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OBTENCION Y PROPIEBADES DEL TUKGSTENO (155)

Qntgggzfig: Ea actualmente un elemento de gran importancia comercial

e industrial aunque hasta ¿pocas relativamente recientes se lo haya con

siderado comoescaso y poco importanteu

Se halla en la naturaleza bajo la forma de wolrramita: W04(Fe,Kn}J
echeelita: ¡04 Ge y otros minerales menos importantes comola stolzits=

'04 Ph” cuproaoheelita: N04 Cu y tungstenita: 83Wn

Industrialmente se extrae, oaei en su totalidade a partir de le wolfrs»
mite. Comoes un mineral marcadamente magnítico se concentra primero cc

un separador magnético y una vez concentrado se puede obtener el metal
por varios metodos:

a) Tratando el mineral con Hal con lo que el W queda como W05precipin

tado. ¿ete ee disuelve en uns y el w04(nn4)2 formado se cristaliza y ‘
oaleineo El "05 ae reduce por H2 o Car o por electrolisis de una mezclHE

fundida de tungetetoso Cuandono se requiere tungsteno muy puro ee puedíreducir el '03 con c en el horno eléctricoo

b) Calentando el mineral oon casuaz y extrayendo el w04Ne2con agua,

se precipita luego comow040eoSe separa y recupera el ácido tungetico

por acidirioaoiSno
o) Mezclando el mineral con C en corriente de 012 se forma oxicloruro

de wclframio mezclado con oloruros de hierro y manganesoePor adiciün

de agua-se obtiene wog

ngpiedegs_2 Es un metal blanco9 plateado9 durot de punto de ruslán

alrededor de 3370’03 peso eBpechico 191.3cmuy¿fictil y muyresistente

a la accián qúfmioao No ee oxidado por debSJo del rOJO Vivo y el 012 Bou

lo lo ataca a esa temperatura: los ácidos casi no tienen acoifin sobre

él y es oxidado por Cl 03 K fundido“



1¿y

Engl: Se utiliza para preparar aceros especiales y filamentos de ldmu
peroo elíetrieao= ¡e! el acero con ana! de Or y lanzo» de tungeteno con»

oem eu templee una: temperatura. un: elena“.

¡1 I04leg ee noe colo ¡ardiente en ei teñido de teles y pere hloer incoq}

bnotibleo o los teJidoo; el wo¿rb comosustituto del blnnoo de plomo y ‘

el ¡03 comopigmento enorillo.
WW: tiene.tree¿nao-z¡02.¡03y¡205.

Il iioxilo ee obtiene por rednooióndel ¡og con 3,. In ¡D! ee el ¡le inrÍ
pariente, ee lo puede obtener por oeleineoián del ¡0432, '042g y '02“
(¡84)2. Se diauolve en potoee. eode y ein en IE, dando tnngetetoo.
conmg a: Iog+ooguznoozevo¿n,.

¡fibelfl‘uogauz ago (netamente)
¡sta última reacción le produce por ebullioián.

ll ¡0433 ee obtiene eoiditieendo con ¡01 ooluoionoo de tungototoo soluy

bleo cono ser roma. Deunn solución trio ee precipitado el ¿oido fl

twotieosménzfigo que eo ligeramente soluble en em. Desoluciones ca.

lienteo se :de precipiter por eoiditioeeión el ¿oidofi tongetioo:
W433.

Il (ciaO'fihumtioo ee semejante el (cine nolfbdioo particularmente en su

capacidad ¿le former derivado. de (oido- oomienndoo y couplejos.

Los toohtoe, greenietoev sinootoe y van-datos tenen leido! y oelee
compleja con el leido “59301100(lo nie-o que el (oido nolíbdioo). 312.

