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krimern Parte

SEPARACION DE SELENIO Y TELURO IEDIANTE LA ACCION DE LOS IODUROS

DE IETILO, ETILO E ISOBROL‘ILO

Capitulo Primero

INTRODUCCION

1) Boton hictóricae

a) Deecubrimiento del teluro.

E1 descubrimiento del teluro, ee debe a Frencieco JoeG Müller,

quien extrajo de un mineral de cro de lo. Alpes de Treneylvanin, de

color blanco azulado, llamado "aurum problemáticum', o "aurum parado­

xum", o 'aurum albun”, un metal, del cual A.von Rupprecht eoepechó

que fueee nntimonic (l).

En 1782, Müller anunció eu deecubrimiento en un trabajo titula­

do 'Un experimento con el regula, eupueeto antimonio metdlico, encon­

trado en la mina larinhilf, en el monte Fezebey, cerca de Saletnn".
El importante hallazgo de Müller, fué relegado durante diOIi­

eeie años, hasta que el 25 de enero de 1798. Klaproth leyó el cito­

dc articulo cobre loe mineralee de oro de Transylvania, ente 1a Aca­

demia de Cienciae de Berlin. En esta conferencia r ccrdó aei, el ele­
mento olvidado y eugirió para 61, el nombrede Teluro (tierra).



Es dificil entender porque tantos historiadores de la ciencia le

adjudicaron a Alaproth el descubrimiento del teluro, y fue a1, quien

estableció que el descubridor del elemento era Müller ven Reiches­
teinr

b) Descubrimiento del aelenica
En 1817, Juan Jacobo Berzelius descubrió, trabajando con mi­

neralee de pirita de la mina de Fablun, una suetanoia de propiedades

anllogas a las del teluro, a la que dió el nombrede Selenio (2).

Junto con el quimico Gahn, Berzelius poseia una planta de fa­

bricación de ¡cido sulfúrico.

Ambosobservaron que durante el proceso de obtención del dió­

xido de azufre, se producía en el fondo de la camara de plomo, el de­

pósito de una masa roja pulverulenta. Eete hecho no tenia lugar cuan­
do ae usaba aaufre extraido de otras minas.

Ya que nlaproth habia láamadotierra al teluro, berzelius pen­

eó que el nombre mfls apropiado para el elemento hermano de este, rue­

ra el del satelite de la Tierra, y asi bae‘ndoeeen este hecho, lo de­

nominóSelenic, término que deriva del griego" selenien" y que signi­

fica “resplandor de la luna".

-----°m----­



2) Minerales mae imeortantee:

a) de eelenio (5)

El eelenio ee encuentra generalmente aeociado al azufre nativo

y acompañatambién a varios eulruros metálicoeglo contienen algunae

galenas, y sobretodo algunae piritae de hierro y de cobre,siendo no

tablee las de Fahlun,en Suecia,las de Kraslitz y Suka'ith en Bohe­

mia, y las de Theux y Graux, en Bólgioa,y algunas eepaflolae,eobre­

todo,lae de HuOIVa,que eon muyselenirerae.

Los minerales de eelenio no son muy numeroeoe.pero pueden ci­

tarse los aiguientee:

Glauatalita y telquerodita,que son eeleniuroe de plome(SePb)

la zorgioa,seleniuro de plomooon eeleniuro de oobre,la lerbachi­

ta y oacheuteeita,mineralee de rónmula mie complicada y a la que

eirve de base el miemoeeleniuro de plomogla guanajuantita,aeleniu­

ro de bismuto,la berzelina,eeleniuro de cobre 0u(Secue),y la cro­

queeita que ee eeleniuro de conre,talio y plata (Se(cu,Tl,Ag)3¡1a

tumanita,que ee eeleniuro de mercurio Hg(SeHg).coneu Variedad,la

onofritagla naumanita,seleniuro de plata y plomo (Se(Pb,Ag)2¡1.

crieeieterita, que ea eeleniuro de cobre y plata,y la chaloomenita

eelenito hidratado de cobre,Seo5Ou.2H20,de color azul y sumamente

rarogha sido hallado nativo en Culebrae,uéjico.

b) de teluro (4)

El teluro ¡e presenta nativoen pequeñas cantidades aeociado

a la plata y al orozpero ee encuentra con maefrecuencia il eetado



de telururos meti;ieos,siendo los mas importantes los siguientes:

La tetradimita,telururo de bismuto (Toósig),la a1ta1ta,telururo
de slomo(‘1'eub‘),laooloradoita,te1ururo de mercurio (Tenshla esla­

verita,telururo de oro (TezAu),lasilvanita,telururo de oro y pla­

ta Te(Ag,Au) ,la nagyagita,telururo oompleJoKAuPus)(Te,S,Sb3),
1a pilasmita,te1ururo de bismuto (Tenis),la ornetita,te1ururo de

bismuto y sulfuro de bismuto TeBiz.S3Big,la Joseits (TeSBia) y la

riokardita,telururo de ooure (CuTea).

o) minerales argentinos.

La presencia de minerales de selenio en nuestro pais data

de mediadosdel siglo pasado,a raiz de los interesantes depósitos

de Gaoheuta (Mendoza),trabajados por minerales de plata (5).mis tar­

de y en busca de minerales de cobre y plata,se hallaron vetas oon

seleniuros en la misma siena de Umango,provinoiade la Rioja.

Si bien nuestros yacimientos de minerales de selenio-algunos

ya agotados-carecen de importancia eoonómioa,debido a su pequeña

oapseidad,son,a pesar de ello,muy dignos de tenerse en ouenta,des­

de el punto de vista mineralógieo,por su variedad en especies.
Los seleniuros señalados en el pais en sus distintos depósitos

sontümangita (SeZCus),berzelianita (SeCug),k100kmanuita(Secu),

eukairita (AgSe,OuSe),olaustalita kPbSe),1anaumsnita (A3280),la tie­

manuita (BgSe),aohavalita (FeSe) y otros m‘s,aún no bien definidos.



según camunicacionee del Dr.J.Olaacher,el mejor conocedor'de nues­

tro: aeleniuroc a quien ce le debe el hallazgo del.citadc en últi­
mo tónmino.

Entre loa minerales de alteración directa de los soleniuroe te­

nemoea oalcomenita (GuSe03,2320) molybdcmenita (selenito de plomo)

y la cobaltomenita (Seosoo),eetos doc últimos hallados en Cacheuta.

Todoenuestros eeleniuroe ee encuentran en roma de guias irre­

gularel delgadag,en ganga de oalcita y con de edad poet-gondwini­

Iegún Ollacher.­
Catamarca:

A1 poniente de Tinogasta,dentro de eatractoe aroilloeos permi­

col,ee presentanmaealeilico-calcitiCaa,de perfecta eatratifica­
ción,en las que ee encuentran delgadas capita: de umangita,eukairita

microscópica y algunos eeleniuroe desconocido-¡ademaa de cloruro de

cobre,malaquita y mineral de plata.

La Rioja:

En la falda oriental del cerro Oacho,ubicadoa1 oeete de la lo­

calidad de Umnngo,departa4entode Lamadrid,exiaten varioe depósito.

de mineralee de eelenio,a una altura comprendida entre 2.800 y 5.000

metros cobre el nivel del mar.D1choeminerales ae presentan interca­

ladoc en eequietoe cristalinoe,repreeentadoe eepeoialmente por igneal
de rumboN-S,inolinadoe al eete.

La. vetae,de poaioión generalmen e concordante con lee elquiatel

con a veoee muyramificadaa y de corto afloramiento.Su potencia el

muyVariable y oscila desde pocoe centimetros a 0,50m.La ganga eetá

oonatituidn por oaloita eepitioa o comúnmentemanchadapor hidr‘ ­



xidos de hierro y malaqulta cen escaso cuarzo.

Dentro de este relleno se presentan los aeleniuroa en nedulce

y guias irregulares,por lo general mty delgadae.El eeleniurc prin­

cipal es la umangita (perteneciente probablementeal sistema he­

xagonal).que se manifiesta con un color rojo violficeo en les agre­

gados granuloeos y finos de los cortes frescos.

Dicho ee1en1uro se altera con facilidad en mnlaquita y calco­

menita (cristales azul celesteJ.Enccntramoe tanbien kleekmanita que

es mas azuladosen mayores cantidades ee presenta la eukairita,que

en estos depósitos tiene la particularidad de no ser cúbico,(01sa­

cher 1a supone r6mbica,,como también 1a clausthalita yla tiemanni­

ta que se presentan generalmente en forma microscópica pareciendo

pertenecer esta última a1 sistema hexagona1.En otras muestra. de

este yacimiento se determinóla pIesenciu de calcosina.
Todos estos depósitos,que comprendian las antiguas minas Ï?rotre­

ro Vigo" ,"Alianaa", “AguaFria',etc., fueron trabajados a cielo
abierto practicandoseles diVersos pozos,a1gunos de los cuales fueron

profundizadoe,haata 5 metros.evidenciándoee en la mayoria de los ca­

sos,un empobrecimiento de los minerales a medida que ee trabajan o
a un acuñamiento de las vetas.

Oueeta de los Llantenee.

Durante 50 ha aproximadamente al oeste del pueblo de Jagüel,

departmnento de Lamadrid,a una altura superior a 4900 metros sobre



el nivel del mar,ee encuentre el yacimiento representado por ve­

tae mie o menosparalelna,de corto afloramiento,intercalndne con
“nummmawmmm.

Su potencia oscila alrededor'de un metro,eiendo 1a ganga calci­

ta.En ésta ee hallan loa aeleniuros en forme de guias irregulares

constituida. por umangita(mineral principal),clausthnlita y eu­
kairitu.
Sañogasta.

Cerca del camino queune Chilecito con Villa Unión existen ee­

1eniuros con.calcita comorelleno de grietas dentro de un granito.

La clauathalita se preeen a asociada a lu umnngita y otros cuatro
eeleniuros deeconocidce.

Mendoza.

En el año 1856 o 1857,09 descubrió en el cerro de Cacheuta,

situado al SudOeate de la ciudad de Mendoza. departamento de Luj‘n

un mineral raro en aquel entonces por eu contenido en eelenio.

Lae dos vetas principales que afloran en unn roca porriricu de

rumboNSO°o' ¡50° e inclinación 40-45° 8.0.,tenian un eepeeor de

3-4 cm.

En profundidad el contenido en plata de lee mineralee,9er el

cual ¡e explotó,dieminuia con rapidez, enoontr‘ndoeo únicamente

a los 12 metro. seleniurc de ¡lomo (clauethalita)

Holkold cita algunos análisis del mineral de este yachniente efec­



tuadoe por Domeyto,entre ello: loe siguientes:
I lI

Ag 21,00% 29.85;

Pb 43,50% 6,80%

Cu 1,80% 12,91%

Se 30,00% 2a,40%

Fl 2,20% 3,10%

Co 0,70% 1,26%

aeste mineral ee lo denominó"oaoheutita", siendo en realidad una

mezcla mecanica de oiauethalita y naumannita, según el estudio oal­

oogrdrioo, efeotuado por el Dr. olsaoher a1 respecto, y quien esta­

bleeió, además, la presencia de berzelianita, klookmannitay del ee­

leniuro de teluro, denominadodespuél por 61,aohavalita. Todos ee­

toe mineralee se presentan en ganga de oaloita con algo de cuarzo.

En cuanto a los minerales de teluro, no ee ha comprobadosu existen­

cia hasta el momento, en 1a República Argentina.
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5) ggggralidadea sobreggggíre¿lolenio¡teluro 1 nus comgueatoe.
a) Elementos. '

L8 aubd1v1016nB del sexto grupo de la tabla periódica,oon­

tiene oinoo elemento-¡oxígeno,azurre,aelenio,telurc y pclonio.
Deelloo,el azufre,el aelenir y el teluro presentan considerables

semejanzas en su comportamiento qu1m130.(6).

Los caracterea mataloidiooa del aelonio v del taluro s‘n mts

marcados que los del arlónioo y del antimonir,pero no alcanzan a

la del bromo e iodo y,menoa aún,a los del oxigenomitróaeno y fluor.

Cuandoactúan con valencia positiva poseen caracter metalico;

en su tetravalenoia,el Bolonia es casi tan noble o metálico comola

plata yel teluro,e intermedir entre el coure y 1a plata.
Deestos tres elementoa,el teluro rosea características inte­

resantes que lo diferencian de lc: otros donazurre y ¡elenio ,oomo
ae infiere de laa propiedades que mi. adelante ¡e enuncia.

El azufre.ae1enio-yteluro,preaentan el ren&nenode 1a alntro­
pia,y en algunas de aus formas cristalinae,1oa elementos son iso­

morro-.(V).

Deacuerdo con el caracter electro-positivo oreoiente,1a alo­

t opia del teluro el la más definida.

En estado 11gu1do,loa treo elementos son miaoibleo y forman
cristales mixtos.
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En el sistema ternario azufre-selenio-teluro,no ee forman

compuestosni eutócticoe ternarioe,pero existen dos zona. de

miacibilidad oompleta,1ae cuales corresponden a cristales mix­

tos de eeleuiv x teluro con azufre,y de azufre y teluro con ee­
lenio.

Loa átomos de los tree elementos mueetran una tendencia n0­

table a polimerizaree,tanto en el estado de vapor comoen sus eo­

1ucionee de Varios disolventes. En el estado vapor,el azufre pare­

ce existir como88,8682y útcmos de azufre libre en variadas pro­

porcionee.según las condicionee.E1 selenio ee comporta de manera

similarspero el Vapor de teluro parece estar formado fundamental­

mente de moleculas de Tezy átomos de teluro ¿ibree.
Loe tree elemental ee asemejan al oxigeno en cuanto forman

compuesto. binarios con metales.muChoe de los cuales se encuentran

en 1a naturaleza.

b) Compuestos:

Hidruroe.

