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INTRODUCCION

Algunas sales de plomo tienen la propiedad de ser más solubles en

soluciones acuosas de acetatos alcalinos que en agua.El incremento

de solubilidad depende de la concentración del acetato, del pH,de la

temperatura y de la sal de plomo considerada.

Esta propiedad tiene interés analftico,porque en ciertos casos pere
mite separar al plomo de otros elementos, comose verá más adelante.

Las experiencias relacienadas con el tema datan de bastante tíeïrc

atrás (el primer trabajo publicado apareció en 1872)y en general que

. daron circunscriptas a estudiar el comportamiento del IQPb y del sq+ib
Aúnno se ha dado un: explicación clara y definitiva de cual es la

causa del fenómeno,pero hay dos teorías que pretenden explicar el ir

cremento de solubilidad observado.Una de ellas supone que es debido a

la formación de (CHBCCC)2Pb;estasal en soluciones aouosas está poco

ioniZFda y su ionizacíón se reduciría aún más por la existencia de io
nes acetato en el medio, produciéndose la solubilización según la reac
ción

K2Pb + 2CIí5000-z 2K? (CI-íaCOO)2 Pb

(sería un caso de disolución de precipitados por formación de un com

puesto menos ionizado).

La otra teoría admite la formación de iones complejos del tipo

((CH coo) Pb) 2 'n-3 n

(iones aceto-plumbito),donde el valor de n podría ser , según los di
versos autores ,l,3,6 h.(2-n sería igual reSpectivamnntea +l,-l y -2)



Hay pruebes experimentales que se explican con una u otra teoría,pero

no hay pruebas terminante de la validez de ninguna.No obstante pod:

ser,que no fuese necesrric decidirse exclusivamente :cr una de las dos,

siendo volide una u otra seïúr la sal de plomo considerada y las ccndici;

nes experimentales.
. . I ..2 ¿Ar . “ " nl . '“i " . \‘ ‘ 3‘iliddd de que .a modiiiouzis* ee a; seiuhil dad seaCabo afin la pos:

¿chida a la vez a la formación de acetcto de plomo no ionizado y de iones

complejos z

2:2“.1- 2 exacto-1:; 2 Ïï_+(-slï_577;;;?1’b

' - noo\ 13k... nu " vb u , 2-“ I- '1\ J--3luv¡ . .1 m u¿-ZCOO J. n- ELÓ'c.

Suele distinguirse entre solubilidad quimica y física de un compuesto,

según que ella sea debida o no a una reacción químice.A su vez,se dis 
Ptinguen dos tipos de solubilidad química : de 1 clase,debida e la ioni

ztcíóx del compuesto ; ,:: conrí¿uíonte habrá iones del mismoen la so 

lución 5 y de 2a clase en donde debido a otras reacciones químicas,re 
Isultr la form¿cion de nuevas ustancias químicas a pertir de los iones

,r‘\o moléculas del compuesto que se disuelve. \-,

“críx este criterio,lr solubilíd"d de una sal de plomo(¿3: ¿“ooplc,

Clgïb , I?Ïï , SCth etc. ) en soluciona: de ncetator ¿‘cr""c=,serla
- '1 I . . 9- .un caso de solubilidad quimica de 2 clase, son que 3: consid:;: que s:

:s .. 1...¡. 1,... ,9, .P e ' ,...\..".‘,\..¿arma ¿causes dí plomo rc -snizaoo o lore" Vonyichs.



IMPORTANCIA PRACTICA DE LA SOLUBILIDAD DE LAS

SALES DE PLOMO EN ACÉTATCS ALCALINOS.

Comoya se adelant6,la mencionada propiedad de algunas sales de plo

mo,permite separar este elemento de otros,en determinaciones cuali o
cuantitativas.

Algunos autores prefieren user CHBCOONHhen lugar dc agua caliente

para separar el C12Pben la primera división de cationeS¡S.S.Leikind.
R.Maurmagery M.Cutler (2)han detallado un método semi-cuantitativo pa

ra esta división,en donde extraen cl C12Pbprecipitado junto con los

demás cloruros de los cationes de este grup9,con solución N/l de aceta—

to de amonio (ésta solución tiene ácido acético en cantidad tal que re

sulta ser O,8N).El Pb se estima en el extracto aceto-acético reprecipi

tíndolo con CPQLKgy comparando el precipitado obtenido con el que dan
soluciones de plomo de concentración conocida.

A.H.Guerrero y E.Ruth señalaron la posibilidad de separar el Pb del

T1 aprovechando la propiedad del Ian de ser soluble en CHBCOONHh.

El métodoconsiste en extraer el Glan y el ClTl del precipitado de
la primera división de cationes,con agua caliente;de ésta solución se

precipita IQPb y ITl con IK 0,5N y una ve- e ;:rado el liquido sobrena

dante,se trata el residuo con CHZCOONHh15%que disuelve el E2Pb.La ex

tracción del I2Pb se hace a temperatura ambiente y el Pb puede recono

cerse en la fase lfquida,con CrO;K2G.5Nmientras que,e1 T1 se investi

ga en la parte no soluble en CH;COONH¿.Estesemi-micrométodo tiene la
ventaja sobre otros métodos de separación,de ser rápido y limpio,a la

vez que es tan correcto comoéstos. (5)
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En la segunda división clásica de cationes,la presencia del Pb se cor

firma en el precipitado blanco que se obtiene al llevar a humos sulffi 
.- .,

licos la parte soluble en NCBn 3 Y , ¿el grupo análitico ‘31 SCu. y di
o
lsolviendo ese prec;pitrdo 'o SOHPb en acetat le amonio 5 N y recre

i
5-"

I
cipitando el Pb con solución de Crthïz,previa ecidiflcnc on con ácido

acético.Junto c0n el SOth puede precipitar SOh(BiO)2 , también solu
ble en acetato de awcrio y que da un precipitado amarillo cunndo se a 

diciona CrOhK2,precipitado soluble en acido acético.(ü)
La disolución del SOMPhen acetato de amonio y la subsiguiente preci

pitrción con Crchïg ,tiene también interés cuantitativo ; en (5) se des
cribe un método en el que el SO,Ph se disuelve con solución caliente

I.

de acetato de amonio 77 4 (k,5 molar) con l Z de ácido acétíog;o4 al1/ I

filtrado se rotrccipitu el T1 con CLCqu , fl.El ¿LLC;A;ÏLJQamarillo. + L

que so separa se leva con a¿ue y su awC? LL; J;91 factor

es orpfrico. \

Otras veces,en lugar de separar el Ph con CrOth de la soluciór de

SOHPben acetato de amonio,se reprecipita haciendo pasar .32,(el SPb se

lleva a sulfato con 80h52 y NCBH) o agregando 80h32 y llevando a Eu 
mossulfúricos(5).

Ésta propiedad 3.1 SC¿Pb, permite separar el TE ;zl ácido silicico ;
en cambio,segúh Scott y illdredge (7),la separación de Ph y Da,pcr este

camino ,no es total y debe completarse con SH2,debido a que el SOLBaes

algo soluble en acetato de amonio.He aqui el es"uema de esta marche:

A le solución donde se debe determinar Ph , 3a y Ca,se agrega SOLH?
T _

'I 1(1:1) y se lleva a numossulfúrioos.8e diluye Convenientemente y se fil

tra.El precipitado le sulfatOS se trata con solución celiente de aceta



to de amoni: :3 %,sobre el mismofiltro.3e filtra.

Residuo : SOLBa
———————————— .1

se hace p

Filtrado

en le muestra y

: contiene todo el Pb y el Ca presentes

parte del 3a.Se lleva e p? 0,5 y
tu¿“ST9Ï2.Se filtra.

—v'Regún
I

lHCÏOR

densid"d 1,085.

c.majdell (8),puede separarse el SOnPbdel SOHCa,mientras ,

TPiltnr'ado: contiene todo el

Ca presente en la muestra
T a"L ¿(.

, " re

Pb/Ce no sea mayor de 0,5,con solucion de acetato de amonio de

Comola solubilidad del SOth se incremente también en soluciones de
sales amónicas de otros

etc),suelo reemplazar
en los métodos

ïay micrométodos basados en la
__ -¡plo,r.?ei¿l (ll) dice que oi

metales aloplino-térreos,si una vez precipitados los

éstos (

nio(con ácido acético) y

el líquidegel F” ruede

S(Nïy)p .

I Iñcidos organicos
_ aceteto

1 m5; en un microcrisol con solución caliente
se introduce una tir?

ser determinado luego en el

(tartárico,cítrico,súccinico,
11° "monio por el tartrrto de .LL_C

Ber acetato de sodio o de potasio .(lC)

misma propiedód del SCEPb 3 por ejem
puede san investigado en presencia de

suantos,se tratan
de acetato de amo

de filtro en

SH? o con
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RESEÑA BIBLIOGRAFICA.

vamos.a considerar ahora la acción de los acetatos alcalinos sobre

.la solubilidad de las Sales de plomo.

De acuerdo con los resultados de sus experiencias D,Tommasi(1872)

ordenó los acetatos en tres grupos,según su modode actuar frente al

Iqu,a saber: a)aquellos que lo disuelven formando a su vez sales do

bles o complejas (CHBCOOK);5)que lo disuelven simplemente (CHBCOONa

y CH.CO0NHL);C)que reaccionan con el IPPb con doble descomposición.5

Para los dos primeros grupos su técnica operatoria consistió en di

solver I2Pb en soluciones concentradas o saturadas del acetato en cues
tión, acidificadas con ¿cido acético,a temperatura ambiente o a ebulli

ción;asf encontró que de la solución de I2Pb en acetato de potasio se

separa un sólido blanco,recristalizable en alcohol absoluto,de donde

se separan laminas cristalinas de la siguiente composición:

corres ondiente se ún él a la combinación de dos moléculas de iodoY p S n

acetato de plomo con una de acetato de potasio:

CHHCOO-Pb-I .CH,COOK. H 0
( 9 )2 9 5 2

Describió algunas de sus propiedades de las que destacó su inestabi

lidad fzerte al agua,que lo descomponeinstantáneamente con separacií:

En análogas condiciones,comprob6 que el Ipr es muysoluble en solu

ciones de CH1COONay deCHVCOONUv,pero no halló compuestos semejantes

ni otros y de ahí el distingo que hizo entre los acetatos alcalinos
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menciOnados.

Esta diferenciación no es exacta porque posteriormente J.White(l905)

obtuvo los siguientes compuestos-(15)

0H7000-Pb-I.053000Na.o,5 Hpoj i
CHBCOO-Pb-I.BCHZCOONa.O,5 HQO

CHBCOO-Pb-I.CH¡COONHH

disolviendo Ing en una solución saturada de CHÁCOONao de CHBCOONHu
en alcohol al 80%,ligeramente acidificada con ácido acético, a ebulli

ción.En análogas condiciones,encontr6 que con el CH5000Kse forma el
compuesto;

CH;C00-Pb-I.CHZCOOK/

Si bien Tommasino dió ninguna explicación sobre el mecanismo de so

lubilización del Ing en soluciones de acetatos alcalinos,White admi
tió la existencia de algún ión complejo en la solución.

A.A.Noyesy J.Whitcomb (190;) estudiaron l: solulilíiai del SCHPben
soluciones acuosas de acetato de amonio y hallaron que aquélla aunenta

con la concentración del acetato,se¿ún muestra la si5uiente tabla de

valores : (lu)
Tabla I

temp.25'c

con°.(e/1) del AGONHL - 7,98 15,96 31,92

"" " " SOLPb 0,0u1 0,656 1,58 5,02

Estos datos fueron luego confirmados por J.W.Marden (1916) : (15)



conc.(g/l) de

Acomfih - 7,96 15,91 51,70 53,u 103,3 215,7

SO‘Fb 0,0hl 0,556 1,57 5,oh 5,0 16,8 59,8

valores, se obtiene

Agora-149]:

la curva 1? es te rica‘su ex lícacíón se verá más adelante.LR (2‘ es
1 J \ l

r u me; «¡que c M ¿uu “¿tu o á" a“ .11 q e ‘” ‘“’* n" cc” ‘”° u o“ de 1 ’lea II)

Según ïoyes,el SO,Pb se disuelve porque se forma (CHBCOO)2Pbno ionil+ .

zado,de acuerdo con la siguiente reacción:

lSO;IPb+ 2 CHECOCFSSOÏ+ (TZÏLCCOth . (lx.

interpretación que sería válids cara cualquier acetato alcalino o fub

crtemente íoqízado,porquc comoel (CHÉCOO)pren solución acuosa,sólo



está parcialmente ionízado,(según ¡oyes 17í en una solución molar)en

prcsencia de iones acetatos su ionización es menor aún,pasando el PÚ‘

de la solución saturada del SCth a formar (CHC00)qu y de acuerdo con5

la expresión

Sp g CPB’ 'Csog=

se disuelve másSOth hasta que se restablece el equilibrio iónico.
Noyes encuentra una confirmación de su teoría,en el hecho de que al

electrolizer le solución de sohrb en acetato de amonio,no encontró Pb
ni en el ánodo ni en el cátodo,lo que le hizo suponer que el Pb no Se

encuentra al estado iónico ; ademáshalló que el valor experimental del

incremento de solubilidad del SOLPb,coincidecon el calculable a parti:
2; la ecuación (l).