¿oido {autora-tico y eilioofingetioo ¡e unn en lo imeetigaoián y eo
rnluaeián de eieoloiúee,
Il Í parece no der nales verdaderas en no que entire cono fisico. torna

varios helogemoo pero parecen ser oonpneatoo OOWIOntCEz'Ï-g,¡6142,
¡015; ¡01;

31800101G?! HMS _(19-‘151-153-156-153)WW:
a) Los {oidos minerales diluidosülm. 304112)¡053) precipita! .1 ¡ciao

Motivo blanco anorro en frio que tom color amarillo el hervir. por



Jfi
perder la molécula ¿e agua. al ácido tfingstico es algo soluble en agua

dando soluciones coloidales, es algc soluble en HCl concentrado y muy

soluble en ¿lcalis y NHz.Los tertratoe y citratos impidenla precipit:

c16n del ¿cido tungstioo por los Ácidos" |

b) El 204H3añadido poco a.pooo produce al principio el mismoprecipl

tado pero luego se disuelve dando rosfotungstatos complejos solubles ca

moser 204 (¡03)12 las semejantes a los que se forman con el ¿cido mov

líbdico.

c) El s (NH¿)2añadido a una solución alcalina hirviente, transforma
los tungstatos en eulfosalee solubles; ei ee acidula, da un preoipitaü:
rojizo de trisulfuro, soluble en eulfuross hidróxidos y carbonatos fllüh

lince: 35W 3(NH4)2 ¡34(NH4)2.

d) El NOgAgda un precipitado blanco soluble en n85.

e) El (ens-OOO)QPby H03Hgdan precipitados blancos de '04rb y w04Hg2

en solución neutra.

Idem el ClgBa y Clzca (135).

f) El NOzïl (120) da en medioalcalina un precipitado cristalino de

W04T12.Sensibilidad 1:125,oooo 31 molibdeno da reacción semejante.

g) El 332 lo precipita en solución ácida,

h) Reductores comoel Zn y el Sn (o Clzsn) en solución clorhídrica

(127w131u130)reducen tanto el ¿oido tfingetico precipitado comoel meu

tatüngstico soluble convirtiéndoloa en un óxido azul de I pentavalente

“¡205)o lñadiendo exceso de n01 concentrado se disuelve el precipitado
que se ha podido formar comunicando a le soluoiGn el mismo color azulo

bi se continua la acción reductora, puede paSur a verde mas o menos ron

Jizo. El NOgHmolesta en la reacción y el 204H3hace el tinte más clara;
benaibilidad lxlOÜOOOO

Este ensayo puede efectuarse sobre los minerales así: se funde el mine"

ral con 003H82,_el U pasa a wo4aa2, acidificando con 304Hz (o HCl) se

obtiene el precipitado de W04Hgr.por calcinación '03. Sobre ¿ete se el?
:ectúa el ensayo“



Tnmbignpuede calentarse el mineral ¿su nur (¿51 away; ¿qu3urga;

ü? A: mitad del ¿0110 Be agrega igufil volumen fl” agua y un ngaa

metálico cslentándoae lunae oi no aparece color azul se procv

iir una cantidad mayor de mïrcwvfi ser ucfiflazn se tuna 39 uan"

hirviendo¿ se agrega igual veian," g n61 y ee praaede igual

Al mgtodo puede aplicarse 9 mineraéea rwa 2%¿e H n menos;
J
LI ‘19puede tambié'n fundir 1'.“ Ezïnr'-“-‘Ï_fi¿.' 1:0¿1 ¿wz-fi. ¿F 1.113€; -.‘-"3714115? {al ens:

vc ron #1955.

g ¿cïóllgc su identifica run¿;rná ¿ui y ÜLÏTÜFPÉÜÓG n agua,

34nw«Éste producto se aplica la ze üíirn

1) GonSoaflp e ha c: sffifia ¿e aeu;v fluida aulfnroao oigentado suavew
mente se obtiene un liquida 1721 W

J) El(30¿)g Feb dz color ezre que ¿a azulm: yor ficcifn de los Éci
dus t álrereucia del MCÏÜ

k) El Fe(CN)6 ha en meñio ¿alía ir a; fuürtñ hair; füfia marr6n y lata!

un precipitado del mismocolar”

1‘ El SCHK{153) dr 091:? anula bon En du la miamt reacciáno üensibili

¿36- ¿25,OOGA .

