hecte ceei ebullición;

en eee momentoee retira del meohn‘o y ee agrega BOml de eo­

. lueión de genoma, 805. ¡tenir 5-l0 minutos luego de le ape­
rición del “¡loz (si ce notan-e le preeeneie de 830; descompo­
nióndoee aún debe continuaron le ebullición hasta eu deeeperi­

ción). Se de deetecar que el agregado de cel eólidn no dió bue­
noe reclutados.

Luego agregar e mi de HCl (1/3) y hervir alrededor de lO ni­

nutoe luego de le desaparición del color rojo violeta del HnO‘K
Le solución debe quedar clara y con une pequena "erenille" de

01.43precipitado y ca guiado por le ebullición. Si por cualquier

ceuee quede unos en euepeneión (solución color ratón) ee agregen
nuevee porciones de ¡{Cldiluido.

Re de hacer notar que le eolución no debe concentrnree en ningún
manto e año de 125nl.

Se enfría; y ee titula cono de oootmbre por iodanetríe.
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WML MJelanimam-.1¿mi
Invsstlgando las causes y buscando bibliografía (12) se encon­

tró que un exceso de 333% es el responsable de este hecho. A

continuación se reproducen los resultados obtenidos con dle­

tintas concentraciones ds ¡{380.Iy de zm”
Soluciones empleadas;

sc nl er307xa 0.1 n

l nl uno‘x 0.1 N (pam elmlnnr ouslquisr otro ¡ón 1n­terrerente)

Reducción por el nótodo del alcohol o ¡(303.
Volumentotal: 100 - 120 oc.

Basa-a! ost es “ver”
ooo. dondÏ V O T O O

s o ' Ran. ’Brrof. ' ° Rdo. ' 3 ' o= ' Rdo.’ z
8to c 038080 e 08250 e mu‘u‘zó 18*

22.00'0.2240'11.v'24.ez'o.2529°o.c'21.ao-c.z119°1a.c'
J 9 O O O O O O

22.30:o.2271;1o.c:24.cc:0.2531:o.1;ao.as'0.2060' 1.1' ‘O O ' No se consiguió
24.30:0.2465:8.78:2G.80:0,8527:0.8:15.80:0.1619:36.6’

.04...

' le omldeción nl
84.?2'0.2518'0.6 ’84.61°o.aavo'o.a' e

’ ' ' ' ' ’ ' dlluyendo 3 ve­
24.74'O.2580'0.5 ' 0 o. . . . ’ “le
84.76'0.2581’0.0 ’ ' o

O O O O O

24.ao°o.2czc'o.s 0 v .
I O 0 O O

84.81‘0.252'7’0.2 ' ’ O
| 0 O O O

25.66'0.8612'0.8 ' 0 o
9 I l O O

'Aperu:- de este mento se utilizó uns concen­

tración de 5390. de 4-6 fi.



Los resultados bajo. do la prim“ 001mm 1n­

azonn una falta de oxidación por carencia a. 830: g quo cob­
ser apegado mamut. on la roma indicada por la tbcnioq.

Acontinuación no transcribe": lo. rematado.

obtonido. con distinta. concon‘rnolonn relativa. do “no: 7

01‘80, 0.). No

Solución sao; ergoa g Real Error fi

J. ¡1 uno; r a 1.0053

za al ergo; f 84.60 0.2523 0.2533 0.3
24.81 0.auav 0.2533 0.a

i 34.3o 0.2534 0.2533 -.­

i ac.va 0.2531 0.2533 0.o

10 nl una; 84.85 0.2530 0,2533 0.1

25 nl c280; f ac.vs 0.2530 0.8553 0.1
rg1.oooo 84.69 0.2533 0.3533 ..­

34.9: 0.2527 0.2533 0.a

no nl uno; 24.30 0.2515 0.2553 0.7

za a1 creo; z 24.79 0.3514 0.2553 0.a
24.35 0,2520 0,2533 0.o

84.86 0.2521 0,2533 0.a

) 34.09 0.2534 0.2533 0.4

24.89 0.2524 0.2533 0.4
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solución sao; cursoaat nou Brror fi

1 ¡1 uno; 5.03 0.2550 0.2533 0.9

o .1 creo; 5.09 0.2595 0.2535 1.o
t . 0.9920 5.19 0,2590 0.2533 3.a

5.10 0.8568 0.2535 1.1

5.15 0.2599 0.2.553 3.1

1.o un. uno; 5.10 0.2597 0.2553 2.o

a ¡:1 Grao; ) 5.01 0.2590 0.3533 1.a
r . 1.0000 5.09 0.2590 0.2533 1.a

5.13 0,8600 0,12535 2.o

5.03 0.3545 0.2533 0.4

su nl um; .
5.17 0,2521 0.2533 3.o

o un crao'; 0.13 0.2530 0.12553 3.a
230.9920

10 un lín0¡ 15.1o 0,2503 0,2533 0.o
15 un 01-805 .