También:.J.?ox (16),supuso la formación de acetato de plomo no ioni

zado para explicar a solubilidad del soth en acetatos alcalinos; en

1907 anunció los resultados de sus medidas de la solubilidad del SOth
en acetato de amonio,afirmendo que cuando le concentración del mismo es

mayor de 5N,se separa una fase sólida cuya composición corresponde a la
fórmula

soupb. )2

Luego estudió el comportamiento del SO,Fb frente al CHZCOOKy al

CHZCOONa,hallando que de las soluciones saturadas de CHÉÓOOKse separa
una fase sólida cristalina,de composición correspondiente a le fórmula

SO Pb.SO K
'4 11.2

y que la fase liquida en equilibrio con la fase sólida,sólo contiene

CH-CCCKy (CHBCOO)2Pb,yaque no es posible reconocer BOE ,a pesar de la9



considerable cantidad de SOth disuelto.En cambio,con el CHBCOCïano

se obtiene la sal doble correspondiente y la fase líquida contiene 80:,
correspondiendo la concentración del mismo, a la cantidad de SCth di
suelto.La causa de éstas diferencias radica,según él,en el carácter di

ferente que presentan las curvas de solubilidad de los sistemas Sou32—

CHBCOOKy SOhNa2-CH3ccoNa,porque analizando los valores expuestos en la

tabla III,se ve.que siendo la solubilidad del SOhNa2,mayorque la del

SOhK2en las soluciones de los acetatos de sus cationes,las disolucio

nes de SOth en acetato de sodio,no estarán saturadas en cuanto al

sohya2;por esto,el SOhNaano se encuentra comosal doble precipitada,o

sea que la ausencia de SO: en la fase líquida del sistema SOuPb-CEBCOOK
se debería en cambio,a la marcada disminución de la solubilidad del

SOuK2 en CHBCOOK.
Tabla III

Solubilidad del SOHKQy del SOhNazCn los acetatos de sus cationes.

SistemazsouK2-ACOK SistemazSOhNag-ACONa

AcOK sq+K2 Acoxa sohsa2
- - 12,47 - - 55.5

12,85 7,87 11,5 28,7

18,47 6,1c 22,5 27,5

2h.h5 ¿,85 57,4 25.1

5L.78 2,96 49,; 20,2

h6,9o 1,82 63,5 lu,u

79.0 0.58

Los rfineros de esta tabla,representun las aclalid:des de las sales

respectivas.
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En este gráfico,construído con los datos de la tabla III,la cufva (l)

representa la soluoilidad del SOhNegen Soluciones de CHZCOONay la (2)

la del soLLK2en cnacocx.

Cono la solubilidad del (CHBCOC)2Pbes mayor en soluciones de CHBCOOK

o de CHBCCGNaque en agua pura,según Fox,"s1 el acetato de plonm diese

iones acetató,la adición de CHECOOKo de CHBCOONa,darÍauna marcada dis

minución de Su solubilidad y comoésta,por el contrario¿aumenta,serïa en

vidente entonces que el acetato de plomono está ionizado,siendo igual
,4

iafirmacio: válida para el caso del CHÉCOONth.
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Teniendo en cuenta estos antecedentes,Fox explicó la mayor solubili

dad del SOth en soluciones de CHBCOOK,CH3COONay CHBCOONHh,diciendo
que la causa es la mismapara los tres acetatos y radica en la forma

ción de acetato de plomono ionizado;es decir,que el incremento de solu

bilidad se explicaría,según este autor,con la reacción

1-7 r‘ ‘ = ’
SOth + 2 CuñoCC1:; 301++ (CHBCOO)2Pb (l)

J.J.Fox hizo sus experiencias a 25°C y su método de trabajo consistió

en agitar durante varios dfas,la solución del acetato con exceso de

SOHPby analizar luego la solución y la fase sólida en equilibrio con
ella.

Es de hacer notar,que se ha intentado dosar el Pb precipitándolo co

mosoth.sd+K2 y luego calcinando el precipitado;los resultados hasta
ahora no han sido satisfactorios. (17) y (18).

K.Sandved (1927) formuló otra teoría del mecanismode disolución del

SOth,admitiendo que hay otros factores,además del bajo grado de ioniza
ción del (CH5COO)2Pb,quedeben tenerse en cuenta.keconoce que la reac
ción primaria es la (l),pero advierte que no todo es debido a la combi

nación de iones para formar acetato de plomo no ionizado,sino que parte

queda como ((CHBCOC) Pb)+.(19)
Antes,C.Blomberg(l9lu),habfa atribuido ese incremento de la solubi

lidad de algunas sales de plomo poco solubles en soluciones de acetatos

alcalinos,a la tendencia del Pb a dar un ión complejo,p05iblemente

((CH coo)3 Pb)’5

según dedudo de medidas conductimétricas,postulando el siguiente equi

librio en solucione? 1010888: (20)



1-.__/_

ZJ
mrh,‘ + -n 

r‘s(c¿.5“Hgm-¿coo + Ph“
1- " + 

(. b( CÏÏBCOC g (Pb(CH5COC + 2 CHBCCC

2’ (CH CCC)2Pb-¿=(1°1:(czï3coo))*+ (1:1)(0115000)5)‘ (a)

( '\ U \,

r‘ (>
y;

Sé ha observado que l: solusilidad del acetFto de plomo en solucione:

de acetatos elcalim03,primero disminuye y luego aumenta con la conCen 

tlacií: del acetï c ; ¿anived explicó esta: variaciones ,dicicndo que :1

:rircipio la solubilidad Sc r'duce,perque el CHECOO_impide la ioni2& 

cián del (¿ELQ15C0C))+y del (Ph(ChZCCC)3)-desplazíndosc la: reac;i;;a:l
'| cn(;¡ , (b) y (c) hacia i" izquierda ; pero a este Vicctc irhibidor se

opone este otro z

(cz-1,coo )?I‘b+ "f",006:; ( Pb(onzas: ;, )'' z - / z 2

lo que dabílliLC que para ocvcentraciones mo3or19de acetsto alcalino ,
'|"vt: TF?0C163 se; -á ggc predomina , provocrndo el aumento obse“vado de

19 solubilidad del acetatc de plomo.
-_ .. Fi“. - -—..-_,.n,...- It‘s-1\ Am :F- \ v»Ultimamente,s.m.-auondsJ “.gl;“l i. \_i, url-v -cl -c- lava- o: con

,i, ,2 z.-y,.,.axw'.1i .. .’.-., - e n ', a-“ . ,__-'. Lil-.1 'v—a-“Geptv- “6 VCLWVJ¿A&ECd gq¿m¿-” a anu lGROmChUU , ubuuululon ml nu—u —

Eilidpd del (103)2rb en soluciones acuosrs de CH_coo(NHh)de concentr: /
ción Variable , .perc ¿e T ”;z: línica constante e igual a la unidad ;

1. . .1 .I .estas soluciones fueron prepnrncás diluyendo una sc-ucmcu nmlar de

CH5C0C(KQ+con otra selvciín,también molar de Clch ïïh) 3 lr c:¿;;1¿¿
-. -. " o l

de (105)2Pb disucibo la ccnocfan,aetcrminando IO5 fc: ;c;c:etr;:,?n un
-' ' .. ‘ Y. '»\.\I. '| i! mi- .I. .vclunen conocia; le solucion.8i cazc“{.ivnuo e? a- il¿ilvn.: .

.o —- q v 0 '

TC“7Í‘CDSLque la disolu016n del (¿65)2;b clara lugar segun la sisuiente
lreacclán :

H fi" n n’ ¡“15 p.1- n ,-\ xfa-Il
Pb + Ii u.15\JC\/= \- I (U¿_5._,(¡Ulnl
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de modoque la constante de equilibrio de la misma,viene dada por la

expresión z

n
(1) _ aPB‘ 'aAco'

K-——-——————
a -n

(Pb( AcO)n)2

comola actividad g de un ión está definida por : a =c.f ,donde g es

la concetración iónict g E el factor de actividad,queda reeplazando

en (l) a

n nb c o f of
Pb" CACO‘ . ph“ Acc“

K =

C(Pb(ACC)n)2-n f(Pb(AcO)n)2'n

comoademíe,a fuerza iónica constante los coeficientes de actividad

también lo son,( -log fi.¿23jñ ; z valencia iónica,u fuerza iónica

d ,factor que depende solamente del solvente y de la temperaturai,

se tiene que

c a .ci‘ _

C(Pb(AcO)n)2_n

a su vez se cumple que 2

2K'_a “.a _
Pb 103 (3’)

comolos factores de actividad se mantienen constantes,queda:

n 2

103-0%. .CIO_5 (3)



teniendo en cuenta que la concentración del Io; es el doble de la del

Pb++y llamando mo a la solubilidad del (105)2Pb cuando la concentración
del acetato es cero ,se obtiene de la (5)

. = K'° -__Ll:._.n_m5=_=Pn__5 un

La concentración del ión acetato complejo es :

9..“ .. no ,
Cth(Aco)n)“ “ ’ nl CPb* (9')

Aplicendo logaritmos a la expresión (2) se llega a que z

n log c o_==(- logCPE+-log C n ) +105 KcAc (Pb(Ac0)n)2

Representando los valores de log CACG-en función del término coloca
do entre paréntesis,se debe obtener una recta de pendiente i5ual a l/n

y de ordenada al origen igual a i/n . loch ; los valores CP6+y

C(Pb(Aco)n)2-n ,se calculan con las expresiones (33 y (h)
Conestos datos obtuvieron,en efecto,una recta ,cuya pendiente resul

tó ser igual a 1,0 sea que n es iguel a l;la ordenada al origen era

—2,lo que les permitía calcular Kc.Siendo n igual a 1,61 ión complejo

es (Pb(Aco))Í

Si Se compara la solubilidad del SQ4Pben agua y en soluciones de

CHBCOONHA,se encuentra que esta ultima es mucho mayor que la primera

comose evidencia en la siguiente tabla,calculada conllos valores ia
dos en la tabla II 2
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Tabla V

lelación entre la solubilidad del SOth en soluciones de ACONÉL
5 en agua a la misma temperatura (25°C).

Corc.del Acer-13,4 Solubilidad del SOth Relación
s/l 8/1

- - 0,01L1 1

7,96 0,536 15,5

15.91 1,37 55.h

51:70 3,0h 7h.l

55.h 5,0 156.6

106,8 16,8 u09,8

Admite T.B.Smith (2?),que este aumento es muy diferente del que podría

espersrse por el efecto de actividad,y supone que debe existir algún

ión complejo en la solución,posiblemente uno que escribe así :

Pb I '
( (C45000)h)

El efecto de actividad lo calcule de la siguiente manera:
q u n 'I e " r+ q- . a

considera una sal pato soluble cualquiera Bq Ar ;de acuerdo con el
equilibrio ióhico,

r+ q- nr+ q'
Bq,Argq s +r A

se puede escribir que e

q+rq 1' U; I'
KS: (Ei-¡11+) '(aAq') - '(CAq') ¡fi

ww
(fa: coeficiente de actividad media ¿c lr sal poco soluble)
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La expresión (l) se obtiene,teniendo en cuentr que:

Llamandoí a la solubilidad ¿c la sal (en moles por litro),se tiene:

CBI¡*=C1.’S C ,C'I=I'.S

reemplazando cn (l)

. sq+r .quKS: 0‘ P.q .r

Si le solubilidad de la sal se determinn en dos soluciones de fuerza

iónica diferente ,(uI y uII )

sII II

Comopara soluciones dilufdas es posible escribir :

—log 1*: (xr gru- (Ji)

la expresión (2) se reduce s esta otra

(5) los< sI/sII )=o<rmpg-N13)
La expresión (5) es sólo aplicable a soluciones dilüfdas ( < 0,1 mo

lar ).Parn soluciones más concentradas,se introduce el factor l

en (u) = 1*“

—lo¿-f¿_=rqvu_ 0,505quu (
IW l'HIu

\‘n x.’

Para calcular la solubilidad del Sü,Pb,en una solución 0,1 molar de

una sal unieunivalcntc,se procede de la siguiente manera
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11:0,1 ; Jï'=0,516
de (5)

- 106;f*=_LL1__‘I'__Lí__oFOE'"’0 . =. fü=0,3
° 1,316

.C‘
I 4

En la solucion saturada de SO4Pben agua es 2*=.O,89 y í==l,h7.10 4

moles por litro (a 25°C );de8pejando SII en (2) queda :

-l -3
sI. r1 =:1,u7.1o 4 .0,89 = 0.10 Lmoles/litro

I¿ ’

El mismocálculo puede hacerse para soluciones 0,2 molar,0,5 .....et0;

cuyos resultados se exponen a continuación :

Tabla VI

Molaridad del cono. en u {TT .ft s conc.en

ACONH g/l mol/l g/l

0,1 7,71 0,1 0,5;6 0,35 u. 10‘h 0,121

0,2 15,11 0,2 0,0u8 0,2u 5,05 " 0,165

0,5 25,12 0,3 0,508 0,19 6,99 n 0,209

0,0 50,9; 0,0 0,652 0,16 8,19 u 0,209

0,5 58,55 0,5 0,707 0,12 10,92 u 0,),0

0,5 ¿6.20 0,6 0,77; 0,11 11,91 n 0,366

Conlos datos ¿:JOS por esta tabla,pueds representarse gráficamente

la solubilidad del SO4Pben función de la concentración del CHBCOONHh:
es la curva (1) de la figura (l).ïn ella se podrá apreciar,que los valo

res hallados con el cálculo precedente,están muypor debajo de los valo

res experimentcles;esto quiere decir,que ademásdc: efecto de .3tividad,
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hsy otros factores que irfln¿31 en la soluhílídfid del SOPb.
-+I

n síntesiszdos sor ’21 teorías que pretL;:3n explicar estos fenómenos.LIJ

Una adjitc ls formación de (CÉBCCC)9FH'WO13:5
existencia de tores complejOS;núnen este último caso,falta decidir cual

.zsóo y la otra supone la

ión tendría exitencin rea1,porque hemos visto que son varios los admiti

(FD(GL CCC)) (Pb(CE1COO)5)_
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IV

PARTE EXPERIMENTAL.