m3El fosfato efidico (181) con HC¿65E¿??(en medio nítrico) da un pre
ciyitado blanco de rcsrotungstato d: «anula semejante al rosromolibdata
de amonio0 Denaibilidnd l 1250000¡Otraa e

w} El ditionato de soiio: 3204H82 í1<1353 en polvo puede usarse en

ucst cualitativos para Wabtüniendose ag eolucián ¿aida color ¡culo 51

ensayo en minerales como wolframita ¿e ¿ewsible a1 lio El molibdena man

lesta cuando se halla presente en grarioa cantidades pero no cuando equ
tí en las cantidnñhs habituales en que ¿e halla en los minerales de Wa

Con“o de calor azul y por ¿ilusión con agua un precipitado pardo de

ógMo. Can.Pb áa precicítaáo amarillo que pasa ha ser agregado de

1.11403

w

b} E; Clgbn y E‘J‘í‘íflfit(Li, Para inveKF= main ¿Cra? se pbne una gc
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td ¿e HDL en una tire de papel de filtro” y luego crm ¿eta dr solución

e investigar: se produce una manchaamarilla, Egregrrüo Clean de color

azul; con CHHH4la coloración se intensifica y ¿on ¿Cl se hnce más os“

cura, Si hay Mopresente con Clgen y CNH34se obtiene ur.intensu color

rojo que desaparece por agregado de nCl¡ Luego no interfiere en le in.

vestigación de Hp

Para ser la :avestigación en aleaciones_ se disuelven estas en agus

regia_ le solución se lleve a sequedad el resaduo se oalcins y disuelu

ve en agus y N320? y se trate comoantes

bos minerales se funden con CflgNefly cogxg luego se disuelve eh agust
se procede según la técnica indicada.

c) El M004(NH¿)3y 0123n (3_136)0 Si e una solución neutra de tungsteto

se añade n004(HH¿)3 hasta der una concentración de lo de 0 05 mg por ml:

4 gotas de solucifin de Cl:3n.recien preparada y 30453 concentrado lente

mente hasta desaparición del color amarillo producido por el Clgsny se
forma un precipitado cuye color varía del violeta,a1 azul según la can»

tidad de Wpresente. rueden investigerse 50 X de wn Si el SO4H2se reemw

plaza por 301, se obtienen resultados negativos con cantidades menores

de 500 8 de W. Aumentando la cantidad de 30432 o de 03,3311o variando

la temperatura“ se reduce le sencibilidod ¿e la reaccion” kaqueñss cen»

tidades de molibdeno no interfieren, con grandes cantidades se hará un

ensayo en blanco0 51 hay titanio, se forme ácido títdnico que oculta peu

sueñas cantidades de WeEl ácido acético y los fosfatos reducen 1A inten

sidad del colore Le composici6n del precipitado no se conoce.

d) El NOgfigcon exceso de IÉ (4). Uha solucidn de Hoífleg neutra da con

lor azul con unas pocas gotas de NOgHg_ylvl 5 ml de HCl concentrado ccx

ezoeuo de IKOLa solucion de tungstato es concentrada da nrecipitado a

zulv El test es tan sensible comoel del OlgSn

e) El Fe A1? cu o Zn metálicos (5) dan T’ÏÜÜazul ue reacción se crece

t“ï ?rotsndo una superficie pulida de este? metales wonWC; el calor se

produce más facilmente si le superficie esta Lameaeeíls me más sensible

con A1 ligeramente mojado con agua o con una o más gotas de n01



f) El 304Gu. Clgsn y IK (.5)o A 0,5 g de mineral se agregan 25 m1 ie

NOzHconcentrado“ se digiere y hiervej se agrega HCl si es necesariog

se diluye con agua y se filtrao A 15 m1 del filtrado se añaden 5 a lu á
ml de ¿cido acgtioo glacial y por las paredes 8 a 12 ml de la siguiente
aolueign:

304Cu65 320: 5 g en 15 m1 de agua

OIZSns 5 g en lO m1 de agua

IK z 2 g en 10 ml de agua

Se mezcla a fondo y se disuelve el precipitado que se forma con NH4OH

(aproximadamente100 m1)o Si el Í está presente se forma un anillo rojo

y un precipitado abajoo Los metales habitualmente presentes conel Wno

molestan.
La soluciGn se guarda en frasco tapado y se agita antes de usaro Des»

pnl! de agregada no agitar el tubo? dejar depositar el precipitado por

reposo, _
¿díggjigagióg espectroggfï¿gg_gg;_tgnfiggggg(7)

¡1 wog se reconoce en cantidades menores de 0901* si se halla Junto ‘

con síliceo Es mis dificil en los aceros aunque se halle el Wen pro

porcián de alrededor de 8! porque en este caso muchas de las lineas es

tan osoureoidas° En las pirolueitas el Westá mezclado con.ln304 y 810

El 8102 aumenta la sensibilidad de las lineas del Wluego, el mátodo e
mía sensible si se diluye la pirolucita con 31020 El Ingo; disminuye l
sensibilidad.

¿giggg_n¡gggjggzfiggpg para ¿a investiggeián de tgggsteno (8)
Se usa en su mayor parte alfimina preoipitada comoagente de adsorci&

y para poner en evidencia los colores de las diferentes capas se agre
gan reactivos comola anhidroxiquinoleina (oxina)o

Se usan tubos de 5 a 8 cm de largo por Opa cm de difmetro. Bchnnb muesc

tra que hay reemplazo del ¡É'y formación de metalualuminatoso Con orina

hidroxiquinolatosa El orden enqne se forman las capas para distintos e



lamentos es el si ¿{ents:

V05;E 2 capo negro grisá'oea,

'04: : capa amarilla
Cu++ : caps verde

Bi : capa amarilla

y Hi z capa verde

Co z capa rosa

Zn : capa amarilla con tinoreaoencia verde intensa

¡Iio capa negra

00;:+ : capa rojo anaranjada

El orden de aparición corresponde al de la variaoián de las solubilidfln

dee de los hidroriqninolatos pero también depende del pH del liquidar

El Zn y el Fe invierten su orden cn solucion aoétioan

La sensibilidad varía con cl color formado así, con menosde 2 de re

se determina le zona negro formado" Se aplica este ensayo e determinncnr

nes semicuantitativas.

Reactivos orgánicos del ggggstgggñ

1) RodaminaB (tetraotiirodaminn) (9 134)
Reactivo: 500 mg de rodamina B en 500 m1 de agua"

0,0005 mg de Wcomo tungstato en 301 oilu.do da coloración onn.e1 reach

tivo. También dan coloración aemejar*’: el 0153b, 012369 Clqku. 01;"1 dm

2) 911331. (143) ’J

DHreacciones coloreadas con varios metales.

se investiga el U 12300.000

" " “ Mo 121000000
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Para otros ls sensibilidad es menor.

Orina

3) r;¡gca¡ggg¿ (llwlzwlsnlzá)

Se usan dos nuevos reactivos para u, lo. y V

I) Soluciün saturada de pirocatecol y snilina pura

II) Solución saturada de pirocstecol con pipsrazins

con solución 1; el s04nag da cristales amarillos que cristalizan en

sistema triolfnico. El HOO4(I34)3da cristales anaranjados\
bos compuestos que ds el pirocateool con acido molfbdico y tüngstioon

son de I y lo horavnlentes y no pentaralentes,

ón composición es; (¡02(0534)2l H2 (Cón4lng)2° 3 neo

Cuando una gota de soluciün a: 1%de IoO¿(NH¿)g es agregada a pequeñas

cantidades de pirocateool el líquida toma un color roJo anaranjado t

si se le añade con una fina varilla de vidrio una gota pequeña de ben

oilsmina seguida de una pequeña cantidad de acido aoStico al 157-j agi

tando rapidamente con la varillar sa forman grupos de cristales anaran

Jados. con el Wse producen cristales de color amarillo brillante,

4) gggg;¡¡¿¡g: czo Ego H2 05(n02)2i 2 3,0 (14n141)