De los Compuestos binarios de eetoe elementos con metalee,
por acción de los icidoe,ee pueden obtener las Iiguientes eeriee

bien conocidas de hidruroe: Hgo, 832, Seflgy Tena.

La estabilidad de este: compuestos decrece a medida que au­

mentael peeo molecular y ¡e descomponenPor accion del calorgel

agua con dificultad alrededor de 2.ouo°c,el acido aulrhidrioo a
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400'-600°c,el ¡oido selenhidrioo c 350°O,m1entrasqueel hidrurc

de teluro se descomponerápidamente a 1a temperatura ordinaria.

Estos hidruros presentan,en agua,propiedade¡ fisicas snómalas

debidas probablemente s la asociación molecular.

Los hidruros son debinnente ¡ciclos,aunentando el carácter ¡ci­

do a]. acrecer el peso molecular.Reaocionan ocn sales metálicas en

solución dando e\.lfuros.aelen1uros y telururos,respeot1vamente.
El azufre puede desplazar selenio del ¡cido selenhidrico.

Compuestos oxigencdos.

Oxido. .

Se conocen los siguientes:

¡[mw emos.” Í
g xo o — 'Too ‘
1- I. _

1

X02 802 Ï 5002 T602

l x05 ; 303 i - “13003 ‘J_____.,1_._ __.____¡ v. 7, l,

Ademáshan sido descriptos conlpuestos mts altuuente oxige­

ncdos de czufre.dc composición incierta, asi comoun óxido inter­

medio de telurozTc307.

Se conocen también sesquióxidos mixtosnsales comonSSeoa.



Los diéxidos que se forman por uniFn directa de los ele­

mentosamloa máscaracteristicas.

Del estudio de los oalores de fbrmncién de los compuestos con

oxigeno ee deduce que la afinidad del selenin con el oxigeno ee

muchomenor que la del azufre. y la del teluro casi equivalente a

1a del azufre.

Los ácidos y sales derivados de los trióxidoa Ion definidos,

si bien el Seo3 no ha eido aislado; y el T003. a diferencia del 803,
no es alterado por el agua.

Acidos.

los óxidos tiene“ carácter ¿cidogcon agua pro­

ducen compuestos del tipo 0x(0fi)2.A diferencia del 802,103 dióxido.

de ¡elenio y teluro son sólidos a 1a temperatura ordinaria.LoI ¡oi­

dos correspondientes tanbien son sílidos,pero mientras el Seosflzel

fácilmente soluble,e1 Teoafi ee disuelve con dificultad.2

Loa valores de formación de les soluciones aouoeas de estos

¡oidos demuestran que el efecto tórmioo es minimo en el cano del

selenio.

El Teo4fig, difiere muchoen sus caracteres del 800432 y 80482 .

Estos ú timnseon liquidos,poseen una gran afinidad por el agua,

mientras que el T004H2es un sólido cristalino no delincuescente.

que no presenta afinidad ror el agua y si bien es soluble ae com­
porta conmun ¡oido débil.
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Las tres ácidos se reducen por accióm dei sulfhñnrico,pere

la facilidad con que la reducciüu se realiza aumentaen el Ii.

guiente orden: 804H2, Teo4H2, 8004H2,Este orden se halla en de­

sacuerdo con la posiciúlde los elementos.y ee establece por me­

dio iones termoquimioas.

El azufre forma un númeroconsidorable de oxi‘cidos mixtos.

El seleuio y el teluro no producen los correspondientes acidos,

si bien se con cen el (cido seleno-aulffirico,Sesoanz, y el ¡cido
selenc-ditiónico,Sesgoaflg, correspondiente a los ¡oidos tiosulfú­
rico y tritiónico,reapectiVamente.

El eelenin y el teluro no forman los pericidos correspondien­

tes al ácido persulfürico.

La tendencia a formar complejos crece con el peso atómico

del elemento.

El teluro ee asemeja a1 iodo por entrar en la formación de

los iso- y hetero-poli‘cidos deriVudos de la fórmula bisica

Te(0fl )5.

compuestos halogenadcs.

Los tres elementos ee unen di­

rectamente ocn los halógenos,obteniendose Variados productos de

acuerdo con laa condiciones experimentales y las proporciones re­

lativas de los elementos presentes.
Se han obtenido los siguientes compuestos:
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Combinacinnea con el iodo.

En lo que se refiere al comportamiento de los tree elemento!

cnn e]. iodmexieten diversas opiniones rOIpGOtOa 1a posibilidad

de romeo 16:1de empueeto.

Iodo y Azufre: (8)

Hay dudas referentes a 1a romeión de

un único ocmpueeto quimico entre el azufre y el iodo pues,eegún

los trabajos de GayLouuaofil ollcv deSprendido al poner en con­

tacto los dos elementos es eeeaeo,y el pequeño desprendimiento de

calor que se cbeerva ee debido probablemente e la formación de una



solución de una elemento en el dire y no a una verdadera combi­

nación entre ellos.

A anilogae conclueionee llegaron Henry y Rose mediante laa e1­

guientes experienciagz El primero describe la preparación del pre­

sunto " Ioduro de azufre" fundiendo una mezcla de los dos elemental.

1a oual.trntada ccn alcohol en el transcurso de varios meses cedió

a este todo el iodo.

.Rose,sub11mandouna mezcla de los elemento-,0beerv6 el predoo

minio en el ¡LblimadD.1" que demuestra que no se formeria un como

puesto puoo.

Bose; Roth y J.L.Snape establecieron que los cristales del elu­
dido monoiduro,tienen todas las curacteriaticae de crietelee mixtos.

Investigando el punto de fusión de mezcle- de iodo y azutre,

ee concluyó que el compuesto obtenido por fusión o dá la eolucién

en un diarlvente comúntiene las caracteristicas de una aleación

de metales y no ln de un compuesto definido.

Determinandc las curvas del punto de fusión de mezclas de iodo

y azufre se obtuVo un miximo correspondiente caei a 1a ccnmosición

siguiente: 1282.

A eu vez,J.nor1,examinando el equilibrio de iodo y azufre, en eo­

lucionee de culture de carbono de 10°C a lS'O.llegó a la conclu­

sión de que se trataba do soluciones sólidas.
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De la composición oonetente del 1282, nonoiodnro de ezufre,ob­
tenido de una solución de ioduro de etilo y nonoeloruro de azufre.

(01282) , no puede inferirse que loe dos elementos ee hallen quimi­

oamente eombinedoe.

Iodo y selenio ( 9)
El comportamientodel selenio frente el

iodo,ee semejante el del azufre,pero existe una mayor seguridad ree­

pezto e le formación de compuesto. definidoe,tales comoIzseznono­
ioduro de aelenio,obtenido por la interacción entre monobromurode

eelenio e iomro de etilo.Eete compuesto, que funde entre lo. 68°C

y 70°C een emieión de veyoree de iodo,ee descompone floilmente, e

temperatura ordinarie,deeprendiendo vapores de lodo. A lo. logoc

desprende todo el iedo.

Tambiénse ha podido obtener tetreinduro de eelenin,t143e),
mediante el tratemiento del leido eelenioeo con ¡oido iodhidrioo.

Fundo a 75°C-Bo°0,1ibere iodo cuando le lo caliente o ee lo

extrae con disolventes.

Del estudio de los puntos de congelación de mezclas de eelenio

e iodo,F.OliVar1 obtuvo pelea moleculares para el eelenim en ex­

eeoo del requerido para Seg, y del punto de fueión y del punto de

ebuljdoiñn de 1a eoluoión,R.Hnnelian obtuvo valores mie bien me­

norea que los correepondientee e Seg.



Hanslian dedujo de eua obeerVaoionee que el verdadero monoiddu­

ro ee habia formado y pensó que las curvas do rellini y kedrina re­

querían una rev‘eíón.

A pesar de todls setas comprobacionesploe estudios de R.úright
y de E.fiackmany de 0.;lazzman,sobre la presión de vapor y fusión

de meeolaa de los elementos.penniten gener en duda que ee forme

un verdadero compuesto químico.

lodo v teluro (10).o

E1 teluro forma con el iodo compuesto.

definidos.
J.J.berzelius encontró que cuando un ¡tomo-grano de teluro se

calienta con más de un átomo-grano de iodo,el exceso de este no

reacciona,El diioduro de teluro formedo,sublima produciendo euca­

mascristalinas negras ocnluatro metálico.

Este compuesto,IgTo, fue tmnbien preparado por Gutbier.

31 estwfi o realizado por Jagov y Menkesobre la. curVns del pun­
to de congelación revela a los 165°G,unauténtico en el que el te­

luro se encuentra en ln proporción de 41%,requeridn para el diiodu­

ro de teluro.No se forman soluciones sólidas en una apreciable e:­

teusifin ni tmnpocoporioduro de teluro (IBTe). Est°,.egún Berg.­
lius,se foxmacuando un trozo de toluro ee deje caer dentro de io­

do fundido.

Berzeliua preparó tanbien 14Te, dirigiendo polvo de teluro



con iedo y ngun,durante un tiempo considerable.Evnpornndo luego

el liquido claro,ee saca el exceso de iodo y queda unn pequeñn

proporción de tetraioduro comoresiduo.

El tetraioduro se obtiene comopolvo gris oscuro o cristales

priemlticoe de color grie ncero,cuyc punto de fusión según Jager

y üenke es de 259°G, y según Dmniens,280°c.

G) Enploouprincipales del celenio y del teluro.(ll).
Alrededor del año 1922 comenzó la demanda de este elemento

para aplicaciones industriales.
En años anteriores el sele ir era una curiosidad cientifi­

cazprácticmnente co’lo se conocia su cambio de conductividad e­

léctrica Cuandoera expuesto a ln luz.rrácticamente todo el ne­

lenio es hoy un subproducto de le industria del Oocre y por elle

ambasindustrias están lizadas estrechamente.Son hiportantes,tóc­

nica y científicamente el ojo electrico o célula electrica de ¡e­

lenir y reotificndor de selenio.
La! células eléctricas Segúnlu fabricación presentan die­

tinta sensibilidad n ln luz,paru convertir al eelenio en cuer­

po buen conductor de ln electricidad,aaí comosu inercin on ape­

recer y desaparpcer esta propiednd.
Otra de sus aplicaciones se halla en 1a industria del vi­

drio,al cual ccmunica hermososcolores que Varian del rosa al una­
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ranjndo o rojo.

También¡e utiliza bajo ln forma de eelenito para 1a deco­

loraoión del vidrio teñido por el contenido del hierro,reempleznn­
do en esta propiedad al blóxido de mungnneoo.

Se usan mezclas de aeleniv y de ¡ulruro de oadmio y con ella

se nbtienen todos los tonos entre el amarillo y el rojo.

Los vidrios coloreado: se dividen en dos grupos: los que

tienen 1msustancia coloïante verdaderamente disuelta y lo. que

la poseen en arluaifin coloidal.

En cerámica se uan: seleníuro de bario,selen1to de Indio y

seleui‘b en forma de poko.
E1\selenio se emplea para Vulcnniznr gnma,mezolado con

azufre.requoflns cantidades de salenin le enmúnican a la gomapro­

piedades 1ntereeantea.Tambiáá se usa conjuntamente con el teluro.

Lao mejnaes vulcan1¿aciones ae obtienen cuando se emplea salenio y

teluro oonjuntannnte,reemplaznndn en todo han parte el azufre.

El 9010n1* y o; taluro se emplean gara aleaciones de sobre:

también en pequeñacantidad,modiriean 11 resistencia a la corro­

sión de los aoeroe,produoiendo en ellos superficies muyduras.
Los reotifioudoree de selenio ee emplean para las comunica­

ciones telefónicas y en la industria en general.

E1 SetCzfis)gse usa en las gasolinas comoagente untideto­



nante.También comofungicida al estado coloidal,em reemplazo del

azufre.

Taubién proviene el teluro de la industria del cobre.Lo

mismoque el selenio,su demandadepende de la industria del acero.

Se usa una aleación de 910m0y teluro que contiene de 0,02

a 0,085” de telurcsesta pequeña cantidad comunica dureza y resis­
tencia a la corrosión al plomo.Se conocen aleaciones de teluro con

estaño,plata,hierro,cobre,etc,.
Aumentala resistencia de 1a gomaa la abrasión.Se emplea

para aisladores eléctricos.EnFlas plantas de Zn- electrolitico se

emplea para separar cobalto porel método de Tainton.

Existe una lámpara de Vapores de teluro Similar a la de va­

pores de mercurio.

Algunos compuestos de teluro tienen propiedades antidetonan­

tes.El teluro coloidal es fungicida.Además se usa en odontologia

aleado a la plata y al oro.

El Teoz comunica a los vidrios una opacidad blancu.Existen

colorantes que contienen teluro.
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Capitulo Segundo

METODOS DE SEPARACION DE SEBEHIO Y TELURO

1°LEÉÉEÉQ¿3293.92-144213qeie232 “¿ieragtegexessaigi 12)o­

Fundiendo en un orieol de Rose o mejor afin en un balón de

cuello largo y en corriente de eeloniuro o telururo de hidrógeno, nn­

hidrido selenioeo o teluroeo o sue sulfuroa, con cianuro de potasio,

se obtiene la transformación del teluro en telururo de potasio, y del
selenio, en aelenooianuro de potasio.

La masa fundida se echa en agua hirviendo. De la solución se

precipita el toluro, por oxidación del telururo, mediante una corrien­
te'de aire.

El solenio queda en solución y eo separa calentando el liquido

filtrado, previa acidulaoión con ¡cido clorhídrico. Lote métodoes
bastante deficiente, a causa de que una parte del teluro qyeda en ao­

luoión comocianuro de teluro y de potasio, y luego precipita con el

eeleuio.