15.1o 0.250,0 0.3533 1.1
t. 100008

no un uno;
15.1o 0.2553 0.2533 0.a

¡o nl ergo: 15.13 0,2555 0,2553 0.o



Solución 880g 01-303fi Rea). Error fi

i ni uno; ) 15.11 0,2551 0.2533 0.1

ic mi ergo; i 15.2o 0.2546 0,2533 0.a

a. 0.9920 2 15.10 0,8658 0.2533 0.a15.04 0,2542 0.2553 o.c

io nl uno; ) 10.14 0,2513 0,2553 0.o

io al orgoí ‘ 10.19 0,2525 0.2553 0.3

ze mi uno; E 9.95 0.2520 0.2333 0.a¡o ai ergo; 10.00 0.2559 0.2533 1.o

tb1.0000 í 10.05 0,2546 0,2553 0.o10.13 0.2553 0.2533 1.a

Comentario:

Uheetudio de lo. errores demuestre:

e) El metodoen general lleve e errores que oecilen entre 0,1

y 1.0 í: eiendo numeroeoe. los comprendidosentre 0,4 y 0,6 f.

>b)Cuandone emplearon 6 ni de solución patrón. ice errceee pe­
re ie- concentrncionee de a'e 1; 6 e 10 y 6 e 85 (Cr e Hu)

oeoilen entre el 0.4 y 3.6 fi.
Si bien ee cierto que un error en le lectura de le

buretn de 0.04 cobre o nl peee múe que el mismoerror sobre 85 nl

debe haber elgnne otre cauce que induce e tel error.



- CR0‘;0 Y HIERRO a

Titulación del. ergo; con o]. NW amplojado.
So onoayó couple Jar 01 EN“; 00m

1') ácido tartúrloo.
8°) 60100 0261100.

3-) ¿omo tootórioo (995)

4') ¿oido tonta-100 y flururo do monto.

Lu observaciones obtanidao a]. agregar IK son 1.00siguieran-s

Los tren primróa complejas:bien 01 nf”; 01 ácido tantárloo

y 01 0261100no 10 dejan precipith 00a 01 “Hs: pero a). agro­
aaru HO).para toner igualdad do condicionan quo on 01 0000

de 10 afinación; todos liberan lodo.
So hizo 1.a contra prueba a. agregar o). mauro. luego dal n01

(por haberse observado todo 1.1er en 01 entorno de 1. gota 60

HOlh oon igual. resultado.

in “todo 4' (P0315y rama), 41601 “musico “aunado:

10 nl de BO‘Foandado con ¡[808 y empujado con 8-10 nl. 60

¡«nga y 0-10 n). do 004,11ay 2-3 gr. da ¡(una no liberan 1000
(no revolablo n: oon almidón).

Mamá. 00 0101116on medio nxnro-roaróruo 01 02-30; con 100
siguiente. rematado-z

f g 0.99026
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8305 61-203 ¡L Reel Error fi

86.15 0,252‘ 0.2533 0.‘

25.17 0.acze 0.2533 0.3

25.18 0.3521 0,3533 0.5

Por otre perte ee egresó HC].6 l! en centidedee

crecientee e une mezcle de h’l’u y Creo; notándoee que m le oxi­

dación del I" por ol 0a del. eire (actuando e). ión Or!” cano ce­
teiizedor) ylie oxidación del. ión I'd“ proveniente de le reacción
Fe'l'u l I“ ——>I’J Fe'u. tiene une gran influencia e). ión 01’.

En erecto. titulada une eoluoión de emboeio­

nec con HC).(8%) ee obtiene une decoloreoión del enzidón. eeeui­

de de une nueve coloración (10 eng.) flete i’enóheno no ocurre ei

le eoncentreción dei 1101ee menor del. 85.