Consistió en investigar la influencia del CHBCOONHLy del cagcoow: en

la solubilidad de las siguientes sales : CrOuPb , MoCLPb, wourb , Va1+ l.

nadatc dePlomo, SOuPb , (caca) Pb , 012?b , 3r2Pb y I2Pb,y la formación
de sales dobles o complejas.

Las sales de plomo mencionadas,fueror preparadas a partir de an com

puesto conveniente del anión elegido (dentro de lo posible,una sal de

smorio) u de “37000)2Ïb.,3231 9

l
Ensayos sobre la influencia en la solubilidad .

TECNICA :

Para todos los casos se siguió una técnica operatóris común : se trata

en un tubo de ensa*o,un poco del compuesto de plonm estudiado (0,535)

con 5 ml. de agua,acetato de sodio o de amonio en exceso (de 5 a 6 ve

ces la cantidad de sal de plomo empleada) y 0,2 m1. de ácido acético

glacial;luego de llevar a ebullición ,se filtra.(tnrbién se hizo a tem

peratura ambientc,pero en este caso es necesario agitar un buen rato

antes de filtrar,para llevar a saturación ).
El criterio seguido para decidir si se modificaba la solubilidrd,fué

el de comparar los resultados que se obticnen al identificar el Pb o

el anión correSpondiente en el filtrado,con un ensayo en blanco parale

lo (sin acetato).Sea:si el Pb es reconocible en el primer caso y no lo
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es en el segundo,(con SH2o con CrCúÏ),podemos afirmar,que la solubili
dad del compuestoestudiado,se ha incrementado por influencia del aceta

to agregado;si a la vez,en los dos casos las reacciones son negctivrs ,

diremos que la solubilidad no se ha modificado en términos apreciables;

y si las reacciones son positivas en los dos ensayos,las conclusiones

se obtendrán por medio de determinaciones cuantitativas;esto también de

be hacerse cuando,se quiere conocer la magnitud del incremento obscrvado.

Todo esto es vílido,mientras la sal de plomo en cuestión,no se descOm

penga en tales condiciones.

Ensayos sobre la formación de srles dobles

o complejas.

TECNICA:

En la búsqueda de tales compuestos,el método de trabajo fué parecido ;

sin embargo,aquf es necesario ampliar las cantidades de reactivos usa

dos,porque está; sales buscadas,son muysolubles en la fase líquida,y

recién aparecen,comb es lógico,cuando se sobrepasa el punto de sature

ción,; los ensayos pueden hacerse de dos maneras :

a) agregando de a poco el acetato sólido,a la suSpensión del compuesto

de plomoen agua,hasta conseguir su total solubilización,tiltrar y de

cristalizar ; este procedimiento,es sólo aplicable a aquellas EFleS de
plomo muysoluble? en soluciones de ac;tntos,pcrgu" sino la cantidsd de

acetato a agregar es muygrande,formándose un medio viscoso,difïcil de
filtrar.
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qb) ¿Zt;ien¿o poco a ¿occ la sal cc p10mo,u LL solpciín le; acetato,has—

ta que no se disuelva más,prosiguiendo luego,33me en el caso thuÜíor.

Las sales dobles o complejas buscadas,no aparecen instantáneamente,si

no con un intervalo ,variable según los casos,desde algunos minutos a 2

c 5 días.

Se puede trab¿¿ai a temperaturr ambiente o a ebullición;el prime: ¿e

todo,tiene la vent? 2,3; que si aparece ls sal buscada,se tiene la sa

¿uridad,de que no está mezclada con otgnr sales insolubles presentes y
Icristales son mas grandes.C’l¿demas lo

Los resultados de estas experiencias,se detallan a continuación.

Moole___L.__

. ' (93) (2h)'11 "3 CD
üS O H O :5

ï-síOOLL(WWII)?!+ (CIÏBCOO )2Pb = EÉOOJLPb+ 2 CHBCOO( NH;

El MooïPbse precipita de una solución dilufda de(CH3000)2Pb,acidi

fiCada con N055y a ebullición.El precipitado se lava con solución de

N05(Yïu) al 2%,hasta reacción negativa ¿e Kc ; se calcins a 5C?°C,hasta
constancia de peso.

5
1 . . , I

dad del Mooth.En amoos casos,es negabiVu la rencc1on enSLyada para e;
El CH7COOYay el CHCOC(ïEu) ,no tienen influencia sobre la solubili) .

Mo,consistente en identificarlo con SCNK,2través dcl color rojo que

aparece,en presencia de más de c,1¡¿m Mo.(el color rojo es debido a que

se forms 61 Compuesto (K3(SCN)<)M0). (25)
no se forman sales dobles o camplcjac.
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WOuPB

Pregaracióu;

woq‘ïag-r(03300€)pr - ï.ï0¡+1“o+2cazan-LL

zeectivos: woüma2.2H20 5% ; (055600)2Pb.5320 5%

La solubilidad del ïoLPb,no se modifica por la existencia de CïaCOCK:

o de CHBCOC(KHh)en el medio;tal conclusión,se obtiene por los Pq;hlt8
dos negativos,de las reacciones de identificación del W,por reducción

con Clen en medio fuertemente clorhídrico y con hidrógeno naciente.
(25a)

CrO¡Pb

O

CrO Nar+ (CH COO) Pb= CTC Pb+2 CII COONa
LL d 3 2 J 5t

lReactivosz CrOhNag 5% s (CHBCOO)2Pb¡-3HQO 104

La precipitacióñ se hacegagregsndo lentamente la solución de Crohïa27

sobre la de (CEBCOC)2Pb,ysin calentar,para evitar la fcrmacióh de sa
les bísicaá.8e lavn con aóua y se seca a lOO°C.

Los ensayos realizados,muestran que la solubilidad del Croh?b,pcr 1r

fluencia del CHBCOONay del CH5C00(NHh),semodifica sensiblemente;esto
está demostrado,por el hecho de que se obtiene un filtrado ie color ama

rillo,si;ndo este color tanto más intenso cuanto más acetato se emplea;

de esta solución sc separa 1entamente,un sólido pulverulento amarillo

anaranjadc,pero la fase líquida queda,no obstante de color amarillo.Ese



I - nsolido que se separa,es Cru ¿u gtc reaparece debido a la diferencia de

temperatura.2n el ens:;0 en “lunco,el filtrado es incclcsa.

M.Huybrccht: J 3;.gogard (26) ,han demostrado que la solubilidad del

CrO;Pb,es mayor en soluciones acuosas de ca CCC(fiHy)que en ¿sua y atri
‘ 1.. ,H.._-. ._ _\_(... .«v u... Cs.._¡,_3¿(, “¿abuaepon ese aumente de la solubil;;:¿,c la

soluble y de ahí la difibultsd en aislarlc.
:a;:l 7;: (26)

Solubilidsd del CrObe Sclubilidrd del CrCbe en solu 

en soluciorr° ¿e ACOÏÏL). ciCLoe ¿a 303:.

N Lol.en 5/; Sol.mul/l N SOL.cn5/1 Sol.Mol/l
-4 | _¿

1/20 c,00095 2,99.10 V 1/uo 0,00130 4,02.Lo V

1/10 0,;0135 0,22 n 1/20 0,00224 6,93 u

1/5 0,00210 6,52 o 1/10 0,00429 15,29 .

1/?- 0,oo956 29.97 . 1/: 0,00'468 19,48 u

Esta Lablp demuestra que el CrO.Pb es más soluble en soluciones acnosa:

:;_ au" en agua (2.10_; 5/l a 20°C ) y que en soluciones a uosas

de CH«CCC(YIL); a su vez el CrCth es menos soluble en mezclcs de/

¿cccu y de CH5C0C(L4h) que en selucián acuosa de CHBCCCK.
Tabla VII{_

80““:lidaá del CrOLPben soluciones acuosas de ACC(KI#) CL 100;.

NACcï HAGO(Ï¿k) 801.0. ¿fl Sol.en moles/l

1/10 1/20 0,00175 5,h5.lc"c

1/5 l/‘20 c ,0025'4 7,2; .

14
De l“ soluciín de CrOth en solución de CH3C00(ïHn) o de CHBCOOH,sc

reprecipita aqu€1,a¿re¿nndc un gocc ic un cromnto soluble.



Las tablas VII y VIII están dadas a 20°C;en ellas g representa la nor-

malidsd del CE;COO(HW4) O del CHBCOCH

vanadato de Plomo.

———-——-R°“°t1"°s’ V01 3‘“! ' T"320 5:”1‘ ; (CHzCOO)7Ï‘b. 5520 5%

Eset sal se preparo agregtndo la solución de acetato de plomo sobre

la de venaiato sódico,ligeramente acidificada con ïoangl: t:oci¿:t:ciár
os cuantitativa,pero mienbrhs algunos autores afirman que el precipitado

no tiene composicióndefinida (6a),otros le atribuyen la fórmula:

(VCMQPb3,que se originaria según la siguiente reacción: (24a) (2gb)

5 (CÏïBCCO)QPb+ 2 vega; — (V0‘¡+)2Pb3+ 6 0*: COONa3

Los ensayos realizados,muestran que el CÉBCOONRy el CHBCCC(NÏÁ)1n
crementan la solubilidad del Vanadato de Plomoasí preparado,porque el

= ‘l
Pb puede reconocerse con Crou ;en Camoioen el ensayo en blanco,esta
reacción no tiene lugar.

Para identificar el V,se utilizó una reacción que consiste en reducir
v \ 1el V pentavalente a trivalente (con LCl,,que a su vez recuce el Fe a Fe

siendo reconocible este último,por la reacción con Dimetilglioximu en

medio amoniacal,donde se do: 7;olla una coloración ro¿<. (250)

Esta reacción es positiva en los dos ensayos,pero en el ensayo en blan

cc es mucho más débil.

No hay salas dobles o complejas

p
(C2010- b

E 05-. Pb c Ib+2 H - NH
020h(N‘ï3,+)2+( Dcoo)2 e( 20,4)I 050c0( LL)
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Reactivos z C2Ch(NHh)2.H20 sol.sat.a 15°C (h2 5/1)

(CH COO)2Pb.5H20 5 %3

En presencia de CH5000(NHh), el (Cgoh)Pb se disuelve en gran cantidad,

lo que puede comprobarse de la siguiente manera : a 2 gs de (Cgoh)Pb di
suspendidos en 25 ml de agua con 0,5 ml de acido acético glacial,se leVa

agregando CH5COO(NHh)sílido,mientras se mantiene cerca del punto de ebu
llici‘nllega el momento,enque todo el oxalato se disuelve (cuando la can

tidad de acetato agregada es de 1,5 gs);si se filtra la solucion caliente

y se deja enfriar,se observará la formacion de grandes cristales finos y

alargados,quedando una fase líquida incolora y transparente ,donde es pc

sible identificar Pb.(con Croú o con SH2 )
Los cristales descriptos,fueron separados por filtracion con un crisol

de placa filtrante,lavados con alcohol,secados por succión (haciendo pa

sar el aire previamente sobre 012Ca ) y luego en un secados con SOhHQ
hasta constancia de peso. '

La masa cristalina asf obtenida,es de color blanco,soluble sin residuo

en suficiente cantidad de agua gtiene NH5(comprobado por descomposici‘n

con HONa)y (cgoh)' pero son negativas las reacciones de caracterización
del Pb.La ausencia de Pb,anula la posibilidad de que sea alguna sal com

pleja del tipo oxalato-aceto-plumbito.La alternativa que queda,es que

esos cristales sean los correspondientes al Cgoh(NHh)2.H20,suposición
fundada en la relativamente baja solubilidad de esta sal. (h,2 /lOO ml de

agua a 15°C).

Esto se vió confirmado de dos maneras :por la semejanza de los crista

les obtenidos,con los del 020h(NHh)2.H20,según lo demuestra la obser 



-27

vación microscói;c¿ ; b) por la valoración del oxalato con soluciór N/lC

de MacK,en dos determinaciones paralelas : una con los cristales ya

mencionados y obra con (CQCM)(N”h)2.520 (p.a) recristalizado en agua ,
lavado y seendo de la misma manera que en el caso antericr.

M v % 0204

0,2012 21,61 61,80
1

0,2010 21,58 61,78

0,2ouh 21,78 61,90
2

0,2098 22,10 62,02

En este cuadro de valores,los análisis l y 2 correspordcn respectiva

al precipitado cristalino de la solucíóh de (Cgou)Pb en CH5C00(NF) y"4

al (CpO.)(NH,)9.I2C secristalizado ; Mrepresenta le masa (en ¿r2mcs)_ G 4 _ _

pesada en Cada caso, X el volumen (en ml á de solución N/lO de NnC;L

grstado en la titulacióu.El í de CÓQ+secalcula con ln expresióh t

C20,=v . M01. f
lo o mi

(f : factor de normalidad de la solucióh de MnOLK )
1+

Datos teóricos

Peso molecular Cgoh %

(c¿0¿)(rïh)_.H20 102,116 61,595
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Queda esf demostrado,que aquél precipitalc cristalino es (Cach)(NHh??.
monohidratado,que se originaria en la siguiente reacción z

maca)?“ 2 CHBCOO(NHLL):(020u)(}?ïh)2+(¡353000th

Análogamentc,cuando se ensaya con GHBCOONa,tambiénse obtiene ¿a pre
cipit ¿o cristalino,que tratado ¿e la mismamanera que en los casos an

te:iores,no contiene Pb.Es (020H)HÏZO(u:b;):&2.Á20 ,que sc separ:n por
su an: solubiïídad.