2°) _¿étndo de Gonohy.rieroe.
La Separación se oasa e“ lu diferente volatilidad de loe

tetrubrflmuroe de los dos elementos, aus se obtienen tratándolos con

broma v ácido brnmhidrioo.
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El método debido a eu complejidad, resulta poco practico.

3°) Metodo de Norrie 1 Kingggn.

A una eolución de anhidrido eelenioeo y teluroec, en ¡cido

clerhidrico de mediana concentración, ee agrega eolución de ioduro

de potasio en gran exceso. El eelenio precipita y el teluro ee trene­
fcrma en tetraioduro. Se filtra; el eelenio reducido se lava con ic­

duro de potaeio, luego con agua y se peca.

Comoobservan loe mismoe autoree el mótodc de eeparacióu no o­

frece seguridad suficiente y nc ee cuantitativo.

4°) nótodo de Iannaeh 1 Miller.

Deuna eoluciñn clorhidrica de anhidrido eelenioeo y anhidri­
do telurolo ee precipita el eelenio por reducción con clorhidrato de

hidroxilamina, quedandoen eclución e; neiurc.

La eeparación no ee completa si no ee cuida que la eolución eea

fuertemente ¡aida y muyconcentrada.

Se hierve, ee filtra y se evapora el filtrado para eliminar
el exceeo de ácido.

La eeparación del teluro se realiza agregando gran exceeo de

amoniaco y luego 1a eal de hddroxilamina; ae requiere una gran can»

tidad de esta última.

5°) metodo de Giovanni Fellini.

Si a una eolución de anhidrido eelenioec y teluroeo debilmen­
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te acidifioada por ácido clorridrico, se agrega una eolución eatura­

da en frio, de tartrato ¡cido de amonio, y una eolución de ácido tar­

tdrico seguida de eulfato de hidrazina.50 rñduce el eelonio, que pre­
cipita, y quedaen solución el teluro.

La proporción de solución .aaturada de tartrato amonioa que de­

be agregarse, varia de 50 co a luu oc, para una cantidad de anhidri­

do eelenioao o anhidrido teluroeo correepondiente a 0,1 gr a 0,5 gr.

La preferible el empleo de tartrato am‘nioo a una Ioluoión de
ácido tartirico.

LOSresultados con buenos en ambos casos, pero mi. seguroe en

el primero.

no debe emplear-e una gran cantidad de sulfato de hidrazina pa­

ra la reducción completa del eelenio. Esta, ee ootiene en mejores

condiciones, calentando alrededor de dos horas, a una temperatura de
50 a60°C.

El liquido aoorenadunte debe ser limpido e incolores luego ee

agrega una pequeña cantidad de hidrazina para asegurarse que la ee­
paraeión ee completa.

Se recoge el aelenio sobre un filtre tarado, ee lava con agua

caliente. luego con alcohol abaoluto, ee eeea a 105'6 y ee peca.

Se debe emplear el eulrato de hidrazina y no al clorhidrato

porque Cate aepara tambien a1 teluro.
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Del líquido filtrado se precipita ol telurc, con una corriente

de ¡cido sulfhídrico. Se recoge el precipitado sobre un filtro y se

lava con agua. El filtro y el precipitado se ponen en un crisol y
se tratan con ácido nítrico fumante de densidad 1,52. Se elimina el

exceso de ácido nítrico fomente a baño de maría. Luego se recoge y

se disuelve en ¡cido clorhídrico. Despuóscon solución de cloruro

de bario se precipita el ácido sulfúrico formadopor oxidación del
culture.

Se filtra y en la solución clorhídrico que pasa, se precipita el
teluro con clorhidrato de hidrazina.

Se debe evitar el empleode sulfato de hidrazina, porque el telu­

ro del precipitado fresco, es un poco soluble en ácido sulfúrico aún

diluido.

El teipro se recoge en un filtro, se lava con agua y luego con

alcohol, se seca a 105°C y se pesa.

5°) Metodo de Keller (13).

Se funda en la propiedad del teluro de no precipitar de sus sc­

lucicnes fuertemente clorhídricas, de densidad 1,175, con snhidrido

sulfurosc, mientras que el selenio se separa cuantitativamente.

Unavez obtenido el precipitado de selenio y teluro Juntos, se

disuelven en ¡cido nítrico, y ls solución es eVaporadahasta seque­
dad a baño de maría.

El residuo se disuelve en 200 ml de ácido clorhídrico, de densi­
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dad 1.175 y 1a solución se calienta hasta expulsión de todo el ici­
do nítrico.

La solución se satura con anhidrido sulfuroso de 15° a 22°C.

El selenio depositado ae lava primeramente por decantación con

(cido clorhídrico de densidad 1.176, luego con agua fria para eli­

minar el ¡cido y finalmente se trata en el mismovaso, con agua hir­
viendo, la cual transfonma el selenio rojo en la variedad granular.

¿1 solenio se pasa a un crisol de placa filtrante donde se laVa

cen alcohol, se seca a 105°o y se pesa,

El teluro contenido en el filtrado se precipita asi: se agrega
15 ml de solución de ¡cido sulfuroso y lO ml de clorhidrato de hi­

drasina al 15 x añadiendo luego 25 ml de la misma solución de sulfu­

rose.

Se mantiene a la ebullición hasta que el precipitado sea rdeil

de lavar y LI misma debe durar aproximadamente 5 minutos.

L1 teluro precipitado se pasa a un crisol de placa filtrante
donde ie.lava con agua caliente hasta reacción negativa de cloru­
roa, y luegd con alcohol. El crisol y su contenido se secan a 105°

y finalmente ae pesa.
Este metodo fuó usado varias veces en el curso del presente tra­

bajo.

7°) metodo fundado en el empleo del ¡cido citrico 514).
El ¡cido citrico, comotambión al tartdrico, posee la propiedad
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de disolver grandes cantidades de anhidrido teluroso (Ten/2).

El I9¿.n10 y el telurc se precipitan con ¿cido sulfuroso e hidra­

zina; lucro, se los oxida con (cido nítrico de densidad 1,26. El ex­

ceso de acido ae lo elimina por evaporación, y los óxidos se disuel­
ven en la menor cantidad posible de solución do hidróxido de sodio.

Esta solución se adiciona con suficiente cantidad do otra de ¡ci­

do citrico de 3 a 5 %de concentración. y lo.ml do solución al 25 fi

de clorhidrato do hidroxilamina. La solución so calienta a 90°Cy se
la mantiene a esta temperatura, durante cuatro habas.

El selenio precipita completamente.Se filtra, usando un crisol

de placa filtrante: ce lava sucesivamente con agua caliente y alcohol,

oo coca a 105°c y ae pesa.

El filtrado ao evapora hasta tenor un volumende 50 ml y oo preci­

pita el teluro de acuerde al procedimiento que emplea ¡cido saltaro­

so y clorhidrato de hidrazina, detallado nn el motodode Keller.

8°¡m6todo fundado on el empleo de ¡cido oxalico.
La solución que contiene al eolonio y teluro oxidadoo. oe neutra­

lisa con hidróxido de sodio; se agrega suficiente cantidad de acido
exilico frio para rodisolvor ol anhidrido toluroso del primer preci­

pitado. Se diluye la solución a 100 ml. oo calienta a 90°C y oo le

agrega lo ml de clorhidrato de hidrasina al 25 5. Se mantiene la so­
lución a 90°C durante cuatro horas.

So filtra ol selenio precipitado y se seca a 105‘0.
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Loa liquidos filtradoo y las aguas de lavado ae reúnen y evaporan
hasta reducir el Volumena 50 m1.

En eata aoluoión ao precipita el telure mediante ¡cido aulturoao

y clorhidrato de hidrazina.

9°) método de Divera 1 Sohimece (15).

rara separar aelenio de teluro, ae calienta la solución de ¡cido

celenioao y teluroao en ¿oido sulfúrico concentrado, con cuatro ve­

coa su volumen de una solución aouoaa de ¡cido eulfuroao, moderada­

mente concentrada.

Deapueade calentar durante algunos minutos. ee filtra para ae­

parar el selenio precipitado.

puegoae precipita al teluro. calentando el liquido filtrado con

¡oido clorhídrico y acido culturrao.

10°) Metodo de Berzeliual perfeccionado por Roee (16).

Se transforma el eelenio y el telurc reapeetivamenta, en ecle­

niuro y telururo de potasio, los cuales ae dieuelven en agua y ha­
ciendo paaar una corriente de aire ee depoaita aolamente el telure.

11°) ¡{todo fundado en el emeleo de aulfhidratc de amonio.

La eolución que contiene el eelenio y teluro ce trata con aul­

rhidrato de amoniov luego con ¡oido clorhídrico, preoipitando aa!

loa eulfuroa de aelenio y telure.

Se diauelven loa aulruroa con potaca y cloro, y la aolución obte­
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nido ge acidifica pooo a poco con ¿oido nitrico. Se calienta suave­

mente y ae adiciona nitrato de bario.

Se forma aad un precipitado dc sulfato y aeleniato de bario, que

lleva un poco de telurato. El aulrato ee deposita muynal en este me­

dio nítrico. pero ae evita ali el empleode ¡cido clorhidrico que po­
dria determinar una reducción parcial, tormflndoaetelurito no colu­
ble y selenito muyaoluble.

Se recoge el precipitado cobro un filtro, ae peca, ae porririza,

y ee trata con ácido nitrico diluido, a fin de diaolver el telurate
Para evitar la disolución dc un poco de aeleniato, no deben pro­

longarse los lavados.

En el liquido ae dooa teluro tratando con amoniaoo¡aulrhidrate

de amonioy ¿cido clorhídrico, dieolviendo luego ol precipitado o

por lo menos el toluro contenido en 61, con agua regia muy poco ni­
trioa, elñninande enteramente cl ácido nitrico 7 reduciendo con dci­
do aulfuroao o eulfitc de amonio.

El precipitado de sulfato y seleniato de bario ae deacomponepor

ebullición con carbonato de sodio, ae filtra, ee acidirioa por ¡cido

clorhídrico y ae prodipita con amoniaco, aulfhidrato de amonioy (ci­

do clorhídrico. Se rodieuolve en agua regia muyclorhidrica, ae eli­
mina el ácido nitrico y ao pr oipita con ¡Sido sulruroeo, ol aelenio.

En este mGtcdc loa doaagea con aproximadoa.



12) Métodode destilación (17).

Está basado en la Volatilidad del cloruro de selonio,de una co­

lución en (oido sulfúrico,cuando se la trata con corriente de gnc

o1orhidrioo,mientras que en las mismas condiciones el cloruro de
teluro no es Vol‘til.

Los aparatos usados con limblee.Conoisten en un frasco de des­

tilación Eire: de 150 cc,oon un tubo de vidrio cerrado en la cabe­

za del cuello y extendido interiormente 7 mmde la baso del frasco.

El tubo de condensación se sella directamente en el cuello del

frasco cerrado en la parte superior.

Los reoibidores son tres frascos lavadoras Drexel,oerrados y

conectados al final del condensador por medio de una Junta almeri­

lada de vidrio.Dichas botellas se llenan al principio de 1a dotar­

minación con agua destilada.

La muestra de selenio y teluro,so introduce en el frasco por
medio de] tubo cerrado.So lava la muestra con bastante sulfúrico

de peso eSpecIfico 1,84 y se lleva el Volumende la solución al­

rededor de 50 m1.

El ¿cido clorhidricc proviene de un generador y mediante un

tubo de vidrio se introduce en la srlución sulfúrica.El genera­
dor est! formadopor un frasco de tres litroa,dentro del cual

por medio de un embudogotero,se introduce sulfúrico concentrado.

El segundo y tercer frasco contienen sulfúrico concentrado.
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El otro frasco es una botella vacia.

El balón de destilación se calienta por medio de un mechero

Buneen.Latemperatura se controla observando el sulfúricc.cuande

se desprenden humossulfúrico. (300 a 330° C) se reduce la llama.

La destilación continúa hasta que haya pasado todo el selenio

lo que requiere ordinariamente de trea a cuatro horae.El selenio

deetiladc se recoge en un recibidor y se detenmina despues de trans­

ferirlo a un vaso,paeando anhidrido sulfuroeo por la solución a

una temperatura de 15 a 22°C. De este modoprecipita el selenio de

la solución fuertemente clerhidrica. Se lo deja asentar, se lc la­

Va por decantación con agua caliente, para transformarlo en la va­

riedad gris y granular. Luegose lo pasa a un crisol. ee lo lava

eonalcohcl, se seca a 105°c y se pesa.
A la solución de teluro sobrante en el balón de destilación

se le agrega agua, de modoque la concentración de sulfúrico sea

menos dwl 25%. Luego, se agrega acido clorhídrico en una propor­

ción tal que quede una erlución al 7%.

En esta solucion se precipita el teluro, agregandoeulfuroao

y clorhidrato de hidrazina, de acuerdo al metodo de Kehner y lam­

burger ( J.A .Chem.Soc.gg,387(1908) ).

Resultados: el metodo es bueno tanto para grandes 00m0pequeña.

cantidades de eelenio y teluro.

Comegariq
Gualitativamente el selenio T el teluro presentan el siguiente
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problemn: no se posee, en general, métodos que presentan una buo­

nn,1íp1da y fácil separación de los mismos.

Los métodos conocidos ofrecen la. sigpienteo oaraotoriotioaa:

1°) Son buenoo,poro separan amboselementos oonjuntananto.

2°) Noexigten.m6todoa que ponnitln una ¡aparaoién cuuntitativa

del aelenio y 01 toluro m ¡us mezcla...

3°) TampocoexistonlnótodOI que, sin ¡apurar OLEHtitBtiVOuontO01

selenio del toluro de sus mezclas, ponmitau 1a seguraoifin par­

cial docualquiera de los dos al estado puro.