Repetido le experiencie con une solución de Fe’l’u

y 61-M ocn 1 y a cc. de 801 (e u) no ee observó ei i’enúmnc cite­

dc en el párreto anterior.

Loíreeultedoe obtenidos con 10 al de 80.3% (oxi­

dado con ¡(808) y luego agregecoe 25 mi de 01'20;- 0.1 N en medio

aulto-i‘oetórico con 8-3 51-. de mm.) nom
rbooao

ze creo; 25.13 0.2520 0,2533 0.o
ze w 25.15 0.2523 0.2333 0.4

en " 25.1o 0,2519 0,2533 0.o

¡o w 10,00 0.2503 0.3533 1¡o

10 - 9.93 0,2505 0.3533 1.1

Comente o m. nátodo puede ser utilizado con un error de alre­

dedor del ii. dentro de lee concentracion“ de hierro indicedee.



EBTEHFEREHCIAS

a. procedió n titular ol 0:807x8 en proaonoit a. Olahl y 0182:
según 1a tóonioa ¿o la pigolas

Solución 83 argot fi Boal Error fif.09
85 al elaal 0,1 R 85.10 0,8538 0,2533. u.­

86 Il Cr¡O,K¡ 0.1 N 85.08 0,8531 0,8633 0,1

)

26 ¡1 ClaZn 0.1 N ) 86.10 0,2533 0,2633 o.­

85 al cr80,¡¿ 0.1 N} 86.10 0,8533 0.8533 -.­

gamegtaztg¡
lo ¡o notaron irregularidadoa on con. condicional.
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OAPÏLTULO V-­

o I&ISIB m UH; CECIEI'I'A ­

Los problom quo¡>1th o). análisis do una oromtta Ion:
1°) Dlogrogaolón de]. ninoral.

8’) ¡(Scrollcualitativa par. datan-minarla olmntoa.

3') Detomlmuón montana" do los olomontonquo figuran­
on ná- do 15.

4') Determinación de lo. elemental quo figuran on poquofio

porcentaje.

l“) DIIÑEREOACION DEL MINERQ

Btmun (13) nomad por prima-n voz un ¡moral

de omita con una mzoh do 8 partos de ¿310ay una parto d. 003m2;
pero 61 ¡una indica quo prota-la haoorro con 003m8.

8. ¡un 1a experiencia con 003m3 y nos! on
cápsula do Pt alth a hrs. .80 min. m nun. con o].minor-J.
provonlonto do 1a provino“ do Córdobacon lo. "calzado.

‘untu:



a) En la. condicionan Indicatan y a 1110‘0

(a a un do la puerta do 1a nun.) no ¡o oonolguló un ntnqm

total; pues al disolver 1- mm on 1101(1/8) no oblor'6 un.

"anula negra (So paco 1a oroui‘a por ¡sa-toro do ¿una dos
vano-h

b) La cápsula do Pi apareció con o). tando nn­

eado diminuyondo su tara on 0,0451 gr.
Por lu causanarriba cunda- no no realizaron

con materia]. de P‘.

8°) Fusión oon BOI-g

Bopuede ¿ingresar una crean. con una no:­

oh do cuan“ y Bóru on crisol do Pi (Soott.pñg.899)
Ho no realizó por 1a razón antodloha.

3') haga; gon mróggdo e oo o a o bo

gg goggo g; que}, go ggnsg. Bo dnoorlbo uña adelanto.

4°) ¿56130306.o;I ololg

La florales ¡o puede vor mi. adelanto.

6') Nalón con 80 {Ka

Técnica: 0,2000 gr. del mineral. más 10 sr. do 80M; no funden
on cai-uu do Pt. Primerocon 11m baja y cobro tela. lugo

a. mundo todo o]. 804,3. no aumenta 1. temperatura.
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Bo disuelve el precipitado on HC].oonoon‘rndo.