Sol.en g/lCO g de agua (27)
0

(C2o¿)Na2 3,7 (a 2o C)

(020¿ N92 .320 1,7 (a 15°C)

SOsz

PreEaración:

son}? + (CÏÏBCCC)2PO = 3.0th + 2 CHBCCOÉÏ

¿-a :1 s : s o í ; c b. V
Ye c vo Ohflg 5 , (CH3 00)2P 7‘ngo J %l

El SOíPb demostró ser ¿uy soluble en soluciones de CH COON¿J de5

CHBCCO(NHh);por ejemplo, 5 gs de CH5COC(NHh)nn 20 ml de agua (solución
0,0h N) a cbullición,son :gficientes para disolver 0,5 gs de SOPb;si ah
esta solución se le agregan 2 ml de solución saturada de 80u(NHu)2 ,se
separa un precipitado de color blanco,formado por cristales prismíticos,

idénticos a los que se obtienen cuando el SOth se disuelve en solución

de 015COC(NHL),de concentración mayor de 3 N y correspondientes a laL'.



ccl doble z
Q; 133 k T:

Por ejemplo , disolviendo 1,9 ¿e io SCM

c3 000(wiu) (solución 5,6 H ) a ebullición,al enfriarse se separa len

Pb en 25 ml de agus con 7 gs de.

ta ente,la sal menciOnada.

Esta sal doble,es muy sensible al agua,que la descomponeseparando

SOthgcllo se Comprueea colocando en un tubo de ensayo,un poco ¿a esa
srl doble y agua;se forma un precipitado pulverulento,que una vez se

parado y lavrdo con alcohol,reveló no contener NH5,ademíses soluble

en solución de CHBCOO(NHh),siendo posible reconocer entonces en la

misma, SC: y Po?
En la fase líquida en equilibrio con los cristales separados,se pue

de reconocer el Ph y soi e el ïb con 312 o con Prcü y el SO: con ClZBa

previa separación del Ph con SF.2,porque sino al agregar el 0L28a ,puc

¿c precipitar Clgrb ) .

En presencia de 80h52 ,el soth no se disuelve on CH5C00(VKu),pero
¿ste efe to inhibidor desaparece,si se agrega N55hasta neutralizar el

ácido.De la solución de sourb en 315COO(NHI),se puede reprecipitar el

SOuPb,agregando al¿o de sohfigspor ejemplozde la disolución de 0,5 gs de

SCuPb en 2C ml de agua con 5 ¿s de C35C0C(NH¿),Se reprecipita totalmen

te el SOth disuelto,:¿1egan¿o 2 ml de ‘0uí2 N/l;esto se interpreta,te—
1 . Inienco en cuenta que si la aisolucion tiene lugar según la reacción:g

son?“ 2 CPFKCCO'F!(c*:5coo)21>b+so¡:

al aumentar la concentración de los iones sulfato,se desplaza el equili
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“obrio haci: la izquierda,prccipitando el SC¡Pb :31 en cambio se a¿: va4

SCh(NïL)2 se tiene :‘1'

SCuPb+ 2 03130003 (CH COO)2Pb+
+

so."+ :_ 171:4

3

ta 2 CH, coo + so.,+1>b.so¿lr(mu )25

Según quedó demostrado en est03 ensayos cualitativos,el CHBCOOFno pa

rece tener una influencia ¿preCÍïÏl‘,“h l: solubilidad del SOth en

CE5C00(NHu).Igual afirmación puede hacerse en el caso del NE; , con la
diferencia,de que si la cantidad agregada es grande,precipita la sal

doble;por ejemplo,€i se disuelven 0,5 gs de SOuPben 20 ml de agua,00n

5 gs de CH5C00(Nïh) y a ebullición,y esta solución se divide en dos
partes,agregando luego a unn de ellas l ml de solución concentrada de

ría y a la otra 5 ml ,se verá que en la primera no hay cambios,mientras

que en la segunda,se separan cristales pequeñOSde SO¿Pb.SO¿(NIh)2.

so Pb+ 2 ca coo'ensof: + (CEI7C00)?PbLL 5

2 HONHLL+ 2 SOIá-(CI CCO)2Ï'bg2 HOW-2 0H5000' +SCLLTh.SOh(NEI4)¿3

Cl2Pb

PreBaración:

2 01m5“ + (CHBCOO)2Pb= (:12I‘b+2 CHBCOO(NH¡+)

a)Influencia del 0H5000Nay del CH;COO(NHh)en la solubilidad del Clng'
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La solubilidad del ClÓPbse incrementa fuertemente por la existeficla

a: ngcccïa o de 337COO(NHL)en el medio;este incremento depende le:J +
p; y de 1a concentración del acetato.Por ejemplo

Conc. del AcONa pH Temp. Sol,del Clng

(Moles/l ) 'C (ES/10c ml)

0,06 8,8 26 5,uu

0,06 3,7 26 11,92

‘ ‘ ' 7 25 1.081; (59)

El pH 8,8 corresponde a la solución de CHBCOONaen agua,calculado con
12-expresióh : (25°)

CH.‘ Ka.Kw pH a 1/2 log; C - l,’2 log ¡La — 1/2 los Kw
C

ha es la constante de ionización del CHBCOOH( a 25°C igual a 1,7.10-13
Kwes el producto ióhico del agua ( a 25°C igual a 1,0.10‘1h ).El pH

5,7 corresponde al de una solución aceto-acética, 0,06 t y 0,72 Y con

respecto al CHCOONay al CH5C00(NE¡)respectivamente,cuyo‘pï se calcua,3

la con la expresióh r (250)

Fui- log C - log Ca — log Ka

donde C y Ca son las concentraciones (en moles/1 ) del CHBCOONay del

CK5CCCHrespectivamente

Estas determinaciones se hicieron,pesando la cantidad de CHBCOONa.5HQC
correspondiente a 50 ml de solución de la molaridad elegida, llevando a

volumen y agregando exceso medido de Clgrb.Luego se calienta a 60 -70°C
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mientras se agita.Sfl deja enfriar, procediendo luego a separar la solu 

ción del Clgrb no disuelto,por filtración por succión con un crisol ¿o

placa filtrante;deSpués se lava con agua fría primero y luego cOn alco

hol,hasta reacción neutra del filtrado.Se seca a 120.0 hasta peso cons

tante.Asf queda determinada la cantidad de Cl2Pb no disuelto y por dife
rencia se obtiene le cantidad solubilizada. ‘

b) Formación de sales dobles:

De la solución saturada de Clgrb en 0H5C00(Nfiu),acidificada con ácido
acético y 2 temperttura ambiente,se separa un sólido cristalino de co

lor blanco;la formación de este precipitado,no es instantanea,sino que
comienza a aparecer deepués de varias horas.La observación microscópica

del precipitado,pone en evidencia la presencia de cristales en forma de

prismas exagonales,algo achatados,que se descomponehrápidamente por el

agua;ademísese precipitado es insoluble en alcohol etilico,acetona etc

pero se descomponeen contacto con soluciones hidro-alcohólicas.En su

ficiente cantidad de agua,se disuelve sin dejar residuo.
l) Obtención de la sal doble :

Se disuelven en 50 ml de agua,5 gs de CH5COO(NHu)y se acidifica con

2 m1 de ¿cido acético.Se agregan 6 gs de Cl2Pb y se agita vigorosamen-i
hasta que quede una pequeña parte sin disolver ( unos 0,5 gs).Se sepa

ra el exceso de Clng ,filtrando a través de un crisol de placa filtran

te.La cantidad de C12Pbutilizada ,es suficiente para saturar la solu
ción;empleando cantidades menores de Cl2Pb ( h, h,5 gs ) para aquélla

cantidad de CE3
es muy lenta ( con 5 gs ),apareciendc

COO(NHh),1aformación del precipitado no tiene lugar o
1 o: cristales a medida que la
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solución se concentra por evaporaciíu icl agua.

Si se hace un eneeyo paralelo con las mismas cantiiades de reactivos,

pero sin agregrr ácido acético,el precipitado no aparece; está claro

que ello es debido , a que a ese pH (íóúal a 7 3 l: cantidad ¿o C12Pb
disuelto es mucho menor; ademá3,concentraciones mayores de CK-COOHno

tienen influencia apreciable,sea en la composicióndel precipitado,como

en -3 velocidad de precipitñción.

El precipitado cristalino,se separa filtrando con unncriaol de placc
Ifiltrante,por succión31uegose lava con alcohol etílico hasta reaccion

neutra ¿:1 “iltrado y se seca,tambiín por succián,haciendo pasar el ai

re previamente por un tubo con ClOCagranulado, hasta constarcia de pc
so.La CLdtidad de precipitedo que se obtiene ,oscila entre O,8 y l g,

dependiendo el rendimiento del intervalo de tiempo que se deja precipi
tar.

2) Análisis cualitativo:

El precipitado así aislado,contiene Cl , Pb y NA;
E reconocimiento del Cl y del Pb se puede hacer de la siguiente ma

nera z C,2 gs dc muestra se disuelven en 20 ml de agua caliente ; a lO

ml de esta solución , previamente acidificados con NO:H,se le añaden

¿otas de HCBAgH’lo s precipitado blanco soluble en NHB: ClAg .En el
resto de la solución,=e hace burbujear SK, : precipitauc negro de SPbr

Las reacciones para cl CH,COO'son negativas : descc posición de LL
z

poco de muestra con SChfig diluido (1:1) y caliente. (arrastre por-cl
vapor de agua del {cido acético 3;;“¿lo o del acetato C3 etilo,cuando

. _ _ _ ¡1,sc agleua ¿“tes,ulcohcl uL_-ic09
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Análisis cuantitativo

El Cl y el Pb fueron determinados gravimetricamente,como ClAg y SOth
reapectIVamente. (28) (2hc(

El NE}fué valorado por volumetrfa,sobre lGC ml de filtrado de la deter
minación del ClAg,previamente llevado a 250 ml;la técnica seguida consis

tió en separar el NH5por destilación en medio alcalino y en recoger el

destilado,en 25 ml de solución N/lo de SOhH2,titulando luego el exceso
de 5c1d0,con solución N/lO de EONa,enpresencia de heliantina. (28a)

A los efectos de realizar los cílculos,se consideró que el N15no se

encuentra comotal,sino comaiüïr.
Los resultadOS del análisis cuantitativo,ae resumenen el siguiente

cuadro

Det.del 01 Det ¿el mi . Let,del Pb

0h158 0,4875 23,55 3¿,75 0,5510 Ca5579 29,1h 67,89 3,C7 100.10

0.33L3 0.5836 28,35 25,85 O’BSÁB 0.5509 29.25 57.95 3,15 100,34

0.5163 0,3752 28,55 25.85 0,5522 0,3u97 29,18 67,85 3,20 100,25

0,2993 0,555u 28.55 26.05 0.57o2 0,5675 29.21 67.80 5,11 100.12

0.3018 0,5576 28,35 25.98 6,3916 0,38€: ?9,30 67.95 5.19 100.31

Promedio 29,22 57,88 3,14
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2 y y son los volúmenes (en ml ) de solución 1/10 de IONa (factor

de normalidad : 0,901 ) gastados en el ensayo en blanco y en la titula

cióh dc: soune en cxceso,respectivamente. (factor de normalidad del

80h52 : 1.037 )

Los % de Cl , Ph y Nflfi' se han calculado con las expresiones :

% Cl = 2u,757.MCMS

Il ..PbEl

% = "V)0NLIN'or'
M

¿lM es la cantidad de muestra pesada ( en g ) ; " y N' son las norma

lidades dc las soluciones de HONay SOhnp,respectivemente; f' ,factor
de normalidad de la solución du Q0| ‘I‘ .

-L'2
Con los valores promedios ¿”ios en el cuadro anterior y teniendo en

cuenta ,los siguientes valores de los pesos atómicas :

c1 : 35,u57 Pb : 207,21

l : 1L,008 H z 1,008

se han calculado las siguientes relaciones

.9l_=.1h92_ NIE Júoé
Pb 2 ‘
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I O 1Practicamente puece escribirse que :

Cl : Pb z Nnu z : 5 : 2 : l

e: decir,que lal precipitado cristalino ya doscriptc,le corresponde la
siguiente fórmula mínima

.e puede escribir de la siguiente manera z.0c: (a n

(Clng)2 .Cl(N1'Ih_)

Para explicar la formación de este compuesto,se sugiere lo siguientezz

que el incremento de solubilidad del Clgïb en soluciones aceto-acéfii
cas.se debe,por un ado,a una reacción de doble descomposición,se¿ún

la ecuación

ClñPb+ 2 CÏ COOUÜI‘)S;2 Cl(NE' )+( C31CCC) PbC 5 4 + 5 2

y por otro,a un"efecto de actividad".Fsta última consideración surge
del Lecho,de que la solubilidad de L: electrolito poco soluble,aumenta

en presencia de una sal neutra sin ión comúncon aquélla.ïsto es evi

dente,porque si consideramos ,por ejemplo,una solución acuosa saturada

de Clng ,se cumple que,

2
(¿cl )..ans+ Icte

Ó_ t- 2) oCTP-8*. . ++ICte
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Al agregar (CH;COO(NHh),la fuerza iónica del medio aumenta y por consi
guiente los factores de actividad disminuyen ; entonces el producto

(Cc1)2.CPb debe aumentar ,como lo exige la constancia del producto de

las actividades iónicas y por lo tanto,la solubilidad del Clan aumen
ta.(esto es cierto para soluciones diluídas ; para soluciones de fuerza

iónica grande,la teoria provee que la solubilidad debe disminuir,porque
en tales casos los coeficientes de actividad aumentancon la fuerza

iónica) (29)

Teniendo en cuenta las consideraciones precedentes,es posible explicar

la formacion del (Clan)2.Cl(NHh) de la siguiente manera z

l) Clsz+ 2 CH3C00(NHLL(2:22 Cl( NHLL)+ (CH3COO)2Pb

2) 2 Cl2Pb + Cl(NHh)z=z(012Pb)2.Cl(NHL¿)

hr Alcalinizacion con NH3del filtrado del (clan)2.Cl(NHh)

Si el filtrado del ClePb)2.Cl(Kfih) se alcaliniza con NES,se forma un
precipitado de color blanco.En este precipitado,una vez separado y pu
rificada como se indica más abajo , es posible reconocer Cl y Pb ;

en cambio,1as reacciones para identificar acetatos,son negativas.El NH5
es débilmente reconocible y la determinación cuantitativa del mismo,rea

lizada de la manera ya indicada , da valores comprendúdosentve 0,05

y 0,15 x ,lo que demuestra que su presencia es accidental.