-----.OQ-- oq­



Segundakart.

AS’ECTO CUALITATIVO ï CUANTITATIVO D a PRGBLEAA

ESTUDIO QUIaICO Y ShISTAHOGRAFIVO DE “OS CRISTALES OBTENIDOS

Capitulo rrimero

rREkARAGIUNES Y OrEHAGIUNES PREVIAS.

Se estudió la aoaiñn de cada una de los siguientes iodurOB:

de metilo.etilo o iaopropilo.aobro el selenio y el teluro,á191a­

dos y en.mezolas,por dos procedimientos distintos:

1°) Acción del induro de metilo sobre 10g eicudoe olanentos ¡911­

cando la técnica empleada según Gattermnnn-nielaud para la ob­

tennián del 10mm de teni]. magnalin.

2°) A0016. directa de cada uno de los citados ioduros de alcohíln
sobre;

a; loa mencirnados elementce,aislad&¿ento, y

b) sobre sus mezclas, de ocupacioión conocida.

Se grooediá primeramente, a la preparación de los siguientes

Compueatelz

Ioduro de metilo.

Ioduro de etilo

loduro do inapropilo



y a la deshidratación de:
alcohol metilieo
¿ter etilice

1°) fregaración del ioduro de metilo (18)

En un balón de 500 ec,provieto de un condensador vertical,

se colocan 36 gr (exceso) de alcohol metilico, alrededor de 10 gr

(exceso)de fósforo rojo y lOO gr de iodo pulverizado, el cual se

adiciona poco a poco, en el interValo de una hora, mientras se a­

813i.

El condensador es momentáneamenteseparado del balón durante

la adición del iodo.

El balón se enfria externamente con agua fria, ci es necesario.

Se deja una noche.Se hierve en un baño de maria, con una con­

densador a reflujo, durante una hora.El contenido del frasco debe

ser destilada a baño de maria y recogido en un recipiente con agua.
enfriado con hielo.

Se continua 1a dvatilación hasta que 1a mavor parte delliiqui­

do haya destilada y no quede substancia aceitosa en el condensador.

E1 residuo es una eolucián concentrada de fósforo y ¡oidos fos­

fóricos con el exceso de fósforo rojo eólido.Este residuo se dese­

cha.

El destilada se agita con agua para sacar el a1cohol,y luego

con soda cduetica diluida para sacar el exceeo del iodo libre.



Debeemplearseáficalisuficiente para que la capa inferior,

quede inoolora. Esta ee separa, ee seca con cloruro de oaleio

granular ( 6 gr) y se destile.

El ioduro de metilo ee guarda en un frasco de color caramelo

bien tapado, y ee conserva en la obscurided.

La reaccifin desarrollada es la siguiente:

P +5 i-w 15
r 15 4 4 neo-+5 H I 4. ¡A0453

5 03533 e 5 IH-—+5 ¡CBS-+ 5 HBO
..——.—

5 casan + 5 I + r-—;5 ICH3+ r0¿Hs+ H20

El ioduro de metilo hierva e 52°e y su densidad es 2,27.

Rendimiento teórico: 63,3% .

Rendimiento obtenido: 61,9%

Preoaueionee: Bar que tener cuidado de no elevar mucho la

temperatura. Es conveniente trabajar en corriente de anhidrido
oorbónioo.uoeotroe no lo hicimos.

2') :separuoiïn del ioduro de etilo (18)

Fué obtenida siguiendo la tóanioa anterior.
Hierve e 72°C.

Densidadnl,9?5

kendLniento teórico: 78,6%

Rendnniento obtenido: 48,8»



- 36 ­

3°) Pregaración de ioduro de iggggopilo (19)

Se ponen: 70 gr (exceso) de iodo,45 gr (exceso) de gliceri­

na y 30 gr (exceso) de agua en un balón de 250 cc,conectado con

un refrigerante al extremo libre del cual se recoge el d stilado

en un erlenmeyer.

Se adiciona gradualmente, en pqqueñoa trozos lO gr de fóeforo

amarillo,el cual ee cortado debajo de agua y colocado en el balón

con ayuda de unas pinzas de hierro.

E1 agregado de un nueVOtrozo ee realiza cuando ha cesado 1a

reaccifin del anterior.Una vez finalizada la adición del fósforo

se calienta el balón sobre tela metalica hasta que no destile mie

liquido aceitoeo.
E1 destilada ee vuelto al balón. ee redeetila, lavindolo euce­

eivamente con: eoda ciustica al 10%,con eoluoión de tiosulfate

aproximadamente0,l¡, luego eoda ciustica al 10%y finalmente con

agua. Se seca con cloruro de calcio durante veinticuatro horae y
se fracciona recogiendo 1o que pasa entre 88° a 90°C.

La interpretación de 1a reacción que tiene lugar ea la siguien­
te:

5P+15125213
5r'13+15 neo: 15nz+suom3

O OH CH I2
5 GH OH + 15 HI 3 5 GH I + 15 320

CHQOH 0321



o 8531+ 1L a: = o E251 + ¡o 12una: la

Rendimiento ¡062100! 00 2 (Wu gr)

anual-Sonia antanIonvo p x62 gr)

Busto de ebullición n 09’0

museum 1.?“
6°) gglhtdrataatña do a¡gaha¡ nattgiao (lo).

b. anltanta al alaahal naaíxtaa una o ana horno a rotluja con o;

da hidrúnsdo no votante nóliao. ¡abra nano de maria y ao daettla ¡ua­

ga dir-atanonta. sa ranas. 1a rraaaiin qua pana antro 68-68'3. Ba

deja veinticuatro haran ¡obra aa1 viva raaaaatamanto calainala, on
ana provar-tin da ¿u t an vano y aa raaaatiln ¡abro bano de maria.

con cola-la recogíanao 1- rranoiin qua pana antro oaggp‘c.
Las traia! da agua ao oiimi.an calentando a reflujo 01 allehol

¡en 1 a do linadnraa da aaloio 1 daatilando la traaalin qua pana a

tanyaratura aan-tanta. trabajando aon anitaaa raattttaaaoan 1 tananb
de precaulionaa para avitar 01 consaato del alcohol con 01 aire.

Conservación :

so oolaan un franco con tubulalura ¡at-ral unido,

pu! nadia da un corcho, a1 tuvo a.) ratrigaranta. A 1a tubuladura

aa una snn una gana. un tuaita Jon cal viva o cloruro da nal-ia que

Isolda la entrada da aire húmedo.



5°) 22!h1dr.t..16h del ¡ter etilico 581)
Se pone ¿ter comercial en un balón provietc de refrigerante a

reflujo (tigo eapiral ) colocado cobre un baño de múria.

Se deja correr leido aulrúricc concentrado a travle de un en­

budc gotero. La duración de eeta operación ee de cuarenta y cinco
minutos.

La cantidad de ¡cido eultfirieo empleado debe aer ia dbeima par­

teenypeao, dc 1a cantidad de 6tor. Beta meaela ae calienta a reflu­

jo durante una hora. Luego ee deetila c1 contenido del_ba16n emplean­
do un refrigerante a bolae y recogiendo el ¿ter deetiladc en un ki­

taaato, eobre hielo, cuyo tubo lateral lleva una sona que llega a 1a

euperrieie del cuelc.

Para eacar ¡ac ditinae traaae de alcohol y agua ee pone el ¡ter

en un frasco eeco conectado por medio de un tubo en U invertido, a

en tubo seco conteniendo clcture de caicio, aulrate de cobre anhi­

dro o cintae de ecdio ebtenidae panandc el natal per una prensa. cui­

dando que ee hallen el menor tiempo poeible en contacte con aire, y

a raadn de doc c tree gramca de cintaa de aodic por cada kilo de 6­

ter etílico. Si hay apreciable decorondimientcde hidrógeno, 1a can­

tidad de ecdio debe agregaree poceaa pcec en el intervalo de doce

hcrae.
Cuando toda la reaccian ha ceeace y la! cintae remanentce que;

¿.n br111.nt.¡, 1. botella ee tapa Gonun corcho y ao coloca en un
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lugnr trio y lejos do la llama.
nosotros dOIOOIIDIol Gter amplonndocintas de sodio.
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Capitulo Segundo

COMPORTAMIENTO DEL SELENIO Y TELURO, AISLADAEENTE, CON LA

SOLUCION ETEREA DE IODURO DE METILO.

Se eneeyó ln obtención do oompueetoa tornadoe por adieión

de ioduro de motile con eelenio e teluro, emple‘ndoeepara elle la

téeniee que preoonizn Gnttormnnn- «ioland, para ln obtención del

bromuro de renil magneeio (82). Ee deeir, le tóenion que ee eigue

generalmente pare 1a obteneión de loe donominedoeroeetivoe de Grig­

nari.
No ee del oaeo hneor nayoree ooneidorneienoe eebro eetoe reeeti­

voe. noe limitaron" a reoerdnr que oiertoe olenentoe (ng, Zn, ete.)

ee dieuelven en 1a eoluoidn de ioduroe de eleehiloe en Gter anhidro,

y que los oonpueetoo reeultantee preeentnn dee prepiedndee fundamen­
telee:

n) Roaoeionnn oon loe eonpueetoe que poeeen hidrógonee llbiloe.

b) So adioionnn n lae dobloe ligndurns.

1') Cneodel teluro.
Se empleó un belón de un litro de fondo redondo,

eon cuello provieto de unn rnme lateral eeeendonte. En el entrene

del cuello so adaptó un refrigornnte oorrndo n eu vez por eu etrn

extremidad oon un tubo provieto de elerire de eeleie.
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Al tubo lateral se adaptó unn ampolla de decantación desde la

cual ee hizo gotear la soluciñn de ioduro de metilo en Oter.

Se introdujo en el ba16n polvo de teluro, al que se agregó, po­

co a pedo, una solución de ioduro de metilo y ¿ter en la forma que

queda expresada. Una ves añadida la cuarta parte de la disolución
se esperó un cuarto de hora y comono se ohsanara reacción se calen­
tó la mezcla a bano de maria durante unas doce horas con resultado

igualmente negativo.

2°) Caso del eeleniq.

So realizó la operación con oelcnio, en lugar

de te;uro, siguiendo el mismoprocedimiento y obteniéndose tambión

resultado negativo, es decir, no se observó reacción.

Queda establecido que el metodo corriente que ¡e emplea para la

obtención de los ioduros de alcohil-metal, no es añlicable al caso

de los correspondientes derivados del selenio y del teluro.

Establecido lo que queda expresado, se procedió a ensayar la

acción directa de los ioduros de alcchilc sobre sl selonic y el te­

1ure, es decir, ein empleo de Oter, con los resultados que nds ade­

lante se indican en este trabajo.



Capitulo Tercero

A) TLLURO

1°) ¿ación directa del igguro de metilo sobre el telure.

o) Técnico empleado (25):

En un balón de 200 ml, ee colocan 3 gr de

teluro en polVoy lÓ gr de iodure de metilo. El cuello del balón ee

cierre a le llamo y ee eeliente 58 horas o unos 80°C aproximadomene;

cobro baño de noria.

Al cabo de eete tiempo el balón oon ou contenido eo entria pri­

menoal eiro, luego con hielo, doepuóe de le cual ee rompe el cuello

ein peligro alguno, pues no hay aumentosensible en la presión into­
rior.

Le extraeciOn del compuesto ee efectúa diroetemento tratando el

contenido del belen con dlororonno, en Ventas operaciones oueeeivee.

Debeusarse la menorcantidad poeible de disolvente. El liquido clo­

rofórmico calontado a baño de maria, ee filtre en caliente y quede

un residuo que contiene iodc, carbono y parto del teluro.

Le reacción entre el telure y el iodoro de metilo oe muyr‘pide

a1 principio, luego ee vuelve lento y finalmente parece que ee dee

tiene, eún prolongandoel calentamiento. Pero el ataque del teluro

no ee completo, aún en presencin de exceso de ioduro de metilo y
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prolongando el calentamiento.

Dejando evaporer lentamente el disolvente ee obtienen hermoso­

eriatalee de color roJe vielioeo.
Esta reaeeión ee reversible:

¡ao-100°
Te+ 2101-15z «(01151213

100°

y pr eenta la siguiente particularidad: a temperaturas entre 80' y
100°C, se deaplaza el equilibrio hacia la derecha.

A mayor temperatura el compuesto formado ee deedobla, y el equi­

librio se desplaza hacia la izquierda.

En la práctica eonviene no exceder mucho de 80°C.

Para facilitar la fernaoión de Te(CH3)212lo mln práctico ee,
comoee realizó, calentar la mezcla ¡obre baño de haria a ebulli­
eibn.

Se acuerdo a1 método con eultado se emplea un ligorc exneeo de

ieduro de metilo con respecto u lo indicado por la ecuación de reac­

ción; para 50 gr de teluro, empleando ll2 ar de ioduro de metilo o

nea en la relación 1:2,1.

Nosotros en cambie hemos mnpleado las siguiente: proporcionen:

Te: 3 gr. IGH3: lOgr ( Densidad : 2,27 oa decir 8,40 mn)
e sea una relaeión molecular aproximadamente de ln 3,04.

De esta manera ee mejora el rendimiento priotido, pues hemos eb­

tenido el 67 fi en lugar del 50 %'queindica la bibliografia.



b) Propiedades del compuesto (btenido.

A la preaibn ordinaria, a 127°o ee descomponeein fundir previa­

mentez En eata desoomyoeieiónee libera iodo,earoono y teluro y,

a nuestro juicio, la eauaeión fundamental de desoomyosioiñn puedo
ronmularse asinT0 4'
oler: alifiooo persistente

Solubilidnd:

Loscristales son solubles en diveraoa disolventea.Se

eneayó ounlitativamente,con los indicados en ol cuadro I.