¡mm dg dejar-gg enfriar, So una vano do 600 al y no fruta ol
crisol. con 1a varilla. y oo hierve agitando hasta quo toda la

nana onto “malta. 80 filtra. 80 abusa. nal o]. 3108.
80 puado hnoor una ¡mom ¡molubnund ón con

m. pues los resultadoobbunldoo por onto nótodo son algo bajos.
En 01 filtrado no proolpnan 01 70M. nv‘fi‘ y

01"!” 00m0hidrólillla conEN!“ ¡o nnrnn y on 01 filtrado 01
Hn’“(') lo 0:14h a ¡{nosocn P1303quo no filtra. nabo. proolpna­
don no reunen y oelotnan en crisol do Pt y lncgo u tran-floral

o uno do Ag donde no funden con ¡lagos estando en el ono 5’)

En o). liquido proveniente do como precipitado.

no dot-mina 0.7‘7‘;Mi“ “gún 1a tópniu donoripta ná- adelanta.

Ene nótodo u utilizó solamentecon controy

6') giga! tengtgvaa do (una;63110169de; mm
23.2.9492}.

a) ¡taun con soma concentrado on balón do
anulación Kyondm.

b) ¡don con 1.o oo. 30.113y 1o gr. 30.11.!

o) 1am con 10 oo. 30412 y B oo. P0485

(') Si bien el Hn’l"o. arratrndo por los FMOB) y (tz-(OI!)g
cuando existe gran cantidad. parta pana 00111310(págdi y
315.).1-21agregado de .03 no hace en el filtrado pue. on
mato alcalina o). pasan soluble.



Loa dos primero. dieron resultado mantivo

y ol segundou más largo. puesto quo para disolvor 1. oro­

mitn on om condiciones oo nooo-ita una buena agitación.

° ANALSIS ‘UALITA'I'IVO LA CRCMIT

Bohizo una moho cualitativo según lo “cni­

oa indicada por Cubana)“ ción 1948. y oo hallaron lo. oi­

guiontn oationoo sobre ol. ¡inox-nl ¿ingresado oon ¿JO‘B2s
h g A1; Or; En; Ni; On; lla; No.

30 buscó ation oapooininonu en o). liquido

provonionoo de lo fusión alcalina (NazcaJ 003m2):
num. Borutoflnmdotofiinonw(idea en o).precipitado)

con romitado mgntivo.

. Para los tren primoroo no realizaron 1.o reaccio­

noo (¿noindica Trendnn-Hnil Analysis Cualimtiw od.1937.pfigo.
846-436-6ü-3'75., con igual insultado.

Sodio y Potasio no confirmaron oon evaporación
tluorhidri oa.

mlmro. al. determinar carbonato. ¡toolpltó 80a
on o]. franco invocar. (Idea SPI:en oi Gutzoit).

Carbonno. no hizo una determinación cuantitativa
“mamon”.
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Aruxuoo. ¡don (Metodoa. Gutzeit)

Pareto. ee imeetigó en el precipitado de

¡Mama previa doble ineolubilizeoión de). 3108.
Platino. direotnmnte le tóonioe cuantitati­

ve con el resultado nulo.

a 'I ANALISIS CU“¡TITAle

Método de; Perl);ng de 80610 z Carbonng

genios; ae pena metmente 1 gr. ¡ei ainmi. secadoen entu­
i’e a he. e ¡OO-¡10°C. ae mezcle con 10 veoee eu peso de une nez­

ele de B parten de M303 y 1 parte de 003Nea.(ke de hacer notar

que el. "esos guardado en trueno abierto variae veoee ee carbona­
te).

Si eoio ee deeen 'deterninnr 01.80358puede peeeree
0.3 5h; pero ee inpoeibie hacerlo pere deteminnr 10o elenentoe
que figuren en pequeñaeenuaed.

Se funde con nene baje nl principio siendo non­

venienh colocar une ¡menu o crisol. de porcelana pere pre­
eervar el orieoi de pieie; luego ee aumentaie 11m y ee gire
ei. eri-ol con une pinza large. e tin de humanista el. liquido.

tie deje enfriar y ee coloca e). crisol en un neo

de 400 nl con le earn dirigido e le pared pere que lee 200 al.

de ¡{nou hervir no eaipiquen haoie entere. Cum-¡eeadonde 0'
un tibio de ¡0101.



31 liquido ee hierve agitando; ee filtre por pa­

pel. doble. R). filtrado ee lleva e volumende 600 nl. en entre:
eteredo.

El. precipitado ee dieuelve con 80‘15. ee leve ei
filtro y ee una e eeoo. (Soon 1163.8“) se filtre (nadandoin­
eoluble e]. aio . Se ouloina. ee pene; ee hace le evaporación

final-hídrica y ee vuelve e peeer. Le diferencia de peeo de ei

8108.