Preparacion:

El filtrado del (ClQPb)2.Cl(NHh)se dividfa en dos partes iguales ; en
ambas se agregaba lentamente y agitando , amoniaco al 50 fl hasta no
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más precipitado.Se filtro por succión,enpleando crisoles de placa fil 

trante y luego se lavaron ambosprecipitados hasta Louccíán neutra del

S0‘f11trado,con alcohol etílico uno de ellos y el otro con Agua ; despu
I u 0 ¡se procedio a efectual 51 secano,ganoeniendo dichos precipitados en un

seoaáor con SOIHQ,hasta constancia de peso.
1

, .Analisis cuaLtitativo
, WH“ .. a... ‘fiH-l‘ e. ., .1 l 9.231 fl._ _el Cl y cl ¿o fue102 uuuauo. fur ¿uavimetrlh,b1cc_910anéo CLuo y

SChpbrcspectivamente.Los resultados del análisis,se resumen en el 31
guiente cuadro :

Lavado Dct.dol Cl Det.dcl Pb
01 z Pb z

con m MCMs m HSCLPb

agua 0,5108 0.2987 0,3236 0,5810 J 13,79 80.55

alcohol 0,6005 0,5529 0,0012 0,u709 - 15,72 — 80,20

agua 0,5922 4 0,5510 0,8217 0,090 15,85 - 80,16 —. . . . . . . . . . . 4 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .

aalcohol 0,5956 0,5298 0,8251 0,8905 — 15,70 — 79,82

agua 0,6102 0,5575 0,0001 0,L665 15,68 - 79,95 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .

alcohol 0,6706 0,379: 0,0515 0,5006 - 10,00 - 79,96

Promedio 13,77 15,87 80,21 79,99



‘.1 I ... . -.Pueuc verse que es practicamente indiferente usar abua o :icc ci eti

llco,en el lavadode: :;;;;.1;1;o.

Los % promedios hallados,s L Liu =r.c;imadamente iguales a los corres

dientes al Cl-Pb-OH , (oxiclo aro de plomo)

Puso molecular % Pb % Cl % OH

Cl-Pb-OH 259.675 79,91 13,75 6.51

Este cempuesto,thmbiíq suele escribirse Clan.OPb.H20 (peso mole

cular - 519,55 ) 3 existen dos variedades cristalinas,llamadas "laurio

nita " y "paralaurionita" que pertenecen a los sistemas cristalinas

rombico y monoclfnico,respectivamente. (50) (5L)

Según la teoría de Werner(52) , es correcta la forma dímera,que se

representa :

‘ l 1 I .,Pero cesde un punto de vista mas moaerno,ae admito como mas prooahlc

ln estructura :

Cl-P“-OH

Si la alcalinización con NH5se hace antes le la precipitación del
(Cqub)°.C1(NH,) , también so obtiene un precipitado de color blanco,que
üLh vez separado y purificado comoen el caso anterior , demuestra no

contener CH5COO_ni NH; ,pcro si Cl y Pb .El anális s cuantitativo,
«o“¿6 los si¿oLCites rc
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Lavado Det.del Cl Det.del Pb

Cl fi Pb %

°°n M MClAs M Msohpb

agua 0,8297 0,2826 0,5280 0,6558 15,96 - 82,91 

alcohol 0,6062 0,5huh 0,5102 0,6168 - 18,05 - 82, 61

agua 0,6528 0,5276 0,5528 0,6890 12,81 - 85,25 

alcohol o,u625 0,2621 0,5021 0,6062 - 18,02 — 82,50

Promedio 15,58 lu,o5 85,08 82,55

Las diferencias observables en la composicióncenteaimal,aerfan atri 

buibles a la hidrólisis del precipitado,cuando ae laca con a5ua,reempla 

zíndose Cl por OH , aumentando de esta manera el % de Pb.

Hay un cloruro básico de plomo , llamado'matoclita" , cuya composición

centeaimal es

í Cl lu,1u

fi Pb 82,66

8 0 5.19

Comparandoestos valores con los hallados

correspondiente a Cl2Pb.0Pb

, ae puede afirmar que el pre

cipitado lavado con alcohol ea idéntico a la "matoclita".Su formacion se

explicaría de la siguiente manera

c12Pb4-0H'=; Cl'+-c1-Pb-on

2 Cl-Pb-CH s=; H204rCl2 Pb.0Pb
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Con soluciones de CÏSFCCIR,10se :beüá "¿las doo
7 . I . ‘ ..Ceac es un ¿ran numero de experiencias PCRl;Z‘Gf.,Ci ¿hs que se tuvo en

cuenta la! sigulcnges yüiihLles z
. ’ \a) temperatura. (a ebullicion y a temperatura ambiente ¡

wN ’ -' .1 - 1 w \ 1o, concentracion dei C¿7C00ha.(comprendiaa entre 0,05 y 1,5i ao
z

lay (solución saturada a 20°C))
Ic) Concentriciói de CH,COO;. g entre C 3 lc fi )

9

2 3rK+ (IECz)2rb¡=3r¿Pb+2 imán/

Reactivos z BrK 6h,5 % (sol.aat.a 20°C)

(N03)2Pb 16,6 fl

Según Z.Karaoglanov (35), el 3r2Pb no puede prepararse simplemente a
partir Je acetato de plomoy un bromuro alcalinogprecipitn ea tal ceso,

Br-Pb-Ofi a menos que se acidifique el medio con Brfi,hasta que le cone

' ' del mismosea,como nfnino,igual a 0,2 K.La formación delcentxacion

Br-Pb-CH, Karaoglanov la explica ¿e la siguiente manera .

Br‘+ Pb‘ïa BITb‘

Brrb*+ cn3coo'i2 CHSCCC-Pb-Br

CHBCOC-Pb-BI‘ + 11'20í: CTfiCOOÏ‘ï+ 3_"-Ït-Oi¡.
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La reaccion )3) tiene lugar porque el Br-Pb-OCC015 (bronm acetato de

plomo) es esteble solamente en ¿cido acético glacial;así mismo,fiarao¿la

nov asegura que no hay incoveniente,en precipitar el BrZPb con un bro

muro alcalina y (KC5)2Bb .

l) Influencia del CE»COO(NIL)En la solubilidad del Bran y'ferna
ción de sale: dobles.

Dc la Liama manera que en el caso del Clgïb , la sclubilided del BrePb

e: agua se incrementa fuertemente por la existencia de CHBCOONao de

Ch3C00(NHh) en el medio.

Le ls solución de Brgrb en soluciáh acuosa de CK3000(N122, su separa,
cuando la cantidad de Brng es suficiente,una fase sólida de color blan

co,fcrnada por cristales prismíticos exagor:lez,a veces visibles a simple

vista; por ejemplo,si se disuelven 12 ¿s de CHBCOO(KIh)en 30 ml de agua

ocn 2 ml ¿e ¿cido acético glacial y luego,se agrega 3r2Pb sólido de a
poco hasta que no se disuelve más ( 10 ¿s ), y se filtra para separar

el exceso de Brsz,en el filtrado se separan lentamente lc: cristales
,_ Imencionados .(la precipitaci‘n comienza luego de unas g o 6 horas)

'TOJ-A" UV recipitado se descomponerápidamente por el aguagesta descomposirn

ción puede seguirse al microscopio,en donde se verá la aparici‘n de los

cristales aeiculares de 3r2Pb .Se descomponelentamente por el alcohol,se
paríndose también Brng.

Afin de realizar el análisis cuali-cuantitativo de este precipitado,
se procedió a sepelcrlo y purificarlo.?ara ello se lavó por decantación

con alcohol etílico 3 voces,con porciones de 5 ml cada vez;lue¿o se llevá

a un resafiltro y se mantuvo en un secador con C12Cahasta constancia de
peso.E3tas operaciones deben hacerse lo más rápidamente posible.
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a) análisis cualitativo

son positiVas las reacciones de caracterlzucláh ¿e Pt Cl NH»y
CH7C00_.z

b) anílisie cuantitativo z

el Pb y el NH5fueron doeados como en los casos antericrcsgel Br fue

basado por 5ravimetrfa,precipitando BrAg (2h d).El CH5C00_se determi

naba separando por destilación en medio ácido el CHQCOO!y Valoríndolo
en el destilado,con solución 0,05 I de HONaen presencia de fcnolftale

ina.Para facilitar el arrastre del CHBCCCH,sehace burbujear aire en
el balo'n de destilación .(5u) “

Debe tenerse cn cuenta,que la destilación en medio ácido también se

para parte del 3r presente,por lo que lo: valores obtenidos no serían

correctos;para obviar este íncoveniente,se prvchiÏ a tratar l: ¿testr;

pcsaia (0,5 ¿a ) con 2C ml dc agua ligeramente alcalinizada con NH; y
calentando suavsrekte mientras se agita;=e filtro ,recogiendo directa

mente ei f:l;-aic en el balón de destil-ciín y luego de lavar filtro y

vaso de precipitación con porciones ée 5 ml de a¿¿á,uore¿ando este lí

quido al filtrafio hasta completar 50 ml ,se procedió a ejecutar la dee

tilación.Este procedimiento,tiene por objeto separar el acetato del

bromuro,y su fundamento es que,co¿o ya se dijo antes,el precipitado que

se separa de la solución de 3r2Pb en solución de C5386C(Nhh) se dee
cenpone en contacto con el agua,separíndose Brsz.

Los %de Br y 013000“ se calculan con las expresiones:

fl Br 2 C,h2555.MBrAg.100 (M : ¿e de muestra pesada)
M



XVes el volumen (en m1) de aoluciói de EONK0,05 N,gastados en le tí

tulación del destilada; g ¿a al
Celina; M gs de ;LestIa emplecfos.

Los % de Tb y NE; se calculan

página 55.
1Los resultados ds

con las expresiones andas en

¿uálisis se resumen en el siguiente cuadro

facor ¿e normaliiai de la solución al

Det.del 31 33:.101 Pb Lab.del uq3' Det.del «00‘

M MBMg M MSOth M v m v'

1 0,0797 0,3593 0,2151 0,1772 o,u225 20,90 15,65 0,5255 10,58

2 0,6192 0,4¿23 0,2095 0,1601 0,5776 20,90 1L,55 0,301C 1-,30

3 0,5136 0,5710 0,2¿13 0,1698 0,0020 20,90 16,38 o 3091 11,°‘

u 0,5025 0,5600 (,218u 0,1681 (,5899 20,90 16,91 0,5108 11,75

80h52 0,1 N , factor de normalidad 1,012

HONa 0,1 N, n u n n 1,138

nor, 0,05 N n n w v 1.255



3r % Pb z % khúf z Aco‘

1 50,/1 52,15 2.7? 13.91 99,57

2 )c,Lc 59,26 2,58 lu,o2 99,09

3 30.61 52,h3 2.29 7 15,75 99,28 “

u 30.53 52.61 2,29 l),56 98,99

Promedio . . 50,u3 52,55 2,;7 13,80

Jonsíicranio el peso atómico del Br igual a 79,916 y el ¿o ¿os otLCw

elementos,los valores indicadoa e: lñ pag. 55,¿< Ian calculhío las si

guientes relaciones atómicas :

iso,66 L.c,36 3I‘=0,61
Pb NÏÜ Acc

Trícticanente estas relacione: pueden escribirse e

ïn= =5/2 Br _ 3 Br = 3/?

“b gif Aco'

1 . z o sea que -a lórmula z;nina del preciplttip es :

Br “b C“ C00) HE.
3 2( 5 2 4

Teniendo en cuenta 1? bivalencin del Pb,son vrrias 1-3 escru

.puedev ieserrollarse con ngubll; fórmula nírfna; urw de ellas es l:



siguiente :

(CH-COC-Pb-Br)2.3r(Nñ|)z ‘+

que parece ser la más aceptable.
I .‘ .Su formacion se explicaría se le siguiente manera :

1) rng-r 2 m".C0C(Nl‘L)d 2 3r(Nn,,)+ (CI,“5 COC)2Pb5

Í

_. .-’. 1\ .1- .,e.- v9 .s... .__ ' s - vLa gtÜCe_Cfl _¡ EF _¿ sflsx “-3nc ¿iban dqptnts la disolucicn “el pr Po
_ . l -- ,., 3.en la Pc-:;-on de Cbzpo7\u4,) 5 la 2) sería la reacción de precipitación./

2-.Alcnlihiznción con N12del filtrado del (CIBCoc-Ph—ar)2.3r(ïrn)j ' -1

Agregando suficiente cantidad de N33a dicho filtrado; e obtiene un
precipitado de color blanco.Lste precipitado,fué separado filtrando por
un crisol de ;l"cá filtrante y lavando con alcohol etflico,hasta reac

cion neutra;lue¿o se secá en un secador con “¿LÏQ hasta constancia de
peso.