Da productos coloreadas con los ¿xid\s bajos de lo y Vi Ademáspon o

tros meu' es pesados: Sn , Ii , V02 , En CIACbÚSe pueden hallar en

(15w137)
'.\

El siguiente métodosirve para investigar i en crecencis de no; s

Á 20 nl de coincida quo contiene lu mg de Mo y 0,1 mg de un agregar

¡son hasta alcalinidsd al tornasol. entonces se añaden 2 g de ¿oido

tart‘rico y 0,2 m1 de SO¿H2concentrado. se calienta a 60‘ C y se sata



ra con 3H2°Filtrar el precipitado de Bafle, evapora: el filtrado a se
quedady calcinar para destruir el ¿cido tartsïrioor agregar al residuo

mnfi got? de NHÜHfal 1305*"Ldiluir, neutralizar al tornasol con ECI o N303P

añadir 10 gotas de ¿nido tioglic5lico: el Wno ds color y un al del ren

activo ditiülico: el Wdo un precipitado azul verdoson Enfriar ln mues,

tra y agregar un exceso de HHHconcentralo: con el Wro da coloru

Si le muestre tubiera no, daría precipitado amarillo brillante con ¿sin

do tiogliOSlioog precipitado azul verdoso con el reactivo dit13lico y

con NHgcolor azul brillantec

e) Deriwdosde la bencidina:¡w<\_/>_® ¡{Haus-1:59)

Dan reacciones con: WOÍ , MQOÏ , VOÏ , 3'30“!=, (al.= 30‘5, BI", 1-, eta,

Bovorkapreparó: dibromobenoidina, tetrubromobencidinfl, diacetilbenoidia
nn, benzoilbencidina, benzalbencidine, tolilbencidina, Salicilbencidina¡
aniealbencidinS; piperonalbencidina, Vilinelbencidins, cinamilidenbenciu

dins y p-dimetil-amino benzalbencidimo Ogg

7) Engaverins: (17) [;2:ub
cup \

041,0 /

El sulfato de papaverina du color rojo que vira al azul con el w. Idem

con el W, Cv y T1.

8) ézul de metileno: (126)
E1 azul de metileno da con los tungstatos en medio neutro o ligeramente

¿cido (30¿h9) un precinitndo azul oscuro floculoso que puede apreciarse

afin en pequeñas cantidades si se aplica ls técnica de recolecciSn en la

interfase (ver más adelante la técnica en la investigacion de Wen los

filtrados)o
Esta reaccidn ha side mencionadapor L Pasoeríni y liohelotti y estudia“
da detalladamente por Gurt F J Heinrich (tesis "Contribución ul estudio
del w"). '





Métodos:

a) G mét

B) Vg;ggétri gg

DETERHIHACION CUABTITATIVA DE gmmsmmg

2)

3)

e)

7)

e)

9}

10)

11)

12)

1:5)

14;

15)

16)

17)

18)

19)

20)

Nx

K1)

l) nor precipitaaign come

la

WCgHgB

1' NOéBa

V W04Ga

" wagca

¿side ¿cido tfingstico por los

¿es inorgá’nicoso

por transformnoifin en W205y calcinaciáno

por precipitación de ¿oído tfingstioo con cinconír

por preoipitaci8n con taninoaantipirinao
II

H

cidina

por precipitaoi3n

zina

E

O

l!

C"

II

“ taninomcinconinac

“ brucinao

" bencidina y vainilliden ben

con nitrán.
' oxina: 8 hdroxiqninoleinao

” (3 nafta qmnona.
" aminas aromáticaso

" clorhidrato de fcnil hidra:

por yrecipitacián con rodamina Bo

metano

varioso
Titula

malgamas ¿LQDïfla

fiïicas?

O

ci5n
1

3) Reduccifn cum

aa.