En el eoluble ee preoipiie con “El!ay gone de

3808; el mana y Hnos; ee oeloine y ee peen.

Se dimelven loe óxidoe en N031!y ee onde am

bimúeto ll lin’“ e kiwi: ee reduce con eel terroee (1) y n
onde con 31031:.nueveunte. ee filtre y tituie con eoluoión

de BO‘Fe0.1 li por retorno oon ¡mod-I0.]. H (Sooftmúgmóz).
En el liquido proveniente de le preoipihoión de

1'e yln ee dotes-nina: Ce (a). M3y Ni eegfin tecnica de Seo".

¡363.899o bin direotmente impidiencble precipitación del Hd”

por egresado de eufioiente 0104111y enceinte. Luego ee eliminen
lee enlee de amonio. llevando e eeoo y poeteriomente hazte eli­

ninnoión de vnporee blenooe; se precipita el Hg con Po‘aumpa
(27) dejando repoeer ¡name nui-ne. ue filtre y oeleine.

(1) Theonionl líethode of Analyeie ue camioyed in she laborawries
of Arthur D.Little Ino.Came.idceLineadiogerCunttle Griffin.
A.)Í.8.M.pñgz.136. (¡(1.1927.
TreadwellHall pángz neu 802en lugar de ahh.

(8) El oxnleto de Ce ee paeó e 30‘03 y eo pesó emo mi.



Bi Hiquei ee determine precipitdndoio con di­

netii-giioxine en ente filtrado (Bcott.pág.619)
Dei liquido llevado e 500 ni ee tenen 100 nl

y ee oxidnn (10) con Nazas; iucgo de io cuei ee eoidirice con
Bei y ee titula por iodometrie.

ae tomen otros 100 oc. y ee evapornn con HDi.

Se determine eiiice y en ei filtrado aluminio de le eiguiente
nenern (17)¡

80 oxido (') el Or!!! e 0ra: por cualquier n6­
todo en medio eicnlino. y ee io precipite pon acetato de Ph.

ae elimine el exceec de Pb con 888. Se elimine ei afin por ebu­

llición. Be filtre y en ei filtrado ee precipite el 41(6H)3

con BOHH¿.Aqui ee puede determinar Pci que coprecipite con

ei A1(OH)3(a). Conoee pequeño cantidad ee lo hace coioriní­
tricemente (i) o tambien midiendo ei volumendei precipi‘edc

(foercmolibdeto de amonio) en ‘ubo de centriruse greduedo(19)

Beto pequeñoporcentaje ee recta directanente

Il ¡1303í (80).
Lee determinecionee de so: y mi (si hubieee en

mayorcantidad) no ee trnnecriben por cer "demini popuiii'.

(’) El metodocitado por Soott.pág.7.no dió ningún rneultedo.
puee a la tercera repreoipitnción 532 habia Oro adeorbido.El método concinte en oxidnr el Cr en medio ertementc
a1qgiino.ecidiricer y precipitar ei A1(0H)3quedandoei
Oro; soluble.

(a) Conviene hacer une eegunde ineoiubiiiznción del Bio pere
entar seguro que 10 que ee determine ee PC'. No bbeïnnte.
siempre gueda algo eolubie.por lo tnnto.ei resultado ob­tenido ee un tonto dudoso.



Otro “tod: para determinar laa pequefiaacanti­

ceden a. mi ee .1 de Denigee modificado por Florentin una
Atkine (Journal ot Marine Biology vol XIII.H°1) (81) eeneible

a1 0.0001 na en 100 cc. de colación. Su tecnica ea la eiguien­
te!

A 100 cc. de solución nitrica en un tubo de Heaeler.ee a­

grega 8 ec. de ácido noiibdico y 0,5 de sigan m solución a1

10 fi. Hacer lo alamo con una solución testigo de PO‘Haefl.laHaO

(0.37? a. en 100 ce. de uno)
i ce . 0.71 ng. reo,

(1) Para evitar 1a interferencia del ión 01" ee precipita el

Aiwma con amoniaco y luego ee dimelve con NOSE(1:1).
8. onda.

mono DEL01.0.1!