En agua fria es inaolublo.:or ebullicián prolongada produce una

afiluoión anaranjada rojize.de la cual por enfriamiento ae obtiene

el ioduro, quedando1a solución inoolcru. Según lu bibliografia een­

aultada ae produce la siguiente reacción:

'I'e (6113;212+ 21120=> To (035)2(on)g+ 2m

Ademásdetorminnnos la eolubilidad en olomromo, a diferen­

tes tunperuturus,quo no se halla registrada en la bibliografia.
La determinación ae ereetuó utilizando el aparato de Victor ue­

yer para solubilidad, y obtuvimos los siguientes resultados: (24)
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Tempernturao Coof.on 3% g de sol. en G % g de dieol.

0° 1.55 1,57

10° 2.16 2,20

20° 2,81 2,89

50' 3,51 3,63

40° 4,47 4,67

50° 5,77 5,12

Conestos valores eo construyó el gririoo (1), donde lo solu­

bilidad oo exprese en gramos de producto por 100 gromoe de disol­

vente y por 100 gramos de solución.

El oloroformo mpleodo hierve e 61’0.
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Accion del Oigz húmedo.

El diioduro de dimetil-telurc ee tranefor­

ma en lacAbaee por acción del óxido de plata húmedo, recientemente

preparado. rara ello ee dienelVe eeparadamente 56 gr de nitrato de

plata y 10 gr de hidróxido de eodio en 500 ml de agua. Las solucio­

nes ee hierven y ee mezclan. La mezcla ee mantiene en ebullición,

haeta que el óxido de plata adquiere aspecto granular. Se decanta el

liquido y el precipitado se lava por decantueión con agua caliente.
Finalmentese filtra (25).

Por otra parte ee pulveriza en un mortero 3 gr de diioduro de di­

metil-teluro con 2 gr de óxido de plata húmedorecientemente prepa­

rado y agua euficiente para hacer una pasta delgada.

Se conoce que 1a reaccion ee completa, cuando han deeaparecido

los cristales rojos de diieduro de dimetil-teluro.Ee conveniente

dejar transcurrir de media a una hora, moliendo de cuando en cuando

antee de filtrar, debido a que los cristales del ioduro eetdn expuee­
toe a recubriree con ioduro de plata, impidiendo ulterior acción del

hidrixido de plata.

se filtra el liquido y ee lava el precipitado (ioduro de plata
más exceeo de óxido de plata) y el mortero,oon agua caliente.

El filtrado (150-200m1),genernlmente algo opaleecente,centiene

1.34 baee,de marcadas propiedades Meicae.



Ea conveniente el empleo de un emeso de indo de plata húmedo,

(Ag.0H).

La rnaooión considerada es la iguiente:

2 AECE1‘TO(CH5)212 —>TO\CH3)2( 0H)2 + 21Ag
okioduro 0(base

Sr eVapom la aLbaee a 10u°0. A presión reducida (15 un) ee ocn:­

pleta el secado y le obtiene ita/¿base

H0\T/ crió e no) /cn5° 1vr‘i °\ou p' HO/\GH3 5

n’base (¿hace

La transformación de o( en (3base omnienza cuando cesa la ebu­
llición violenta del liquido; quedaun liquido aeeitoeo blanqueei­
no.

Continuando la eVuporaeiGn durante unos minutos el aceite forma­

do comienza a burbuJear violentamente, con eliminación de aga y que­

da una pelicula blama, semejantea una estancia cristalina.Eeta

es la G base.

Debido a la escasa solubilidad del AgOHen agua la base ee eb­

tiene invariablemente mis o menoscoloreada, Variando los colores

del castaño claro al oaetafio obscuro. Kara obtenerla inoolora se
1a redis uelve en 1a cantidad suficiente de agm.
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Se filtra para separar el óxido de plata ineeluble, y se lleVa
e eequedad nuevamente.

Cuandoa partir de 1a 5 base se deeea obtener el /ádiiodure, ee
haee aetuar sobre Gata, leido iodhidrioo. Í

La téeniea que ee eiguió ee la siguiente:

Se disuelve la lc base, recientemente preparada en agua y ee haoe
actuar leido iodhidrieo, de denáidad 1.5 eon ayuda de una cureta, ee­

bre la loluoien de fl baeo contenida en un mortero.
Cuandohan paeaao unos poooa mililitroe de la eolueién de leido

iodhidrioo ac forma una naaa viaoosa negra, que ee vuelve quebradi­

za por trituraeión . Se 1a pulveriza finamente.

Se repite variae veoee la adioien de ioide y eubeiguiente pul­
rizaoión.

Comoel polvo de color púrpura que ae forma ee muy penado ee de­

poeita rlpidamente, pennitiéndoee aei eu separación del liquido ola­
ro aobrenadante.

E1 diordnre ee recogido y mantenido en un deeeoador al vaoie
¡obre cloruro de ealoic e hidróxido de sodio.

Se disuelve le eal en le eantidad minimade alcohol ¡etílico pre­

duoiéndoee una solución rojo eangre, que se filtra a traves de un
embudocaliente.

De esta solución, por enfriamiento ee depositan les cristales
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defidiiodnro. lo. cuales puedenser recristalizadon con ¡lechol
metilioo. Facilita la orintaliznoiGn 1a adición de unn. gota: do
¿oido iodhidrioo en el disolvente.

El color de lo. cristales varía siendo algunos nogruzooay
otros de color verde iridiuocnte.

Peso del ocnpuosto obtenido: 2 gr

Rendimiento: 66,66%

-----00°---- .­
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c) Eltudio quimico del milmo.

Dosaje de tcluro.

Se ciguióel metodo indicado por Scott (26).

El compuestoce trata en un vaso de precipitadcc, con (cido

litrico concentrado y cc llcVa a sequedad.

El reciduo oe disuelve en 200 ml de ¡cido clorhídrico de den­

sidad 1,175. Esta colución ce caliente, y cuando llega a ebullición

ce le agrega 15 ml de eolucifi- saturada de (cido culfuroso, lO ml

de una solución al 15%de clorhidrato de hidrazina, añadiendo final­

mente 25 ml de la solución de lcido culturoco.

La ebullición se continúa durante cinco minutos, para aglomerar

el precipitado de teluro, y resulte fioil lu filtraoián. Esta cc
realiza a travel de un crisol de ¡laca filtrante l G4, se lava
el precipitado con agua caliente, hasta reaccion nega iva de clo­

ruroo, luego con alcohol y finalmente el crisol y cu contenido ce

coca a 105°c, ce deja enfriar en desecader y se filtra.
Se efectuaron cuatro determinacionec:



l ¡name reee de :eeo ori- ¿0.0 te ‘l'ex rr-ed. I ‘l'e‘riool yi I

I u° euetAIarrllsufran?) tu) (er hr) .! (sr)
3 1 0,3155 25.uezo 0.0666 30.92 Ï

2 0.3050 ' 26,0111 0.094s 30,95
¡ —.——wr _ 30.96 31.01

l g ' 0.180: 25,9710 9,0553 a; “h. í .i w ,l

(1) El dato teórica m6 oeleulude consideme tundmentel..ente

por lo que nie adelanto ee exprrne, que le tehule del compueste ee

10(0H3)¡Ig.

Doeaje de carbono e him-620110.

Rene element“ fueren deter­

¡lindos por el mitadesde Llena (27), y en tem en‘loge el eeee de

lee eenbinnionee que eontienen hel‘genoe e eeurre. ee deeir, egre­

gandoe la ¡avecina que Contiene e le. eueteaeh een ¿una de eebre,

«remate de plome en poleo, y el tube de ee-bueubn en eu pote ente­

rior, une cepa de 15 e 80 en de amante de plomo, que retiene el 10

de l:an Jerome de iodnro de plomo, y el telurn bejo le rom de
telento. E1 eerbono y e]. hidr‘geno. son fijedee bajo 1a fer-e de

anhídrido oarbbnioo y ¡gun reepeettnmenze, en tube. de eheereióe
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que zonttoncn hidrlxldo de potasio 1 cloruro do 0.1.10.

Se orootuaron lll siguiente. determinaciones:

1’)

lnv.+ Suit. 2 gr 7.8570 coadoup. g gr 62.449
m. g " 7.0995 Int“ g 32.417

aun. a " 0,1575 aoa g " p.052

c¡;oulo de o.
log factor 0 g 43678

log 00a e 6051

Goles sunt = 60441

174684

0 = 5.656%

olloulo de H

Ego dvnp. 3 gr 33.669 ¡og factor H 3 0‘894

anto. g ' 83.669 los ¡go = 30103

H20 ; " 0,020 00103 ¡nat a 80441
115428I2
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2°)

aav # dust n gr 7,997 coa desp g gr 83,4838

Nav z ' 7,337 antes e ' 82,4490

u c n 0,160 coz e ' 090548

G‘loulo de G.

Log raotor 0': 43573

log CC : 54158

colog gust g 79588

175319

c a 5,94%

21112112122;

HBOdesp 2 gr 83.805 log factor H 9 04884

antes g ' 93.793“ los Hzo g 32222

B20 a ' 0,021 00102 sunt 2 79588
116694

Promedio de la. dos doterminaoionen¡ c - 5,75% H S 1,44%

Teórico (1) C = 5,85% H = 1,45%

(1) De acuerdo a la fórmula Te(CH3)2I2



Donjo de todo.

Endeterminó“mundo el ¡“odo de Cartama)
En un tubo do viaria marchanJon, "rudo por un extrae do pn­

ndos gm.“ y nun", de2.6ende«han. ¡ptopan mono.
m bajopronta!n innata. nadan” ¡- una. do pinolugo. do
nado que caiga ¡1 fondodel hubo. II.- emular CII paroles. nro“­
dor«¿.50 gr donum. d- plntnuna. para¡"sunn- ln ru.­
0163total del magno. lo dejanour “nah. on 01¡una tubo,
do veinte n treinta sota ( l oo ¡proximamentoh de (oido nitri­
oo somontnde y mm“ (ox-ata de butaca“). procurandono no­
ju- lu ¡mr-des, y por última. u deja “alisar un tubuo. on 0,19
gr do la mueran HI‘OUI... evitando cuando-¡monto quo dota lo ponga

en contacto con o! Cono, y Ante. de que 01 tubo anos-no lo su".
¡1 copla». no“llanta duth diu born. a ¡sv-800%.“; unhor­
no “penal. protegiendo01 tubo con un nmhon d. bum-o. s. bisb­
ron tu. dotemimlcmu onla rom mudar...

¡mayo pon un cruel nao "¡af ng 18' Pm. Toór.
(1)

¡v Im‘(81‘)*PPdn(31') "1 (21') (mr) (sr) (er) (ar)
1 0.10óo‘ 'áágzozv cz.uavo 0,1339 61,7?

a um;oac 13,7370 16,6084 0,1880 68,08 68,68 61,09

a 0.0090 30.3990' 83.808? 0.1163 a.“

(1) Suponiendoque 15 “mula tu“. Tetonahlg.
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Odlou;g‘gg la fórmulg.

To: 30,96

G z 5,75

H3l3
100,91

Te . 30 96 ¡0'24 H 3 1,44 _ ¿2,
' IEVÏÉI 1,008’ 1°

C - 5.75 :0 478 I - 62 '76, o 9
' 12,010 ’ ' 126.52' '4

To- 024-1 H — 2142:5926

C Z U 48 :2 I _ 0 46 :2
0’21: ' 0’51 ­

Luego 1a fórmula m‘s sencilla el:

Te 02H612 que interpretaremonz

T0 (0 H3)212 y desarrol¿ada admito las siguientes for­
man iafimoraa:

/I ‘J /‘-J
/To / To

on5 \1 I \I
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d) Estudiocristalegrifico.
Se comprobóque les cristales de di­

iodure de dinetil-tolurc sen anieótropos, bitaicos, poeitivoe.pleo­
crcicos, de extinción oblicua. De estas caracteristicas ee infiere

que pertenecen al sistema monoclinico, comoee halle indicado en

los textos consultados (29).

La tecnica seguida para establecer lo expregado 1a coneignnmoe

más adelante, al ocuparnoe de la determinación del sistema crista­

lcgráfico al cual pertenecen los cristales de diiodnro de dietil­

telch Te(02H5)212, dato que no ee halla registrado en la litera­
tura.

Medición de los ángulos que forman les caras de los cristales

de Te (CH3)212.

Eu el estudio de lee (nguloe que forman las caras de

los cristales de diioduro de dhhetil-teluro, se observnron tree

curas prismiticas cuya existenoin no mencionale bibliografia con­
cultadl.

Los ángulos founadoe por las caras 100 y 501 pueden considerar­

¡caninvidcntes con los valores citados en la bibliografia, ya que

le aproximación del gcntómetro usado es de 1°.



V/z/

I financia. ¡o A VI Our; Prinmltiaa _

11 Gara L’rhm‘titn V11 ” " ¡una 3'11;qu A

1;: " “ VIII “ “

IV " “ IX P131001“ B

v sianaoldo de a n aura Priemlt10¡
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Oristgl I

Garni 1ra. medición 2a.. medición Media

Pinnooido do A 61°08' 61°08'
28°o4' 28°09' 28°06'

Cara Priomltioa 89°12' 89°17'
13°39' 13°20' 13°29'

Gnra prilmltioa 107°51 ' 108'3'7'
11°09' 11°08' 11’08'

Gara pri-mítica 119°oo' ¡19'45'
31°54' aa‘oa' 31°5e'

Binnooido de B 150.54' 151.03'
52°47' 33°17' 33°02'

Cara prism1t1oa 133°41' 134°2o'
11’41' 11°50' 11°45'

Gara priomltion 195’82' 196'10'
73°53' } 74°1o' 74°o4'Gara prismltioa 269'20' 269°20'
18°29' 18°59' 18’44.