Io tiene HH; ni acetato.Las reacciones de caracterichián ¡el Br y
del Pb,son positivas.

La determinación cuantitativa ¿el 3r 3 ¿el Pï,se -izo por grsvimetría,

precipitando BrA¿ y SOth ,respectivamente.
Los resultados del análisis , se resumen en el siguiente cuadro :



Det.de1 Br Det.del PH

M Mr3¿PAE

0,5152 c,3190 o,t69c c,56u8 26,;1 67,91/

Promedio 3a,; 57,95

PFÍOSproneáics porcentuales son aproxiúedsmente igu°lss e lo¿ corres

pondientes al compuesto z

3r-Pï-C:

Peso molecular fl Br fi “b
'* ! " ' / / 19;r-Pb-C“ 30+,¿34 23,28 03,-g

Es una sustanciw ¿e color blanco,que se descompOnelentamente por el

agua;:e conoce con el nómbrc de "br0N0—leuríoníta".Dc igual manera que

en el caso del Cl-Pb-Ca,la teoría de Terner prevee la existencia del

dfmero de aqúel :



que también suele escribirse e (50) (21)/

Brgrb.0Pb.L20

Preparación z (55)

2 IK'Í' (CHBCOC‘)2Pb g 1215??+2 CI7COCKz

qu.-IqO 15 ác. 91..Reactivos : IK 15 % s (Cuscoo)

El Ing es ¿uy soluble en soluciones acuoaas de CIBCOO(Nq+) o de

c:¿cooua.

De las soluciones de CEECOO(EHL)cuando la cantidad de InPb es sufiW L

ciento y según sea la relación AcOYE;/I2Pb ,se pueden separar dos

Cohpuesto: que en adelante iesignaremcs "I" y "II".

Obtenciói de los compuestos "I" y "II".

El compuesLo"1" 'C separo Cdahd? la relación AcOHHL/Izrb o: alreaedor

de 7,asf por ejemplo 2 si se disuelven 5o ¿s de GlacOONIhen 20 ml ie
agua con l ml de ácido acético,glacial y se °¿:c¿an 4 gs de Ion y

se lleva a ebullición,(cofi lo que se disuelve el Igïb k,se separa una
vez fria la solucién ,una fase sólida ¿e color blanco constituida por

cristales visiplrr a simole vista y que al microscogio se muestran co

mo láminas rectangulares.1a formrcióh del compuesto,depende no sólo ¡e

ln relación AcONHh/Ionsino tembién del volumen de la solución;pcr e
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jemplo,si se hace un ensayo con las mismas cantidades de reactivos: in
, . ñ, P'y“.‘l A“ 9 ' F r n. - .. L r ‘ D .Cicadas mas aiiioa,pero con 90 m1 de «¿ua ,el precipitado nose _ozma.La

.v w: .I. s : , ’ ' 'precipitacion es mas rapida si se emplean cantidades mayores de reacti

vos,siempre y cuando el volumen de solución no sea demasiado grandc3asf

por ejemplo,con 57 ¿s de CHBCCO(Iflu) , 8 gs de Ing y 30 m1 de agua con
l I 1 - - ol ml de acido acetico glacial,la pr€(;glLCC;Jn cs casi instantánea,aun

I A4que los cristales son mas pequenos.

El compuesto "II" precipita cuando la relación ACONHI/Ingcs menor.
1'

Por ejcmplo,si a 20 al de agua en los que se han disuelto ZC gs de
a“

COC(HHL),seacidixican con l ml de ácido acético glacial y se van a
gregando lentamente Ing,disolviendo cada vez la porcií: a¿regada,cuando

la cantidad de I2Pb disuelto es de 5,5 gs,se separa rapidamente una fase

sólida de color blanco-amarilento,formada por cristales acicularcs que

al microscopio aparecen ,en ¿eneral,ordenados radialmente.(relación

AcONHh/Ing igual a 5,7 )
Otra manera de preparar este precipitado,es mezclar los reactivos y

llevar a ebullición (para disolver el IQPb);después Se filtra.Bn el fil
trado,si las cantidades de reactivos usadas son adecuadas,se separan los

cristales descriptos,depcrliendo la velocidad de precipitación de la can

tidad de Ing disuelto,aunque esta no debe ser etcasiva,porcnc de io cor

tr:rio,se separa también I2Pb al enfriarse la solución.
Ambosprecipitadcs se disuelven al calentar el Sistema,rv“o reprecipi

tan a medida que se va enfriando;para el precipitado "II" es suficien

te llevar hasta LO°Cpara obtener la total disolución,en cambio para el

"I" es necesario llevar a ebullición.

Una prueba de quo ls ?ormacion de uno u otro precipitado depende fun



damentalmente de la relacióñ ACCÑÏH/IQFÏ, se tiene en el hecho de que

si el sistema formadopor el precipitado "II" y la fase líquida en equi

librio con 61,se le agrega CH3C00(NH,)sólido hasta obtener una relación'i

aproximadamenteigual a 7,el precipitado sc li"uclve y precipita el "I".

Esta operación puede hacerse también disolviendo el precipitado "II"

calentando; hdï50°C y agregando CH5000(NHu); al enfriarse lr solución
se separa el "I".Un ensayo similar puede hacerse cuando se tiene el pre

cipitado "I" y se disuelve más Igïb 3n la fase lquida en equilibrio con

aquélzel "I" desaparece y cn su lugar precipita el "II".

La disoludión de I2Pb en una solución acuosa de CHBCOC(NHM),comuniCa
a esta un color amarillo-verdoso,tanto más intenso cuanto mayor es la

‘.cantidad J: lgïb disuelto,p:ro el color L) o atcnúa cuando se separa la

fase sólida.

SeEpr¿Cíón4Ipurificación de si,”s ;:ccipitados.

“‘ cohrssztc i ha _’"ï "o: 7o ml de Solución saturada C" "ï,CCO("UL)2 T
o 1 zen alcohol ( r 2C C ) ,pCl incan- ior;lue¿o se nes: a un crisol de placc m o

c: filtrante y se filtra por succión para separ': el líquido de l’vrio

retenido;se lleva rápidamente a un secador con Clgca y una vez lo sufi

cientemente seco comopara sr;1rarlo del crisol,sc pasa a un pesa-filtro

bien seco que se mantiene en el secador hasta constancia de peso.Traba

¿ando en éstas condiciones y realizando las operaciones rápidamente,es

posible tener un vic ¿etc ¿e color blnLcogde lo contrario,se desconponea

¿ur-¡ante 1:55: .‘JL',_Ct;."}Í_'\.':».51(\¿yF._r'-'.C_L;v;_-; ¿l’ Luli» 5‘...) . 7.-‘¡.-"=

El precipitado "II" se separó filtrando por succión con ur crisol de

placa y los cristales ¿a lrvaron sobre el filtro ,con una mezcla formada
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por una parte de alcohol etílico y 3 pario: de acetato de etilc (puLLCc.., U

en volumen).zl líquido de lavei: o; i'ï' ¿¿regar gota o ¿oLu sobre el
¿.. ,. . ,‘I. 'I A 1 ,. .,...'AI_,¡1 r‘ —.,. .. . ., ‘..,,\i,:,v..", . .. . -_¡, . a ,
Lu." ,«. ¿tequtfif‘ que -.v y- - - y. w" .—I-Iv vut... ¡ Lua. v_V..uv CV.A ru“ .' .. 1h

v w h _, A ,3. _1 v _ A A . o Íniorio seca.¿l lFVGGÓs; siectua con 2: L" de mezcla;si 2-o; 95;; :_"m

¿e .: hace de la manera descripta,la masa cristalina se

¿cazando la descomposicióndesde la parte exterio; j pioü;c:a:io Lacie el

interior a medida que se a5rc¿1 ¿l líquido de lavado.

sc; efectuado el 1avado,se sigue succionandc,pc.o Lomandola precar

cion dc hacer paSar el aire previamente a través ¿o un tubo con ClQCa'cs—

ta operación se continúa hasta que desaparece el olor a acetato dc stilo,

y luego se pasg cl filtro o un secador con ClnCa y desde aquí se procede

comoen cl caso del precipitado "I".

'N¿roriedades ;

Amboscompuestos son muy sensibles al agua,que los descompone rápida

mente con 33p3;;315r í? lng.La descomposición puede seguirse al microsco

pic y se verá comolos cristales se alteran y aparecen los cristales

de Isz ( placas exa¿onsles de color amarillo);i¿ual descomposición expe
rinentan por Soluciones hidro-alcohólicas.

31 precipitado "1" basta su exposición dc algunos minutos al aire ar —

biente para que comienzo a descomponerse3en este Sentido el "II" os más

estable.ïambién se descomponenpor el calor fácilmente.

Ningunode los dos precipitados puede 1nv=rse con alcohol ctflico,por
I

que los descompone con separacion de Ignh.

’11,...”Anaiisiu cualitativo .
.. . . I3; los dos precipitados son positiva: las reacciones de CñrfiCtGBLZLClOH



de Pb , I , NH} y acetatos.

Analisis cuantitativo :

El Ph se determinó por ¿ravigetrfz,;recipitando SCth.Es de hacer no

tar ,quc :1 compuestos de esta clase,con elevado contenido de I y Pb ,

debe eliminarse el I antes de precipitar el SCth,porque de lo contrario
parte del I queda retenido en el precipitado,e1 que toma un color amari

llo-rojizo que persiste afin deSpués dc la calcinación.El ï072 no es/
eficaz,pero se obtienen buenos resultados agregando N02Na.ala muestra

pesada y suSpendldñ cr agua,acidificando luego con HCl.Sc calienta sua

vemente hasta eliminación completa del I (probando con una tira de pa

pel humedecido con solución de almidón y colocado en el camino de los

vapores que se desprenden ).Una vez eliminado el I,se procede a preci

tar el SOth.

El NH5y el acetato fueron dosedos de la misma manera que en los casco
anteriores,(destilación en medio alcalino y ácido respectiVamente ).

El I fue dosado por ¿ravimctría,precipitando IAg.En el caso del

(Cl2Pb)2.Cl(NHLL) ydel (CIíBCOO-Pb—31*)2.3r(NHu)no había dificulta
des ;;ra dosar el halógeno,porque la rmestra :o disuelve totalmente en

..el volumencc agua necesario para llevar a cabo la precipitación del L:

logengrc de plata,pero tratándose de los precipitados "I" y "II", a

quella no es suficiente para disolver todo el I2Pb que se separa por
descomposiciónde dichos precipitados,por lc que le precipitación del

IA; sería incorrecta.Este incovenieLte se puede otviar de dos maneras;

oxidar el 1- con sales férricas o con NOENay destilar o extraer con
.1

C140 o cor CHCl3y titular con S203Fa2 N/lC o sino diSQreganio por vía



r I_ ¡“V r ,_ n ,., -r/ y. , H_- ,,_. u . -¡Cu. "gjï‘g -F (Qu).;u oi¿4¿o LDUUultamo ua;;ro,va¿orrndc/

lup¿o el I cn el “il 2:39 por prgcipitación de ‘.,.(2Ï “)

:1 fl io I St calcula cc; la expresión : (27 a)

r¡.rr v
0,)4C/ . mIA¿ . luC

M

— . ' . ‘- ‘1 ‘ ‘ 'uuu ÜÜSh¿uhLUDJul analisis Se resumer P continuación :

Ïrccipitado "I"

Dct.del I “et.de1 Pb Det.del L;n* Qet.del meo
ur

M MIAS M MSChpb M v B M v!

‘ ‘VC n 90 'f “ ñ/ . 7C“? 1h 7 2 ñr MrCs%‘v2 C:M=.7 CJJJ97 va/vtj C://;/ ¿2,15 28,25 09/97J “/»+l.

KK?" A O'T'zfi I7"'(‘ n 9 QC n' 1 "15'? "2- ¡n 7,” 'W "A, 1*Cifivz" «1“+J/ 0,4/¡1 ,“7/, kJ+OÏC 21:*O “'n/z VI/VL" ¿79¿*

c,4522 0,227; c,;111 0,2660 0.5761 21,1% 28,55 0,5225 61,7:

Clhóll C1225” ñ ’rr? ¿azcnl 032793 21965 28,35 0:51C7 CC;CC

, , . , . - ,. |
\ÏFCvuA.‘un;;¿C_Q;lliv.;nñ2 -¡uZhL

-. . - l ‘ n:CÍa J¡lc n _,:3j

u_u. "Io, á 7‘
:Lcilh _.¡ —-L,‘ H W n ¿,2) l



r!ff

I ,0 Pb 91 NHygyz ACC“ 7.?