Bate ¡metodotiene ia ventaja de poderae trabajar

con pequeflae cantidadea de]. mineral; pero loa únicoe detoe poei­

blce a deteminar son: aioa y 01-30,.
La ata-tencia peca y penado, ee úieuelve con rela­

tiva facilidad en 1.0ec. de le nezcla de dee parten de 30‘85 a1

965 y una parte de ¡»0.33 85 5; eianpre que ae tenm la precau­
ción de agitar tucrtcnente. La operación con algun práctica ¡le
puede realizar en 80 a 30 minutos. Conviene observar el. fondo



del aatraa. puea la ermita no atacada queda amo una arenilla

negra (no confundir con 001-negro). 1

Loa resultados obtenidoe pueden veree en el ena­

dro comparativo de la ¡»53.87.

MME). mineraltinamntemolido(dante)u me deehoraa
a 110°c. Se pena de 0.1000 gr. a 0,8000 gr. y ee tranetiere a un

balon i'ig.(l). 8a agrega lO nl de la aolueión culto-toatóriea.
ee enciende la reeietenoia y agita fuerte y continuanen‘e. La

nezola ae pone de color verde limpido al cabo de 80 minutoa.

En este lapao la diaolueión ea eeei total. Contiene trabajar
bajo mena por el deeprendiniento de vapores euln’zrieoa. o
en eaao contrario trebaJar eon refrigerante a reflujo. En nuea­
tro eeao ee neo el tubo de desprendimiento paaonndo el nivel del

agua al principio y luego aa lo emergió hasta 1.6 u del nivel
dal 111111160(88).

Dejar enfriar un poco y luego aan-agar 12 ml. de la

aolueión de Olo‘B . Buapeniier el Iornónetro con un hilo de Pt
y calentar heata 215°!)(no ea hizo por dificultades: tómieaa.

pero ae regule la temperatura por medio de la reaiatencia elóo­

trioa). Se deja que el liquido hierva meramente. ae obaervnri

que el ¿oido Clo‘fl "gotas" por laa paredes comoun liquido oleo­
ao. Se deja que eno ocurra por unoa o minutos. Luego a deja

enfriar Mota aproximadunente 800'6. ee agregan 60-90 ng. de

¡Inca (flamante dividido).



s. coloca d oapuohóny u clan di calvo:- Mon;

I. enfría raptdmonto y o. ¡arman 100 oo. de ¡130.80 burn

por “parado o). liquido de]. vano (eliminación de]. 612) y no
agrega al balón con 10-25 un. do ¡{c1 (1/3). (Reducción ao).

14110;).En ono punto al método original. titula om solución

de 804?. 0.1 H y termina cono Indicador.
La. siguiente. ¡edificaciones fueron hachas:

So ultra (a. tiene e]. dato de 3108)
El. filtrado ¡o una a 800 oo. .0 100 ¡o 3.oagro­

30 un oxoooo do 30.1". 0,1. ll y no "titula con uno‘lï. (no se dio­
puao do termina) y lo. otros 1.00nl no valoraron con o nl de.

P0413y 2-3 gr. do fluoruro do monlo.

Notq no oonvoniontocalentar hasta vapores himnos sin o]. tu­
bo de desprondinlonto. oolooñndoloración d. 1-5 llanto­

do obaorvnroo cotos. cuco. momentosno producirá 1a 0:1­

dnolón por 01 0106!,

4') mmmos 121mnormar m I‘Eum‘fhmoroncxoL

goóniog. ¿losiguió el “todo do Outaott según “cnica indicada
on 300“. ¡»63.109. ¡tocando el ¡linux-nl con nosola culto

nitrtoc en cápsula do P‘ on bañan. arena.

Nggugln Bo dotar-mindcon dinotilgnoxim. Técnica Boott.póg.619
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Ppgng» Por vio nos cobro 100 gr. 401 nin-ral con 80 gr. do
anna una. 80 gr. de Pb y 20 gr. do óxido ao plomo.

y agregadode plata nothin. “onto. Boothpñgm“.
y .13. Luego de 1. oopolaoión o]. rigulo u (11001716

ocuplotanonto en mos.