Gara priamfltioa 837.49' 288°19'
} 43°51' 43°11' 43°31'Pinnooido de b 331'403 331°30'

51'03' 31°13' 31°06'
Cara priamfitioa 2'42' 2’42‘

11°53' 11'35' 11°44!
Cara priomfitioa 14'35' 14°19'

46°33' 45‘53' 46'43'
Pinaooido de A 61°OB' 6¡"12'

100 y 201
Domo 57°30' 37°04"

. } 37°35' 57°41' 37°38'Binaooide de A 75'05' 74°45'

Domo 219°20' 218”34'

} 38°48' 38°41' 38°44'258°08' 257°15'Binaooido de A
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Cristal II

Gara. 1ra. medición aún. medición media

Pinlooido a. A 180°39' ‘ 133°51' F27°42' 27°27' 87°54'
Gara priom‘tioa 208°11' 211°18'

17°56' 13°1a' 18°073
Gara priemátion 226°27' 229'36'

43°1o' 43°29' 43919'
Pinnooide de a 969.17' 273°05'

43°26' 43°19' 43°22'
Gara prismdtioa 312°45' 316°24'

16°25' 19'54' 18°10'
Cara prienitioa 329°09' 336°1e'

?30°Ub' ?23°42' Ï
Pinaooide de A 559°18' 2°19'

28°43' 28°41' 28°42'
Gara priamátioa 28‘01' 31°00’

16°25' 18‘17' 18°21'
Cara prismitioa 46°26' 49317'

>nz°25' 42°62' 42°oe'
Pinaooide de B 88°51' 91°09'

45°25' 45’07' 44°16'
Cara pr1amdt1oa 152‘16' 136°ló'

18'30' 17°42' 18°06'
Cara prinmátioa 160°46' 155°58'

29°45' ] 29°52' 29°48'Pinaooide de A 180°45' 185°50'

100 y 201

Dame 101°45' 101°25'

} 38°06' } 57°57’ 58'01'rinnooide de A 139°51' z 139°22'

Domo 882°00' 281'40'

26°57' } 39°25' 39°11'Pinaooido de A 320°67' 521°05'
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Cristal III

Caras 1ra. medición 2da. medición ¡odia

Pinaooide de A 129°11' 129°11' 1
28°19' J 28°15' 25°17'Cara prismdtioa 157°30' 157.26' 1
19°41' 19°1e' 19‘29'

Gara priamátioa 177°11' 176.44'
11°05' 11°19' 11'19JCara priamltiol 188'16' 188.03'
31°44' 31°57' 51°50'

r1naoo1de de B 220°oo' 220°oo'
44°32' 44°10' 44°21'

Cara priamátioa 264°¡3' 264°1o'
18°57' Í 19°oa' 18°46'Cara prismátioa 282°59' 285°16'
27°29' f 26°5r' 27°09'

rinaooide de A 510°28' 310°06' '
28°31' 29°04' 28°47'

Cara prismátioa 338°59' ' 339°10'
18'53' 18'23' 18'38'

Cara prismátifla 357°52' 357.33'
43°01' 42°59' 43°oo'

Pinaeoide de B 40°53' 40°32'
43°25 ' 43°3'7 ' 43°31'

Cara prismfitioa 84°45' 84°09'
17°os' 17°11' 17°oe'

Cara priamltiea 101°5c1 101°20' .
27°4l' 28°06' 27°43'

Pinaooido de A 129°31' ¡29‘23'

100 y 201

» o -‘. . 60 I

D°m° 6 3° } 37°55' 25 59 } 37-27' 57°31'Pinaonide de A 294°05' 294°oa'
. , "o v i 112°57'

D‘“° le ai J svoso' } 56'24' 37°07=Pinabotde de A 114°22' 76‘36'
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Orunl IV

Caras 1ra. medición 2da. medición Media

Pinaooide de A 273°45' 275°0u'
} 28°55' 27’29. 28°02'Gara priamitioa 301’18' 300’29’

18°24' 13°59' 18°41'
Cara prismfitioa 319°42' 319°18'

43°30' 43°50' 45°40'
Binacoide do B 3°12' 3’08'

} 43°49' 43°36' 43°42'
Gara priamütion 47°01' 46°44'

18°30' 18°40' 18.35'
Gara priamátioa 65°51' 65°24'

28°07' 27°48' 27°57'
Pinaooide de A 93'38. 93'12'

26°29' . 27°Oó' 26'49'
cara priomttioc 120°07' 120°IB'

20°05' 19°33' 19°49'
Gara priamltioa 140°12' 139°51'

42°47' 42'35' 42°41'
Pinaooidn de B 182°59' 182°26'

43°58' 45°02' 45°00'
Cara prismátioa 225°67' 225”28'

18°31' 19°10' 18°45'
Cara prismática 244°2B' 244°38'

} 38°32' } 28°14' 28°23'Pinaooido de A 273°00' 272°42'

100 y 501

Domo 136°51' 127°b2'

} 38°Ol¡ } 37°48' 37°54'Pinacoide de A 164°52‘ 164°50'

Domo 303°04= 306“25'

} 38°31' } 57°5OJPinaooide de A 344"35' 344°13'
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2') Accióndirecta del ioduro de etilo ¡2220 el teluro.

Se aplicó el mismoprocedimiento descripto a1 ocuparnoa de la

acción directa del iodnro de metilo, sobre el teluro.Bero loa cria­

talea obtenidos de la evaporación del clorofonmo ee dieolvieren en

alcohol etilioo, de do de le obtuvieron nueVamentecriotalizadoa.

Estos cristales tienen color marr‘n rojizo y funden a 57°C, ein
descomposición.

La bibliografia consultada (50) indica el empleode las canti­

dades estequeemótrioae. en la obtención del derirado de etile. No

obstante, análogmuenteal caso del diioduro de dinetil-teluro,emplea­

moa un exceso de ioduro de etilo y Obtu'inOl un rendimiento del 25%

de diiodnro de dietil-teluro, en lugar del 20%comoindica 1a bi­

bliografia respectiva.
Empleanoa: 5 gr d= teluro y lo gr de Ieduro de etilo, que correa­

pondena la relación molecular ¡ig iente: 1: 2,7.
cdloulo del rendimiento:

De acuerdo a las cantidades eetequeonltri­

cae de la reacción Te+‘2102H5¿:9Te(02H5 )glg, le deberi‘aobtener

10,37 gr del compuesto.

De acuerdo a 1a bibliografia, el rendimiento ea del 20%ea de­

cir. 22074 ET.

keao del compuesto obtenido 2,552 gr. Rendimiento: 25%
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a) Estudio químicodel locura de dietil-taluro.

Se dos‘ en las cristales obtenidos toluro e iado, de acuerda

a las tóonioaa señaladas antorionmonte, con los roaultadas que a
continuación se detallan:

Doano de toluro.

Ensayo reno de rosa ori- ‘__;;;;—0fí;.-w;;;0 00” E0;

m’ aust.\gr) aol+To(gr) sol ‘gr) (gr) (gr)

1 0,100u.> 32,3061 “y 52,2775 l o,ozeáúÑ+h53;¿0
2 0,104 '55:30;54_mú 32.2734 0,029; 28,35

a 0,1003 32,3070 32,2732 1 0,0268 28,6

‘rome. Teór.

(gr) (ngkl)

28,4 29,03

(1)Gonsiderando que 1a fórmula

Dosaje de lodo:
Se efectulton

fuese: To( 0235)212.

I

treo determinaciones por el mdtodo

do Carina. 47 _ “w4_ _4 __

Ensayo reao do Pelo ori- Boa. ori- ¡eso de I fi from.

m' aua.(gr) a01+1Ag(gr) sol (RT) IAg (gr) (gr) (gr)
1 0,1006 18,713 18.607 0,106 57.48

2 0,1003 —E;;163 Ñ'22,057 0.106 57.53 57.57

3 0.1094 25;á¿6 "é3;í51 J,115 57.71

Toór.

(gr)

57.74



Se determinó 01 punto de fusión del compuesto: 57°C, que coinci­

do con el consignado en la literatura (31).

La composición teórica del TMCgHg,)312 el la siguiente:

To: 29,03 2

I i 57,74 7»

c3 %
n a 2,38 74

Los valores hallado. para el Te o 1 corresponden sensiblemente

a los de un compuesto de fórmula Tot02H5)212.

No ¡e dosaron el carbono e hidrógonn.



b) Estudio criatalcgrdrico.
Se realizaron varias obIervacionee de

1a siguiente manera:

se fijó un cristal de Te(02H5)213en un porta-ebjeto,interca1an­

do entre este y el cubre-objeto, aceite de ricino, Instancia en la
que no ee dieuelve el compuesto.

Se efectuó el estudio de eetaa preparaciones usando el microeeo­

pio orietalogrlfico, y procediendo del eiguiente modo: (32)

A) Observaciones ein analizador.

Los cristales presentan los siguien­
tea caracterce:

a) Color marrón rojizo, ee decir, een idiocrom‘tioos, pues en co­

ler ee dcbe a 1a composiciónquimica y estructura del cristal. lo

que detennina la abeorción de determinadas radiaciones.

b) rreeentan contorno orietalográrico prop o y definido. Luege

acn idi omorfoe e

d) Girando la platina canbian de color, es decir sen Eloooroicoe,
pues secciones de igual eepeaor, presentan por transparencia,dietin­
toe colores.

B) ObeerVacioneerealizadae con ¡icolee cruzados, luz paralela y

aumento pequeño.
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a) Determinación de las direcciones de extincion.

Se cruzan los nicolec de modoque cntec de colocar lc prepara­

ción el campodel micreccopio ce halle completamente cccuro.

Al intercalar entre loc nicolec cruzadoc el cristal, cc obcer­
van loc llamadec colores de interferencia.

Girando lentamente la platino la coloración ce decvanece hacta

llegar a la oecuridnd completa, ec decir que las direccionec de vi­

bración,¿‘y¡‘ coinciden en este instante, con loc hilos del reticu­
lo v por lc tanto, cen la direccifin de vibración de loe nicolec.

A1hacer rotar en 360° le platino, ec otnerva cuatro veces la
extinción.

Durante c1 movimientode la platino lee enleres de interferencia

no cambien, pero cu intensidad crece, eiendn nlxima cuando lee direc­

ciones «'y K estdn a 46° de lcs hilos del reticulc.
rara poder ectcblecer cual de lee doc direccionec eccx'y cuallf

ce utiliza una lámina de yelo auxiliar. obtenida por clivajc para­

lela c1 pleno de cmnetrin del ycco, cuyo efecto es producir un rc­

tardo en 1a marcha de loa rnyoc, y por Consiguiente, un cambio en

los colores de interferencia.

Si o('y ‘d'de la cocción del crictal en estudio coinciden ceno(y 3

respectivamente del yece, el retardo producido por esta última, cc­

ráa igual al producido por el cristal, ec decir que el rayo que



que vibra con mayor-tvelocidad en el cristal. vibra con mayor velo­

cidad en el yeso. Luego los retardea se suman, y el colcr de inter­

ferencia eube hacia el azul de la escala de Norton.

Si las direcciones de vibración están cruzados, es decir e1a('ccin­

cide ceng , yí'ccnddel loco, los retardo: serán de eigno centre­
rio,porque el rayo que vibra en el cristal con ndxlmavelocidad,vi­
bra en el rece con velocidad minima.

La foma de proceder es la siguiente:

1°) Se coloca el cristal en poeición de extinción.

2°) Se hace girar 1a platina 45°, para colocar ias direccionecd'

y ‘6', a 45° de los hilee del reticulo.

5°) Se coloca 1a lámina de yeso. La dixeccifin 1€de esta queda

en loa cuadrantes 2,4.

El color vira hacia el azul, de la que ee deduce que ollyíl

coinciden cond y Xdel yeso.

b) Determinación de la elongación.

‘ó‘coinoidecon 1a longitud de la sección del cristalmuegc ¡ete

tiene elongación positiva.
Son de extinción oblicua, pue. las direccioneeci' yx! no con pa­

ralelas a los ccntomoc de la sección, o linea. directrices.
\ Í

E1 ángulo de extinción, ee decir el formado pcral y‘6 cen las



líneas directrices, oe muypequeño.

o) Estudio de la. figuras de interferencia.

Para cu obIervación ee .utilize el microscopioconnicolos oru­

zadoa, condensador y objetivo de gran aumento, completado por la

lente de nertrand.

rara observar las finuraa de interferencia, la luz debe pasar e

traves del microscopio acia

Los rayos de luz reflejados tor el esPejo, polarizado: a1 pasar

por cl nicrl inferior, por acción del ccnfieusador convergen y ae con­

centran en el interior de la sección del cristal. A111se desdoblan,

salen divergontes y con captados por el objetivo ( que actúa como

lante superior ocnvergente), para dar una imagenreal, algp mi. arri­
ba del analizador.

La imagen que ae obserVn, se forma algunos centimetros más abo­

Jo del plano focal de la imagendel objeto. for ello para observar­

1a, ein cazar el ocular, es necesario intercalar 1a lente de der­
trond que fauna con el ocular un sistema de aumento.

rrooedimiento.

Se utilize el microscopio con espejo cóncavo, con.

denaador alto y nbjetivo de gran aumento.

1°) Se enfoca 1o preparación con objetivo de pain aumento (N°3) y lo



buon una ¡ooo!ón do poc. ¡aurora-anna“.
2°) Se la non al amoo de los un“ del "tiene. Se ombh 01 ob­
Jotivo por el 16.7,y ¡o han“ un ¡rn nun de ninja y de wash“.