273;} ¿dl-175 "4-¡51 253€; 9997*:

?R,ï2 ¿3:58 LIC: ““990 99:03

27,2c ;;,:1 ;,;2 21,35 100,28

27,66 L¿,€c 5,9; 25,20 99,Lo

Promedio 27,70 aL,51 ¿,20 23,58

Conestos datos y aceptando los siguientes valores para los pesos ate
¿iuez de los elementos :

Ph 207,21 H - l,c08

I 126,92 c ; 12,c;

N 14,008 . 16

se calculan las si¿uíentee relacione“:

I t 1 ,2 KHL* .C,—y“ ‘ - L k r
1”) t ___t__ 1,1 _ II 1,8.)" Pb Pb

que prácticaue;f; pueden esc ibirs: :

. 1 I_I -, /_ _-\r ‘_ n A.A: ¿l precipitiao 'l’ le corrzeponde la fogull. ¿Íh;m\.
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cipitado "I",es decir

l) Reacción de disolución z

I2Pb4-2 CH5COO(NHh)Sï'2I(Fïh)+ (0H5000)2Pb

2) Reacción de precipitación :

2 I(NH )+-(CH,COO) PbS: (CH COO)APb. I(NH )
L z 2 5 u L

Alcalinización con N35del filtrado de los precipitados "I" 1 "II"

En ambos CaSCSse obtiene un precipitado de color amarillo-verdoso

intenso que vira rápidamente e tlznco-amarillento ;la observación mi 

croscópica del mismorevela la presencia de cristales aciculares reuni

dos en haces plumeriformes.El precipitado descripto es soluble en EONa;

pero se descompone en media ácido con seearació. de IQPb.
Conel fin de realizar 'l -hfl;;;s cualí—cizfltit"tivo del mismo,scpro

cedió a separarlc filtrcñdo por succión ,lavando con agua hasta reacción

neutra y secando en un secador con 31268 hasta ocnstencia de peso.

Análisis cualitativo:

son positivas las rvacciones de caracterización del I y del Pb,pero ne

¿ativas las del NH5 y de ecetetOS.

Análisis cuantitativo:

el Pb fué determinado por gravimetrfa ,precipitando SOth pero teniendo
la precaución de eliminar el I antes de llevar a cabo la precipitación.

El I también fué dosado por ¿ravimetrfa ,precipitando IA5,prev:a dis

gregación de la muestra con COBNag20 4.Ecs resultados se resumen en el



.0 , .1 , -1. ,4 ._s¿¿u¿unpc en ¿:0

I % Pb %

Filtrado 0,2839 0,1915 0,4113 0,3530 33,4: 60,19
de

"I" 0.5021 0.2082 0.5796 0,3352 57,25 L\ (N M \\' \‘.'

Filtrado 0,5u88 0,2u19 o,u517 0,3981 37,u9 60,22
de

"I‘I" 0.3502 cal-+25 04630 o,Lo88 57M 60,53

Estos % son muy aproximados a los correspondientes al compuesto:

Isz.0Pb

Peso molecular I % Pb %

I2Pb.0Pb 68u,26 37,097 60,565

Este compuesto se describe comouna sustancia de color blanco-amari

llento,no atacable por el agua. (30) (31)

Los resultados de todas las experiencias relacionadas con los halo
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V;;Llcí ¿o ploa: eLsaysCos,22 ptsu¿;: En ¿1 siguiente a¿u1;c

a, 0 7*- I , w 1 ' 1onlula mÍFLII _uu;¿3uxn¿ ¿ronanle Formula hal-ad2

por otros autores.

(Cléïb)n.Cl(ïÏ.) (31b “¡ñ.\: 3,,_ ¡- '. í

("w pp”)2 Pb2 3ra (Nfih) ívABCOO-Éb-BT)2.Ïr(ïH4)J__7uuu
z

(CIaCCC-Tb-I).CL7VGC(HHL)/ J

(CHZCCC)2 I2 PE (1L;)2

(CYZCCC22Pb.dI(ïHu}
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1)
I' 1 -- n g F - _ ‘r‘ ' — ' Metodo cc ¿remnitz : el C:b se humedece con acido “ceuícc u¿¿urdü v

Í -\ ncon solucion de acetsto de 2-03: y se hace pasar CConqsta completrr 1:
fl l 1 .t;ans;ornscion,numedeciendo cada to zc “o; hóáu.

Í. -. 1 n - c -_ ,“uMezcla ac Click; ; 3: disuelve en ¿aldo acético diluido caliente elo y
- . 1.. '31 . *v.,. 1 ._.Vr. n .. . .. - 1, .1 .1- -... :- te
y. Taj.' °C —.:-ul. - 3 ¿JLAVCl+ebctfi uC2 ; una. Rarïq'phC ‘J- (¡A-LICGJÏIld:¿C¿¡..u

! - I r‘l. ‘1...\ “1.. “._- . .|_ ._¿0,18 solacion PL __r.o. , ñl-sc ¡url otrr apelacion dieolviendo mas

1.OPby haciurfio llegar otra vez CO9" así ricerivanente.
En estos dos métodos,ls precipitación del albayrlde puede explicarse

de la siguiente manera :

2 01"“4-2 :..5CCC:-ï= (CI15C00)2Pb.Pb(HO)2

2 C02+5 (CH COO)2Pb.Pb(HO)2 8 5 (CH5ÜOO)2P‘D4'2(COBI’b).Pb(H0)23

I
luego el (ÚT;COC)2Pbreacciona con más OFb según la reaccion s

H C+Opb+(CH
2 5COO)2'_"-":)u (CHBCOO)2Pb.Pb(ÉO)2

y qe reinicia el ciclo.

F-J

En los métodos que preparan el albaylldc a partir del {lomo metálic; ,

el fundhrcnto es el ¿15m0,es decir,someter láminas de plomo r ln acción

combinada del C0: ,03 , agua y de los vapores de ácido :cítico.

“e lífczencian plíncipalmentc en la manera de producir el 7C: s CLol

mftcdc nolandés ,el eco proviene de la fermentación de deyecciones _;
. I .animales ;¿n el míbcdo ingles,el CC?se origina en la fertcrtación de
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desperdicios de tenerfa ; en el método alemán el CO2proviene de la cal

cinación del C0503 o de la combustión de madera o coque.
En estos m6todos,la precipitación del albayalde se explica de la si 

guiente manera z

12 Pb +12 cnacoon+ 6 02:26 (CHBCOO)2Pb.Pb(HO)2

6 (CHBCOO)2Pb.Pb(H0)2+ L; co2 1:2 6 (CHBCOO)2Pb+L; n20+2 '(coan):2.Pb(no)2

6 Pb+ 6 (cn5c00)21>b+ 5 02+ 6 320 2:2 6 (cn COO)2Pb.Pb(H0)23

18 Pb+ 12 anCoon+9 052520 +1; coaáé Pb(CH;COOb.Pb(HO)2+2 (COBPb)2.Pb(H0)2

Experimental

Conel fin de estudiar la influencia del acetato de amonioen la for 

nacion de albayalde a partir del plomometílice,se hicieron dos experiene

cias paralelas,pero una de ellas con acetato de amonio y la otra sin
él.

Estas experiencias se hicieron suspendiendo laminas de plomo de lo cm

por 3 cmy 0,2 cmde espesor,en sendos vasos de precipitación de 600 ml

de capacidad ; las placas no quedaban totalmente sumergidas , sino que

sobresalían del nivel del liquido,2 cm.Unavez llenados los vasos con

las soluciones correspondientes, se hacia burbujear 602 proveniente de

la descomposición de co5ca con HCl y además se agregaba periódicamente

n 202 de 20 volúmenes , a rin de suministrar el oxigeno necesario para

la formaci‘n del albayalde ; si no se agrega H 02 , el albayalde solo2

se forma en la parte no sumergida de las placas de plomo , donde se com 

binan la acción del 602 y del aire,con la de los vapores de ícido acético.



f‘l_‘ ,4...

I J. wLa experiencia se prolongo -errte 12 dias ; la cantidad de albayalce

formada ,33 cttienc separando el albayalde por filtrrción (con doble pa
0

pel de filtro S&SN‘589 ) ,lavando con agua y eecandc a 100°C .lcego se

separs el precipitado del papel,se pasa a una cápsula de porcelcn: y se

prosigue el calentamiento a 1CC°C,hasts constancia de peso.

A B

CHBCOCH 500 ml (5 fi) :3: ml (1d g)

CHacootNfiu) — - - - 250 ml (52 fi)

Pb 538,2 ¿a 553,? ¿e

3202 (20 vl.) : 10 ml cada 8 hs.

Pb disuelto 7h,3 gs 6h,8 gs

Albayaldc obtenido 25,1 ¿s 15,6 ¿e

Rendimiento teórico 3C,85 ¿e 26,15 gs

La cantidad de plomo disuelto,ee obtiene pesando las placa: de plomo

después de la experiencia y una vez lavadas con agua y secadas;el rcndi —

miento teórico se calcula en base a la cantidad de plomo disuelto y con

la ecuacián final de la página 65 .

Analizando estos datos,se encuentra que el acetato de amonio disminuye

la corrosión del plomo por la acción combinada del CHBCOOH, 002 , ¡90 y



del oxí5eno;adem¿s cuando se laca L experiencia sin acetato de amonio,

la cantíJa; Lc albayalde que se ¿1313,3; bastante p::xínn a la cantidad

teórica (84,h %) mientras que ,3: la experiencia se hace con acetato de

amonio,se obtiene apenas un poco más de aquélla (52 %) ; esta diferen

cia puede se: debida,a que el (COBÏY),.?H(HC)Q es tafitcnte soluFle en
soluciones de acetato de amonio. (55 a) (¡7) (58)



CONCLUSIONES

Las experiencias realizadas con las sales de plomomencionadas,relati 

vas a la influencia del CHBCOO(NHh)y del CKBCOCNaen ln solubilidad
de las mismas,permitcn afirmar que:

A) se pueden ordenar las sales de plomo ensayadss en tres grupoS,a

saber 2

a)

b)

C)

aquellas cuya solubilidad en agua y en soluciones acuosas de

los acetato: alcalinos indicados,no difieren sensiblemente z

y woypb .| 1.

MGOUPJ I

¿ula° ¿-n su solubilidad en soluciones acucsas de CH7COO(NH,)
) ‘+

o de CH7COONa, es mayor que en R¿LÍ ; Croyïb y Vanadatc lej w .___________.
Plomo.

las que son muy solubles en las soluciones acuosas de dichos

acetatos.Bste grupo puede lividirse en dos sub-grupos:

cl) aquí se incluyen las sales de pleno que una vez isueltsz

en solución de CH;CCC(?Hh)'c de C?3"23ïa , se separan de
éstas,1a sal de amonio o de sodio del anión del compues

to de plcuo disuelto : (CaOy)Pb.__í_i___

c2) de la solución de la sal de plomo en solucion dc ¿cet to
’= amonic,es posible crista izar compuestos que cegtic4.4



a1 .y . _ _. Í __1 ï, LHJ*, ¿7 cth: ds la srl de plorm díxuelt?

g en cierta? (rior, cñtntcss S ¡P5 , Cia?“ , J-HÏE e
_ ¿ ¿

'V' D'F.-ñ_u.

—\ .. 1.a .W..,_:,,- 1d x-‘I h v * -— “x. . A -fl! «w.d, ¿e ¿“y up¿up¿uLCS “y anPJ , ?;qr. a ¿944 uL aoln,;ores acuos«u

¿o {Cétfto de anorio,se separan los siguientes compuestost

() /\ F)
,4 J /) Ó Ó

EU
“d o; o H

A y; -—<
(CVTCCC-ÏB-T).CÏ7ÏLKQÏ"1,

1' / ""

(CÏEÜOC-Pb-I).9C;:PCC(NÉL) o (CUSCOCÏGÏA.ñI(XÏ')h r w _ T

C)
\ 1 o , -- fl / 0‘ .1 o 11 ¿fieblin¿zan¿o ¿pr 0"" la ¿»Se llqu;ur en aqui rorlo con ¿CL com/

IgpcstOSrencion3dos,(una vez separsdc: estes), precipitan los
Í.1 ,...- a -_.1 y.‘._..,, a“. eh“,

Sí5u_L€“L,GJ ¿-n»._LC'€¡u.“.A.Lk.\'->.,. 3__\_I_

/ l



, h..,\.-‘ —-
Xi J.. “J- 4‘

I—-.,- - a :r‘ J “'¿-VLJÏ_<CJ\JÏuCl C.

x , .' '4 1 1 - .'.. 1 ‘r ¡y! .1, ‘ .-_ N N , //“e ggu2¿p¿‘: , ‘*" °* 4 a¿ *b p Qu :Óobuto de pkomc con 1 a de,

z , I -1 a o °tfl' ñ c ¿:1- ñ -- z y r'. 3 ' ._ fl" n ‘w‘ 1 ' 1 ' ‘INLCLJ kflhicu ¿.LGV¿L2 -C ¡y \,,;.V_,¿_ I" 1‘,“ y: '"_'Vc:¿.._:io dí;

A! ..n . g 1 ñ a . .¿ de Q1(ru.).?; " a . via? v :9 ‘;*ura Cor un BQCJHGII
% .

1,‘ .3 ,_ - a Í“ . - o - _ A _fixvsnuc con 2¿¿ h su: -4930Lo“ nuuk1n u__ í¿1:"30;luvjo se buCR e.
.. .JJ. ItA ‘A °,-.r- v.....¡.¡.¡.u-.u- c «bc \10

Ïl Clzfï azf preparáflr,s; purifïca por recrísbilizacíOL ph “¿gh -511en
0

te y la r"sg cristalina se seca entonces a 12€ C.In. k

Preparación del BPQPÏ

'| : .' I ," ‘ - _ -‘ ,.- o oSe precipita L‘ “gh -J¿u010n le (NO-,nTJ al 15 f y l;üv¿aa a 80 —CVy/
tando lentamente otra C: d:“ ¿l 30 í h‘0" Vu

o . l w“a gue la QPGCLLLÉACiOHde

7r2Pb sea total.Se lava V;; \¿g¿,4asta que uh ñ] del f1¿;caao no deje

residuo 59::21:P‘J al cvqpora;¿: sobre un TLigio de reloj.Luego se pre

Av 1..
.. , .._ -..A , ‘ 1 '*‘sig¿e pc. ,_ caso del C A _.