Sodio l P011143! ¡lo hizo un auqu- con mv y 50418, u 11.76 n

Vapor“ blancos. n residuo no trató con ¡{30y HC].6 ¡l

30.1'11tr6. y 01 filtrado lo mutraliaó con ¡nuca y u

agregó soluo ión do 00501308. proolp ltñndoao ui todo.

lo. oguonu 01:an "af. K7y 13117;.no tun-6. lavó y
u datan-¡1:168.4 y v‘ cono aulmton. Eliminando-o c1

¡mi por cal dilación.

m rondan u cuenta. onnmó ao: con 61313..y a.”

con costura)” .on 01 ruta-ado no deux-amó K7 por o].
¡60040 6.1 ¿oido porolórloo. Detalla- acompagmn

cin-Maggi,” So “11136 01 ¡16de de Trondnll-linn.pág.336.apn­
rato ng.“ modificado(9). i

Count-nó on dontunr o]. 00a de los carbonato. existen­

tn en 10 gr. do anal-nl. y atacado con 80313anulan
(al 1/3). nrmotrúndolo en oorrlomo do Oapuro ¡idiot­

nn libro de con.
B]. ¡no burbuja. primero por una solución do 3040i (tun
ción do cultura.) y luoso por don tramos mudar“

(80‘33 96 fi): ¡tando finalmente absorbido por un apura.
to de 1.:. que generaba“. no unan on dotemtnnotono'
do 0 en acero- (con 110Kal. 60 9‘).



Calo “tonos oo tronoorlbom

1') 8o nba-6 o]. nporow ¿.1 otro y oo, quo ¡motora oontoaor

. ganando0a darán. ¡0 unutoo.

‘C

l

)

v

v

¿lopooó o]. oorponun fijador b 003 con nhóotoro do 0.
lao doo voooo.

Se pomltló cooprondor ol 003. ¡1 ¡grosor o). m‘fie, du­

ronto 18 minuto. oon uno Velocidad ao 0. o. doo burbu­
Joo por usando (nO/Innata).

Bo moon-6 o). 00g motonto (lnatooado) hirviendo ¡novo­

nonto ol moron con 1.o solución do 83:10. dun-onto10 ¡lau­
too.

Luego oo ¡sumó o]. aparato. dan-onto ao nmutoo dejándolo
ontrior y oo 90-6.
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amarga g gang; ¡g

03‘03 49.61.1 “.19 í

no, «.ao - «.40 ­

oc. -- 1.010

mg 10.00 - 14.54 '

0h ¡1.a i 33.3:s

han, ISJO - 29.31 "

¡1.0, .- n.oo ­

no, ... ...

Raton dato. obtenido. por ol método de). 30.111:
moron determinado. con .1 único objeto de confirmar los ro­

tulado. de lo. aumento.principalesde la mah.
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C A P I T U L 0 VIw­

. Clï-lCLUiiIUImS C

1°)Los nótodos dsl Nazca, 8203; 01.0.3 técnico H": y 3208051103
dan resultados sosotables.

8°) Ds los ¡“todos ds nopal-ación:

s) g; da; step tiene sl inoonvsniontsds su “cnica smart-o­
sn y ls imposibilidad práctica ds sxtrnsr ‘otnlmsnts sl

01300.

h Fusión oog "3993: Da oxodlon‘on rsaultndos ni so timonv

los precauciones ds usar crisol ds Iii o Agy lavar por

dsonntaoión hirvisndo sl prsoipitndo onda vss.
o) m ¡“amm g, ¿mms ¡gn “¡7Q z nc].diluidozprusnts

limitaciones so cuanto ss rstisrs a las oonosntrsoionss

rslativss ds Gr y Hu.

d) 3:; ¿“ogro do monigs no ss práctico puso solo ds uns
aproximacióndsl 1‘ . nisntrus que la tsrroso psmangani­
nstrin ss ds mayorexactitud.

3') La influencia del timpo y ln dilución demuestra quo solo ss

necesaria uuu dstsminndn concentración ds Bel. sin necesidad



do aguardan.-napa alguno.

6') EL anállaio do ln orgggta:

a) Mótogo gg; “gr-65140go 399; a o: do utilidad práctica por:

1) Noooaidad de una cola fusión.

8) táou dotornlnndlón th los alex-«antes.

3) rapidez.

b) 3;!de do]. ¿9111021331352191En monto ¡moto para do­

umimomnu do ormnoque en lo quo interesa.

La 011100determinada por un nó‘odo du “matado. bajos

por:

J.) Ro ¡o nom a vapores blancos do (¡10‘11durante ao n1­
nuton (Scott).

a) Endificil ¡nur e].astra: del aparatoaunado.

m. ¿fi
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