3') Saintreduoo la lento de aortnnd. .
So observa al! 1a alguiento figuras

Unaorua de ¡cubra de bri­

:ol donigualos.orientado- ou: monumento a ln bno. del ro­
tloulo. 1/dos ¡orion de ramon"- un.“ colon“... en tom de
óvulos, relativa-anto oonn‘ntrioan n dos puntos. qu! constituyon
la “nda do lo. oie. Gptlooo.

Elton óvulos lo preoontnn onda vos ¡lo ani-¡trioOI hasta llegar
n unirse en una linea continuanIman“.

LI línea que uno n esoo dos puntos d. Inlidn do lo. ojo. Opti­

eol ¡nu-n el ¿15.511.4101.o. ojo. 62:10”.

notando 1; platica, el. Orun de nombrai; dilluns. formandod.­

hipórbolas. con tooo on las respectSVII ¡1116.5 de lo. ojos. quo

giran-en diroooifin contraria u la de ratnoidn.
aaa. 90° ¡o rooonntruyo 1a atun do ¡ambrn.

Se daduao no! que 01 cristal o. billion y que 1a ¡confia ob­--.I.

tonada en perpendicular a 1a- bheotruu ol y ‘6 .

o) Doterminnolfindel cisne óptico.

Obconidnh firum do lata-tarea 1. anterior. ¡o gin la plati­
n. hast. que ln du hiplrbolu queden10al! oópnrndn posible.
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So introdugo 1a l‘mlnn do yooo.b¡ color vara hacia 01 azul.

guanoel cristal tiene ¡1590 ógtloo go¡1t110¡
m1 estudio oriltalnpjrlfioo efectuado , puede desuso en resumen

qu0¡

1":

a.
3‘!

‘D

5°:

6.

Son 1612-0romitin 0| .

Son “tomorro- .

Son ploooroiooo.

Tiomwolongao Mn pooitiwa

Son de e1t1n018n oblicua.

Son hunter-a .

¡oz-tomenmuyprobablemontoa1¡gm mp“...

coco-00...-..



uuuacawan ao aínwzuymuw
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5°) ¿30166direct; del iaiure de iagprogilo aebreea teluro.

Se aiguJïla misma tónnioa que en los oaaos del ioduro de meti­

lo e iodnro de etilo sobre el teluro. cuidando de emplear un exce­

so de ioduro de aloohilo.

Las cantidades tomadas fueron:

Te: 3 gr IOSE8 : 12 gr.

que se hallan enla relación molecular: 1:5.

Calentando durante 50 horas a 80°C, se comprobó que no ae produ­

ee reaooión. Entonces, se oaLentó a baño de aceite a 101°c, duran­

te 12 horas mia, y como no no se observaba tampoon reaooifin, le oa­

1ent6 sucesivamente otras 12 horaa máx a 120°C, 12 horas m6. a 140°C

luego 12 horaa a 160°c y finalmente 24 botas mi. a 180°c, no obte­

niéndose en ningún oaao reacción.

En efecto. el teluro permanecíaen el fondo del balón sin alte­

rarae, y la oapa de ioduro de ieepropilo no ae ooloreó, ni disol­

vió parte alguna del teluro.
Por conaiguiente, este método no penmite lograr 1a combinación

del teluro oo“ el ioduro de iaopropilo.

-----oo.----­



-72­

B) SELENIO

1') ¿much del iggugggqpetnosobreel eelenio.
Se intentó con selenio 1a preparación de un compuesto análo­

no a los obtenidoa con teluro, empleando los mismos procedimientos .

Se obtuvieron los siguientes resultados:
Selenio con iaiuro de metilo.

Despuós de 41 hera. 25 minutos de caientamiento a 80°C, de

una mezcla de 3 grama: de selenio y 20 eramos de ioduro de meti­

lo, en un balón cerrado, so (bsorva 1a :rnmaoióu de una sustancia

de aspecto aceitoso, brillante, la cua; nn ea extrae con cloroformo.
Si a1 contenido del ba ón se lo trata con acetato de etilo, ae

ootiene un residuo que contiene selecio, y un liquido de dificulta­
oa filtración. A regando a este liquido, algo mia del doble de su

volumende éter etílico. ee puede filtrar facilmente a traves del

papel.
Por nVaporaoióndel disrlvente se obtiene un liquido aceitoso,

el que fue enfriado y destilado en las condicicnes que se indican
a continuacion.

El liquido aceitoeo obtenido ee enfrió:

1°) Con hielo maehacado y cal.

2°) Gon nieve carbtnica v acetona: Con esta mezcla ae logró'en­

friar a unos -30°C. A pesar del fuerte enfriamiento no fue posi­
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ble obtener satisfactoriamente la eeparación de cristales.
DeetiIAHdcel producto contenido en el balón,despu6c del ca­

lentamiento 1ndicado,a presi’n normal,so obtienen

A 44°C pnea induro de metilo.(3m1).

Entre 48°C y 50°C, destila un producto,en muyescasa cantidad,

de cole? amarillo,de olor muypenetrante y desagradable,que cris­

taliza en agujaa srlublee en agua.

Investigando en él selenio,no se compruebala existencia de
este elemento.Contione icdo.

Calentando la stltanciu que queda en el balón y que constituye

1a caeitotaiidaq de; producto formado,por encima do 5H°C,ee descom­

pone deeprendiendo .abundantea vapores de 10do,y queda un residuo

negro aoeitoen que contiene selenio y carbón,

Si otra muestra preparadu en la! mismascondiciones ce destila

a presión rechida (10 mm)ee obtienen los siguientñe rosnltadoc:

A 28°C pasa ioduro de metilo.

Entre los 28°C y 34°C destila en.muypequeña oantidad,la euc­

tancia que forma luego,agujas amarilias.

A 42°C comienza a pasar un aceite negrusco que contiene iodo y
selenio.

A1 llegar n 42°C, se desprenden vapores de iodo.

La temperatura sube rápidamente hasta alcanzar los 70°C,tempe­

ratura a 1a cual se recoge una sustancia más occura,con olor alma-­



cee fuerte que pasa hasta llegar a los 92°C, a partir de los cua­

les el tenmdmetrecomienza a bajar.

Ademicfue ensayada 1a solubilidad del producto aceite-o obte­

nido por calentamiento del celenio con ioduro de metilo. Loc reaul­

tado. hallado. figuran en el cuadro II.

Ante loa resultados negativas de las tentativas realizadas para

aislar del producto formado una especie quimica, 1a separando por

enfriamiento o aiolando por destilación, se procedió al dosaJe de

¡elenio y de iodo: en el liquido aceitoao obtenido, con los resul­

tados siguientea:

Se: L59%

I a 8,40%

Comopara la extracción y dilución del producto aceitoso, ce em­

plearon displventes carbonados e hidrogenadol. y no oonooióndoae

el comportamiento de aquél. ce omiti6 el doeaJe de carbono e hidró­

meno.

Distribución del aelenie 1 del iodo entre el producto liquido y el
residuo inarluble resultante del calentamiento directo de aelenio

1 ioduro de metilo.
Reafduo Liquido aceitoeoSe

1 9,43% 8.40%
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2°) Acción directa del lodmrode stilo sobre el colonic.

Se oalentnron 3 gr de selenin con 15 m1 de ioduro de etilo,

durante 50 horas a 80°C.

No se Erodujo reacción a;ggna.

5°) Aooggndirecta del iadurn de isogrogilo sobre ol aelonio.
Se calentaron 3 gramos de selenio con 15 m1 de ioduro de 1.o­

pr0p110, durante 50 horas a 80°C.

No se Erodnjo reagggfin algg__.

-._--.Oo----­
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Cuadro II

lg Disolvente Liquido aceituna
en fr_-1—o 'ÚÉ‘ÍÁíiÏntQ”

Agua , iniolublghI
Alcohol metilioo muy 'soluble inuïreolúble

W’B’tïi’iïá X muysoluble níuysoluble
azoteas ¿Hd-lili ' huy soluble

WÍÏÏÉÉír-lá m mmuysoluble muysolublí
Eter de petróle’e insolublo insolublo
Bomeno 91m1“. soluble paíáíil. soluble!
Sulruro de carbono innolublo imolublá

Tetraelamro de carbono ANiñólüblT_—nw'fifiólfiblï." '
Motatc de etilo muylolublo muysoluble
Alaohslmino. ¡au-cial. soluble parcial. solubló’
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e) MEZCLAS DE SELENIU y TELURO

Los ensayos indicados anterionnente, penmiten establecer 1a

siguiente conclusion: el Se y el Te, sometidos a la temperatura

de unos 80°C, a 1a acción directa de los iodnros de metilo o etii

lo, presentan un comportamientodiferencial, pues, mientras el Te

reacciona químicamentey da compuestos definida y de cierta seta­

bilidad, en cambi» el Se no lo hace, c si lo hace, produce compues­

tos de diferente tipo y estabilidad que el teluro.

En nuestra opinión, en el caso del selenio, no se produce una

reacción quimica definida y predominante sino, a lc sumo, procesos

parciales que conducen a 1a formación de una verdadera mezcla de

productos, en 1a cual no se puede individualiaar ninguno comoca­
racterístioo.

Tratamosentonces de aplicar, co“ fines analíticos, este diferen­

te comportamientodel selenir y del teluro, frente a la acción di­
recta de los icdurcs de metilo y etilc.

Comenzaremospor considerar directamente el problema en sus as­

pectos cuantitativos. En otras palabras: si 1a accifin de los icon­

ros antedichos, en meaclas de teluro v selenio, permite la separa­

ción y dosaJe de los mismos.



0'78.

Aoaién_g¿gggtn del lodugq de motilo o 1.9230 do ot1;o agar.

gggg;aa dq_co;onlo 1 toluro.
Be onlontaron a 00’0 mosaico do ¡01.010 y ‘Olurn, en diferen­

too preparoton“ v campo.niña conocida.
El calentamiento lo hize on un balón cerrado a 1a llama sobre

un baño do nuria hirv1orto, durante 60 h, a1 cubo de 1.a cuales

¡o ontrifi con hielo 01 produato do raloolón r ¡o extrajo con ¡u­

oocivao porciones do 6 ml de sxororormn cada vos, hasta que 1a por­

oiiu qundara 1n3010rn.

üonornxnonto lo necesitan para muogtraa qua contienen en total

ougtro grama. de Se y To, uno. ainnueuta ¡1 do olorotbnmn, inolu.

yendo 01 nacen-ri- par.11mpiur las paredes dal balón.

El líquido ojornfürmioo se etaporñ r ¡o obtuvo oolanonte un

conyueato do To, que rogpondifi ¡1 ya estudiado,?eicna)212' o

"Walïyah 7 mafias-221.999 ¿331.9995-9?E:­
Deesta manera, no separo parto del 20 de ¿a nasal. eriginll.

¡l Citado de un conyu03uoorletalizado quo guns penazve.

Analizandoel residuo que quod! sin atacar en el filtro, ¡o ocn­

prouó que contenía 1a totqlidnd del Se, puesto on cada cano y una

rrnoeifin.del To. Luego, este procedtniontn, no permite la Seplrl­
ción cuantitativa de ¡muro elemontos.

La oantldud de Ta extraída. al estado de Compuesto¡cando corro.­
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pendiente, no ee le ¡isn- en todo. lee caeee pue. veria con h

eompoeieión de la mozola inicial.

Se han ¡metido el tratamiento indicado lu siguientes metales:

Gon iodure de metilo.

flezole l 're Se 1035 Relac 15a Te/Se
i

N2 . (gr) (gr) (sr) (en peso)

1 . 2 2 14 10:10
*—_ h” _ ' 2 0,222 "h"2’” i 9:1

I

; 0,222 2 o 1 1:9

Oon ioduro de etilo

Mezcle ‘l'e Se I 0235 . Relación Te/Se

n" í (gr) (gr) (gr) (en pese)

é 2 2 B 10: 10
H _ _r.‘_H_ ______,______ _ _ -7___,7,_. -_ ,ih__ _
I 2 Í 2 0,222 15 9: 1

¡ a 15,222 2 " a _ "-2: 9
Se obtuvieron los siguientes rendimientos de Te.

J Tewflamlz 're Extraido TO(°2H5)212 Te extraido
'r_._. __ ,__,__ e . "7 V-_, _, . -_ _ r—_

| 1 4,373 gr 67,50 75 1,722 gr 257:
¡_.-<_->,._...__._N e _ .. e . . -L
: 2 5,047 gr 75,50 7L 2,330 gr 33.32%
' F-m- -> Mv - - m: >-—-AA—-<-- r _3 0,!“ gr 22,97 fl 0.090 gr 8,57,»
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Los cristales obtenidos de Te(CH3)212y Te(0235)212, fueron

anuli ados de acuerdo a los procedimientos indicados, obteniendo­

le los siguientes resultados:

Í Ensayo g Te(CH3)é12 “wn-1 Í Ensayo a Te(0235)2125
I ‘

¿a° 076 Hjo Teka 1‘° Tefi i
:_.7..-,_. 1‘, oo.___ ___ l

1 . 6,01 1,40 }su.91 1 28,81
:- r.-_i.,-_.a.}._ _o. _.. 4'— _ —' ' ' "' *‘
¿ 2 s 5,39 ¿1,46 ¡30.93 2 28,49 ¡,__ _. . __. .... ..__ __.r .H_._- .._1

l 3 J 5,97 L1,42 ¿30,94 a. 28,37 'Í _ Í -l , 7-7_ _,l. ¡“i‘m o, _,

Los valores hallados para el Te.O e H en un oneo y los de Te

en el otro, corresponden sensiblemente a compuesto. de fórmula

Te(0Hz)812 y Te(0235)212.

Nosne doearon carbono, hidrógeno e iodo en e1 compuesto

Te(02H5)212 ni iodo en el de Te(cH5)2I2.