.l 1 naPrepar2010n nel I:-J (55 ,

I 1 g ’ o A -.Qe prepa: mezclanoo en progo;c¿cnos catequiCLotrlcaa,504ucícnes a¿

15 7 de I y de acetato de plomo,eata última con 1 ¿ d: ¿tino “oígí. ,
_ l . ' .> Egg; en adelante se proa:¿g;o “3:0 en los c:°:: an;_;<:-;s.

,..,?' :1“ 1Prep;;;g_on LJ; SOL?-u.3;
' 1pren°ra agregïndo r ¿na solucion al 5 í e acet(fi; ná plomo,elO:

volumex *e*”***vnétrico de una solución al 50 fl de SC-Ea ,más S m1 Por
h‘. ‘

I x‘ A...an



-1 'I , -. 1 'ñ "cada lCC m; o; solucic:.be lleva a nouss 3r¿¿úricoa,evayo;:nao 3L o:

¿“ño de arena,se agrega el a¿ua necesaria para obtener el volumenini 

cial y ec filtrr por un crisol de “laca filtrante,lavanio ¿l ngoipitu —L

l 0docon a¿ua hasta reaccion uhutra de; ri¿trndo.3e seca a 100 o ,ao :c;:ra
0. l . —, - .uel flltro y :o pasa a una vapsuladde porcelana,confie se ca¿cina a Bco J

hasta constancia de peso.

Preparación del Iooth

Í W ‘ .4

L una solucion al 2 Z de (CH5C00)2¿..5H20 con l % de ÑCBn y a ebulli

c¿on,s; le va agzogaLJQICñt.mente una :oluci n de M00|(Nflh)2 al 2,;L4.

hasta que la yroClyleCLJH 3"“ Lotal;se diluye con solución amoniacsl

d . rs- .*1'_‘1' H n .3 -«- q \\ p _ a- -—)- - -, — A ri!!!4.... —¡--v51lna RJ. tornu30¿ :j ¿ubsu 5€ 55.3551 hC__-. www"

J.‘. vh Í. Í ,. .91 . . __ , ,4 .A ,, "A -_\tios hasta .gacciou acidu.Se Í¿¿u¿n y :3 -LV; ,o“ ¿acantaciou con 50¿u —

ción al 2 j de 1351?;4) ,so ¿asa al filtro z se continúa el lavado hea
ta que un ml de filcgoco no úeje residuo apreciaLlo al cvaporarae.8e seca

o . ._..’... — . . - .a 100 C ,se separa del papel y se CalClna a ¡ooo quúu oonstnRCLCde 90°?

Ïlegaracián del Varadnt" ¿egplomo \_* 2‘ (¿5 b)

Se preparó ïuJLiZÉÏC una solución de (CÁBSCCJQPb.;HQUal 5% sobre

tra ¿o ¿o¿Na3.¿Hno también al 5 z , ligeramento rcidificada con 50;;
I le). ,.|_v.. ‘.Q.

1 - “IA. \ a . 9“... ' __(uu oenaidad ¿,_V ¡“LauÏ que la prec¿y¿vgc*on :ca como
I2; Z cn cinc-3o..v lleva t ebullicio*,ae ïcïa de rotar y se f;*,rc,la 

_ I I — .vando el precivitaao con solucion de ácido acetíco a; 1% ,hasta que un
.. . ., ‘ _ - °ml de fiotrado no deJe resiouo al evaporarse.8e seca a ¿00 C.

Éroparación del (Cgcu)?b



(3 r 1 I ‘ ‘.‘ \'. .. ' ' ‘W " F," A ' : A l ‘. ‘
se prepulo agrug “uu i “na soluci-h su vouh\ .hzg R

-, 1 ._ , 3 I .‘ 1

(CHBCOC)2IE.3h2C,aasta preciyloaoion complota_oel pioqo sono oxalr+ovo

1
l L Z ,otr: de

La preeípitscióh se hace a ebullicíïr y ol precipitado blanco que se
411. -' — .v. w A Asepara por fi_oracion ,se lava con agua hasta que uh ml ip f1 trafv no

deje residuo apreciable al ova; rarse sobre un vidrio ¿o reloj y luego
. 0se seca a ¿OO C.

L- s le agrcba lentsuunkso l I ru-v FA- nn 7- \A una soluCLon al lo % de {ou:-kxjn 3.2¿2L sJ /
.. ' -. . . I .otra de Crchua: a 5 S ; LL piecipltacion se hace a temperatura amcicr

‘" n se dot; a;re¿ar un volumen de solucióh de CrOLNag,tcl que la n°n‘\ VC;
T

tidad de Croera2 añadida sea un lñ fl mayor de la cantidad estequiométrí
cn .Li precipitado se deja decantar,se lava con A5uahasta filtrado in

. , 1.,

Determinación cuantitativa del Cl ’“”‘\—VI

a pesa una carfidad ¿o Ligstra que contenga ¿rnaximatnmente 6,1 de¿J

' 1Cl,se 11:73 a un vas; 13 procioitacion no hoc ml,se ag: ¿un 200 ml dev

agus y se ucidifica cc: 133“ (l l} agitando hasta discl a? lñ r..,. .1..,.. ,“Ax..- v- -.

pe':ia.iue;o,mient:2- se agif:,-n agrrgan 35 ml de solución H/lo de

NOBASy se lleva cerca del punto de óbullicián ,agitando unc o ios
minutos para facilitar la ccs¿ulac*¿“ del prcñipltado.

Sc deja er Lüru’C ¿na o dos horas y luego sc filtra a través de u: ::*‘
sol dé placa Íil‘rant€(prcviamente secado a 150°Chasta constcuciz J;

"(J (7 u O td ¡.1 'Urecir;;.lu se lava por decantación con r:-: N/lCCy luego se
')

1 y a . .. Icontin*a el lavaao o: cl filtro,hasta roacoión no¿ativa de ¿¿.Jespues
o - y ose lava con agua hasta eliminar el NC-J y se seca a 150 C hasta cons 1



tancia dc cese.

._ I“ctcrmizic:c: cuantitativa ¿el Br (21 d)

La técnica sa seguir ÏO difiere de la empleada para Cessr el Cl,más que
.¡en el :cchc,de que la precipitación del Br55 debe hacerse en 'n volumen

4' v- -._ 1 major de soluc:o;. 2jo m1 en lugar cc 150 - QCL¿1)

.I .Determinac203cwantitativa del l

Por las razones apuntadas en la página 52,1a valoración del I :3 hizo

en cl filtrauo ;;;vc:i;nte de 1; disgr:¿¿ciín lc 1; ¿destra cc: sclucíón

de COBUaaal20 7,¿¿e se diluye a 250 mi con agua,ac agrega una gota de
soluciín alcohólica de fenolftalefna,se acidifica con ácido acétíc: 20 É

y luegc sc agrega amoniaco al 20 fi hasta débil reachíz alcalina .La pre

cipitaci4; ¿el IAg se hice con :c.a:íon de HowágI/ZO agregado lentamen

tc y a5itando,(21)i);cuandc a; ha co:pch¿:c la precipitcciín del I ,ac
an 6- fi alh ,. ,, - 1 .. .. . .1 . 1‘ . FM'culicntu J se mantiene la suspcnzi _ inc- M_hmucsa Vu —,u c ,agloauQO

I .cuidadosamente;desyucs ¿e acidi H y se adiciona luego un li 

adelante sc procede comoen el.- 4,‘ ,.,A ... I M' ,,,. . 1...“...i‘ h, .. I .¿V¿ely VJAyu-«k\ .L ¡o un. ¡Olwmuqhzc ha“; y“

caso del ClAg.

qDeterminacióncuantitativa acl ïb

cc Li;a sibuiendo la técnica indicada en (2L 6),.0L3i2tente en preparar

una solución que cont<nga como máximo 0,5 ¿a de plomo,se asregan 5 ml de

8043: (1:1) por sida 100 ml de Solución final y se evapora er beño ¿e
¿zone neste humossulfír;;cs;:e agrega agua hasta restablecer el volume:

1 . í . - a o-¿iclal \ 150 ml) y se lleva otra vcz a numossulfurlco: .Luego se ad;c::

han 100 m1 de a¿q¿ pc; cada 8,1 g de ploao,:g €2¿¿ c: reiczc una: 12:5:



‘ -_ I “V f_ '1 - N_ A _se fitra h uyaves de “A .rirc, da GOuCn,se ¿”ï; ;L r i‘_tr:o con
a \ ,_, . . fl . _ I‘ . ‘ ,. ‘ _‘__ ..

SC;L« 5:97 y 1¿%thgt "e lleva el cr;4V¿ R un ¿ChíéQOr uondc se ¿A ¿rc

.. _.__..-.‘,'_ _ _ __ .. t ,....-— ..,..El aparata Ju VV;_;_;C¿0L consta ¿c un salon de “uuiuahl 3V h/"'V D

- -. ., ,H h ., — «!..:;,provi'”: 63 un ._-‘L:¿.ívo evitar el arrastre 1g ¿otus ce *¿WL¿JJ

con;ctado luc¿o po: s; j ;*c superior , a uh refrige; Pc vi‘río,VL
clwmpn . .-,«-,\.‘ pwr‘ .. ,... "'r. .pnm-A’vu -_'L¿.Q‘-\,.La .14“ ¿zx/nran «tu -¿»r ul. 4.a uu.-....lv-‘.

co“;th cr uL ¿31: Jaber u: SOC .
‘ -- *,A1_-\ '-'/- .W-ns 9’mv¿_, ,u-,_,.u,\,b A- bc :cluc;on de ÉCNa

A , , .'- - _ w <, A“ , ,3 , 15C ¿) d ¿L continua ¿.’Lc gdc 2* )\_Mu ' ‘ Hay, L .a tu!
, N , . . . .. -. - 0,.1'1-» .,1\ .’ ., .1 n 1 , .. 'Gurú paris del tolAHV“ ¿-- h‘-,v m¿,.D839úcs a; v“-c¿a 6* uAógcc Iy h

xwfl 1_ _ I ‘v _ ___ > - ‘ oo_uc con rc¿u:;cr fl/¿g A, ,Vd ¿;usenotj Í; nellantína.

_- . . ,1 _ V .JVLclm;r301oncuantítstiva gel 0170€?/

l1 \.-1 r 1, \,«- . J. .,‘ J, ..Ci hu,Cv_-Í\J ¡Mi '“ “,y" É “Ci? "x
I/- HI... A! *, ‘ " ,. _. »" "‘_. 1' ‘. '| J ‘-*w-ám; ,xfl aire ,uuu ¿n‘jt ¿.uJ . .x‘h; c°¿on;ouro L\_ A ‘Lgue

I4.1- J r-.- " a .I .41. " .1) .9 I. ' ..,» . ‘ l . _'C uJJ _ “VVHJ«’C_,_ J e- ¿ -bu_ _ y\¿“ ' h_3pos¿u_,u ¿‘ra L'í_ey
.. : I. -"» 13'“ 3.: ¡”1‘ » - -- r\,r L» .. 3 ‘ 4. 'v -".«.yasq-V “y fu_¿yir de 1L‘d 4 ,¿ug L, Vpnunya q 1L re¿r_0u¿trpe y; Vlcr

'l . . . r ... . .1 .‘... ' w-1 .1 . _ 2‘ ‘ -lg; que a Su ac prolanóu JLL un '“c«ü“qcra.g aLre ut¿¿izado,se ¿no
y... "-1 \-','.I q' r - -'-, s» - “sy«‘\ ° — s,r,g- A». uvy-fi 1- ‘1‘a' «I, r' » 'h “r .. ' 5'“
¡“(SLL AU'_L(‘-L.¿H-l-¡V,Lq‘.{- _ U x ) x ‘V kk-An‘ V7. L.. van "sb ,.L ..C\ G4. ¡L

. ' I I.1.‘. ‘,- \!n 1‘ 7‘, . I-.‘:. ñ/¿ ¿Lego Soore LL u? C %;u H_*\¿ \‘ak_:a.f_; ,vu_ufl
1..

agrei'h j J“ ,c SD;ñ 5C 4 por el ¿:‘¿.: CLicoa:tficicr,cuyo cierre debe



,1,L; :í;;¡:g aLrlquC 2?“ aruu. u __Le ¿1658? C4 air; \:( ,¿-ïp¿

íñu;c 1: H:*'51¿L ;7 dl,gue s; Litulu“ con li solución ¿o “

L: ¿Parencit de fehclftfilefLa,previr ebullición del destilaio LFP

Dinar el J‘w.híefl,mrñ L :‘c,:c agreg": j L ¿o e¿ua a- corteñil;

lán y :e dest‘“2n F :1;e=t9 operaciïn sa rapivc thT 753;: nás,i3

:fi' Fe tiwxcr :ï ïgírl ¿1 ,Uafise bíïxlft asia ';tuP.-¿¿,s :6

1h ml,pr¿w:ricntcs de dos dea?i;scicnes de 7 :1 añda un',‘“c se L

de ln "f ya descripï: ; esta última operación :r -,p_Áe otra
I¿5:5 Se 'sparar cgvc:

1 .,‘ ,Jv 1u_ Tolulen “o SOLUCÏ

a s 1- ’h ÍLtuLUCíon.

ivamente fracciones
.5alCÉAJ. .L¿.u

d; T -4:

J,
+L

Wr¿.v

5.
u- 'ñ,

I .\

¡1:b-.. ‘

‘ Ñ.
L \,

f’?":‘- v

CC’EI‘
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