Los rendimientos obtenidos son bajos y no pueden resultar ed­

tisfactorioe para una separación cuantitativa de amboselemental.
En erecto, en 1a segunda de las muestras, en la cual 1a relación

ponderel es: Te:Se- 9:1, ee obtuvo en el caso del derivado meti­

lado, el mejor de los rendimientos consignados y no asaendió del

75,5% .

En el caso del derivado etilado, la muestra que produjo un mnyorn



- 31 ­

rendimiento no alcanzo a la mitad.(33,82%), del obtenido en el

caso anterior.

Rendimiento en estos casos, indica cantidad de Te por ciento,

extraída, con respecto a la cantidad total de Te tratado.

En vista de este. bajos rendimientos, se decidió practicar un

segundo tratamiento para extraer Te de loe residuos provenientes

del primer tratamiento.

A fin de reducir al miniuo los factores que podian contribuir
a-mndificar las cantidades extraidae. se comenzopor destruir 1a

materia orgánica contenida en dianas residuos, por tratwnientn bn­

Jc vitrina, de los mismoscon (cido nitrico concentrado, en baño

de arena.

Llevando los residuos una sola vez con nitrico concentrado ee

ubtiene 1a destrucción de 1a materia organica.

Loc residuos se diarlvierou en 200 m1de ¡cido clorhidricc, de

densidad 1,175 de cuya solución por agregado de ¡cido eulruroao,

ee obtiene 1a precipitación de ambos, haciendolo primeramente el

oelenio y luego el teluro.

Este residuo se filtró por un Buchner provisto de papel de

filtre (sin ¿avarlo), se dejó secar a1 aire, ee paco a un balón,

donde se agrogñ iodnro de metilo o iaiuro do etilo, según el case,

se cerró a la llama el cuello del mismoy caientó a unos 80°C eo­

bre un baño de maria hirviente.



Estos residuos de selenio y teluro, provenientes de le reou­

peraoián practicada sobre los residuos del primer tratamiento, tue­
ron adicionadoe del 10 m1de loduro de metilo o etilo.

El tratamiento posterior al calentamiento ee el nieno deeoripto

precedentemente.)ver pfig.78).

Se obtuvieron las eiguientos onntidudoe de Te, recuperadas el

estado de Te(OHS)212 6 Te (02H5)212 .

lezoïeíí;íággïgí; -ie extraído f ¿oteïemïeiaéfls)212Te extraidefi

u° ¡ (gr) __- ( Fr) N' J (fi{l_ ¿H F"r)

1 g 0.3257 12,97 1 0,3698 l 5.4.70“ ‘
2 '* ‘zámo‘‘ ‘F*“2'L‘¿,5sz Ir ¿50' "‘w-‘L‘Tzóïs‘ó""““3a:eï>:,:ü:7m1
En estos dos tratamientoe suoeeivoe, con ioduro de metilo o

ioduro de etilo, el porcentaje total de Te recuperado eo:

Con loduro de metilo:

Mezcla 1er,tratem. 2do.tratam.l Total
ï ! É

N. . 76
1 W 67.56" 'í2;97 ' 80.41

7" 4‘ 75,50 9.15 1 84,65 '
_.,7 1 7

o x 22 97 43 oo 65 97____*____’ “me L 1 34



Con ioduro de etilo

Mezcla 1er tratam. 2de.tratam. Total

N° Te fl , te S Te x

l 25,00 5,40 30,40

2 33,32 9,30 ' 43,60

5 8,57 2,40 J 11,00

De los valores coneirnades se deduce terminantemente/due el

procedimiento no pennite la separación cuantitativa/del Te, en
sus mezclas onn Se.

Con iodurn de metilo 10a rendimientos son mucho mejores que con

ioduro de etilo, pero aún realizando, comoquede dicho, dos trate­

mientcs, cuantitativahente no son satisfactorios.
Debe tenerse en cuesta que el pendiniento está condicionado tam­

bién a 1a proporción relativa Te-Se, obteniendo-e los mejores resul­

tados, cuando se tiene para una cantidad determinada de Te ( no ma­

yor de 2 gr), cantidades de selenio que pueden ser hasta diez veces
menor.

En cambioa los fines cualitatiVos, el procedimiento indicado

permite identificar satisfactoriamente el Te en presencia de Se,
por cuanto los cristales obtenida son perfectamente reonnecibles.



Además, no contiene Se.

En este caso también, es más práctico obtener los cristales de

Te(GH3)212que de ro(czn5)212 , por cuanto se forman en mayor pro­

porción, crictalizcn mil rápidamente, con menor trabaje x ee evita

la extracción alcohólica) , y producencristales mie ricilec de cio­

lcr. En elntecie, la formación de Tekcua)212 pennite reconocer Te
cualitativcmente, ein dificultad, en sus mezclas con Se, cuando se

halla en cantidcdee hasta diez veces menor que este. Más adelante

nos ocuparemosde la sensibilidad de caca separación.

La investigacifin cualitatiVa del Te por este procedimiento ee

funda en lc propiedad que posee el Te(Cn3)¿1g,fbrmado por acción

directa del ioduro de metilo sobre el Te. de ser extraible por

clerofcrme, mientras que lce productos que en las mismas condiciones

forma el Se, no con extraible. por dicho disolvente.

----.-000----­
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B) CUADRO COMPARATIVO

oulado en Te: calado en Te:

11.00‘4

¡“a 1.9235 ¡“sus
Se liquido lo No

r acostaso reanninna;_ reacciong_ï
Te Cristglos de Cristales de No

Te(CH3)212 Te(cañs)312 reacciona i
L mezclan “VMA 2

g Sanar) Te(sr)

2 2 T.mi;¿Iggy3%;ng “_
culado en Te: ouludo en To:

f eo, 47 % '50,}? fi

0,232 2 í Te(Ch3)212 onl- To(02h5)212 onl­

Éoulado en Te: culado cn Te: -'“

z 84,65 % 43,60 x

2 0,222 i To(0h¿)212 oal- Te(02H5)212 oa1+

65,97 x
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Capitulo Cuarto

LA SENSIfilLIDAD DE LA SErAHnGIUH DE TELUflogEfl SUS ¡EZCLAS CON

SELENIO, ¡LR ACCILN DE LOS IOIUHOS DE üETILO Y ETILO.

trabado que 9610 el Te, por lao técnicas señaladas, puede obte­

nerlo exento de Se, pero no sucede en cambie 1a recíproca, es decir.

_queel Se siempre queda con algo de Te, no determinó la concibilidad,

por el método en estudio, de 1a separación del Te en sus mezclan onn

Se.

Se hicieron ensayos con 1a- oantidadna que se indican a continua­

ción:

Acción dienota del ioduro de metilo.

E h _I Mezclas ICHÓ ! Resultade’Se<.c.:r_)
2,04959“, ,7,;-7,__¡
2 0,010 J v 1 _ E

Acción.d1reota del ioduro de etilo.
Resultado

l ¡;;elal “Wi ) Icgás
l Se (gr) Te (gr) í m1
I _ ___77” NA_fl____Ñ__777,7 __ A _ I

! 2 omoso Í 6 + + I

2 0,010 6 f + €

2 hnmíqhí_"” '“É *"—‘ "’
¡UU L +
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Loa ensayos permiten 1a separación del Te, en aus mezclan een

Se en las cantidades minimas que se indinan a continuación:

a) A1 estado de Te(CH5)212 , ee puede reconocer, con ayuda del

microscopio, hasta 0,05 gr de Te mezclado con 2 gr de Se.

Sensibilidad: 1:40

b) Al estado de Te(02H5)212 , se puede reconocer, con ayuda del

microscopio, hasta 0,01 gr de Te, mezclado con 2 gr de Se.

Sensibilidad: 13200

Los ensayos oristalográficoe que indicamos en el 2do.punto del

plan de Tesis, complementan el reconocimiento del Te. Se han ee­

tudiado detenidamente las propiedades criotalográfioaa del

Te(CH5)212 , y del Te(02H5¡212 .
Las determinaciones aristalonráfioaa constituyen datos valio­

sos para 1a identificación de loa oriotalen.

El procedimiento propuesto tiene una ventaja indiscutible con

respecto a loa demás xñtodos corrientes para 1a aeparanión de Te

y Se:

En efecto, si bien, comoqueda dicho, 1a extracción del Te

no es cuantitativa, en ca bio, se obtiene un compuesto de Te to­

talmente exento de Se.

-0- --°Oo----­
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Tercera Parte

COHCLUS UHES

Loa trabajos realizedol nos penniten formular. tinnlmente,

lee siguientes conclusiones:

1°) Hemosobtenido un procedimiento que permite nioler teluro,

al eutado de compuesto orglniOO, de sus usuales con ¡elenio.E1

teluro e01 aislado, le halle exento de oe1enio.

Los compuestos orgánicos eludidoo de teluro ¡ent Te(0fl5)212

y To(°2H5)212­

2°) kor noción directa del iodnre de ioopropilo sobre el teluro,

no se ha logrado preparar el compuesto orglnioo homólogode lee

anteriores. o ¡en el ro(csne)212.
3°) El eelenio por acción directa de los ioduroa de metilo, ati

lo, e isopropilo no puede ser Ieperudo en las condiciones experi
mentales del teluro, en sus mezclas con este elemento.

4°) La separación del teluro aludida al comienzo, se preste sol;
mente, para el reconocimiento cualitativo del elemonto.

La sensibilidad de eeta eeperoeión el de 1:40, ¡1 eotnde de 4;

ioduro de dimetil-teluro, y 1:200, el estado de diiodure de dig
tixteluro, trabajando con mezclas de Te y Se quo contienen 2 gru­
moe de este último.
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5°) Si bien 1a sensibilidad de la separación es mayor en el case

del To a1 estado de diioduro de dietil-teluro,que de diiodurc de

dimetil-teluro, debe señalarse que es mis dificultosa la formación

y cristalización de los cristales deriVados de etilc.En cambiomi­

croscópioamente, es nio f‘cil el reconocimiento de los de diioduro
de dietil-teluro.
6° ) Las tecnicas de Grignard. que emplean los halogenurcs de alcohi­

lo disueltos en ¿ter anhidro, no son aplicables a la obtención del
diioduro de dLnetil-teluro.

7°) Én la preparación de los derivados erganometaloidicos en estu­

dio.aumsntando 1a proporción de ríodurc de alcohile se mejoran les

rendimientos consi gnadcs en 1a literatura Obtuvimcslos siguientes
rendimientos:

’ Compuesto Rend.Teór. í Rendicorrespondiente ‘Rendmbtsnido
1

i (gr) a 1a literatura (gr)‘ (gr) A

n 'ro(cn¿)212 9.70 4,85 (50 a; ) 5,50 (¿s-7%)
i" Í
1 re(0235)212 g 10.37 2,07 (20 y, ) 2,55 (2590) ¡

8°) el estudiocristalcgrii’ico de los cristalec de diioduro de di
metil-teluro,reve1a la existencia de tres caras no consignada!
en la literatura respectiva hasta sl presente.



o o

9°) Se“nulas 01list-n oruulnflfloo ¡1 cualporton-on
la crias-1.ododudan deunn-unn. datoqu un“. u
hn ln anulando on 1a bibliografia. Bonnomeya” og.

-00-..00“...
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Cunrtt Parto

AMDIOE

Transnrlbllnn a continnnnicn 01 anrbrne del assunto reclaman.­

etílico que n nnnatro podido roalSnnron sontlinanto, 01 trofooor

Ingonzoro Brno-to callan: y el Senor Jorge Paelloso. sobra 1o. orto.

tales de Po(CH5)213, propnrndoa por monocrng.

11 Eltudlo Roontgggggggfggg

80 hjoioron diagrama. giratorio. do cristal único con ¡nba! :1­

pon d. oriotnloo, obtonllndouo, a pelar del diroronte napooto orio­

taloarlrino. igual periodo a. idontadnd ¡ogfin 61 ojo "o" t o igual

a 9.‘ Á.).
En ¡al dtngrunnngiratorio. a. albo. eri-tale. ¡agan ¡10h. ¡Jo

¡o obtiin- unn celulosa idonsidnd par. toda. 1n- llnoao. tanto on
lu pooioidn.onno en nu intensidad.

Esto indicaria que ¡nLcs hlbitoa cristalinas correspondena la

mismainstancia y a la mismaestructura rotzoular.

Segur-monto lo. ojo. roouzgonogrdriooo no ooinatdirdn con lol

ojo. oriutnlogr‘rioos en alguno do los tipo. do ari-talco.
noternlnnoionnaulteriorol eatln actualmente en via. do roll!­

lación.

Se ¡nn-Onis copia en lo. diagramas según 01 ego "a".

¡»cono-00°C..-­
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Blan d. T..1a .OOOOOOOOOOOQIOIOOO0...0...000000000000

Primera Bart.

SEÍARACION DE SELENIO Y TELURO msn AJTE LA A001 OI DE LOS IO­

DUROS DE MEEILO,ETILO E ISOKROIILO.

Capitulo Primero

INTRODUCCION

1) Notll históricos.

P63

1

a) Descubrflmientodel teluro ........................ 8
2 u

minerales m¡¡.1mgortantoo.

b) Belenic Cooooooouooooooooocn
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a) .00...000......UOOOOOCOCOIIOOO0...0...
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O) Mineraloa argofltino. 000000000000...ooo-.000...­
3 y Generalidodoo sobre oggfre,solonio v telurcL y sus

comguootos........................................
a)Elementos......................................
b) Compuestola

hidruroo

Compuestos oxigenodons
(unida.

Acido. 0000.0000.

Compuestos ha10genadolz
Iodo y azufre ...

5

10

lO

11

12

13
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y oooooO
Iodo y Toluro .......
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1) Método

2) Mótodo

3) Método

4) método

5) método
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Comentario
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deGiovanniFellini.............................
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