“ totequina0

" prontosil,
” tetrametil diaminodifenil

F;Lïfïgn pTSVia TCducciÉn con 8‘

Zn y HCI y titulación son sales fé
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.átodo estereo velumétrágg,
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;7= :pitan en
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velocidad y se lava con agua que contiene Hozfig (5 cc de solucion satuu

rada en 100 cc_de agus) se secs y se calcina aproximadamente a 800° C

con bunsen en crisol de porcelana pesandose al estado de WOqo

El métodopermite precipitar cuantitativamente el Wen una sola detero

minación tanto al estado de tungstato comode metatungstato,

Si el W04Hgges precipitado de una solución neutra de tungstato por ev

¿regado de ¡OgHg todo el Wes precipitado¿ si en cambio se agrega a una

solución ácida, los resultados no son cuantitativos ya que el ¡04Hgges

descompuesto por el quH formando W043;y algo del complejo siguiente:

9 HgO. 24 ¡03N205. 29 qu.

Este mismométodo puede realizarse por la siguiente técnica:

A la solución neutralizada con NOsH;se le agrega un ligero exceso de

sOgHgy luego algunas gotas de una hasta que comience a formarse un pre

cipitado negro de amiduro de Hg. Se deja reposar algún tiempo, se lava

el precipitado por decantacion con agua caliente, se filtra y se calciw
na en crisol de porcelana, primero suavemente hasta eliminar la mayor

parte del Hg y luego fuertemente al rojoo Se pese el wo“.
Otra variación:

La solución se neutraliza exactamente con HOgH,se añade luego á co en

exceso, luego la solución de N05Hgigual que antes, el precipitado se

deja reposar dos horas, se filtra y se lava con agua que contiene NOgHg

y un poco de NOng se seca el precipitado en la estufaD se quemael

papel aparte con algunas gotas de nOHNH4y luego se calcina al rojo.
-Tambi€n el método puede efectuarse como sigue:

El filtrado clero de tungstato que contiene COgNagobtenido por fusión
de 1a muestra y disolución con agua, se trata directamente con la solu

ción de NOgHgcon una pequeña cantidad de HOgH.Unos lO co de esta solua

c15n_ precipita 0 4 g de U. A1 principio precipita de color marron Por

el carbonato de Hg formado. ll N055 se agrega en pequeñas porciones has

ta que el precipitado se haga blanco? debe evitarse el exceso de NOgH.

Se hierve le mezcla y se trate en caliente con HaOHal 2%hasta una per

manente precipitación de 05g y se hierve de nuevo El pH final debe ser ‘
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de 395 9 en esas condiciones la precipitacián es correcta"

lo hay hidrolisis debido a1 exceso de ¡0383 de nodo que el ¡0435 contie

no solamente una pequeña cantidad de 033 correspondiente al ¡son agrega

don

oe decanta varias veces con agua caliente y se filtrao oe lava con agua

caliente hasta que el líquido de lavado se encuentre libre de Egg el

tratarlo por 532.L2)W. mi.)
ln la solucián diluido y ligeramente alcalina dc I se agrega un exceso

de (¡03)gcaí se calienta a ebullición durante varias horas, se deja de»
positcr el precipitado gelatinoso de ¡04°s y 003cc. Se lava varias ve
ces por decantacidn haciendo hervir cado vezp ee filtra, se seca a 100

grados, se quemael papel despues de separar el precipitado y se agrega

a (ste últimoo ¡l producto obtenido es tratado en frio por 085000!din

lnidc durante varias horas, el 0030a es disuelto, el uo¿ca qnsda inalte
rado. se recoge sobre el filtro. se lava con agus scidnlada con ungcoon,

se seca. se quemael filtro separadamenteDdesfinls se caloina todo al

rojo sombra y se pesa el '040a.
Si se quiere transformar el precipitado en ¡05 para pasarlo. se trata

con ¡Dal en una c‘panla de porcelana. se evapora c sequedad. se calienta

D varias horas por debajo de 100° y se toas con ¡09! diluido. 8a lava con

agus hirviendo el IO”; se calcina con el papel aparte y se pesa el resi
duo que debe ser amarillooAa)W (29-M
Se describen varias tlcnioas:

a) A la solución neutra y caliente de '04lag qne contiene aprozinadanen

te 0,200 g de '03 se le añade sota a gota y agitando, una soluoián de

sigla en excesogse entrie y se filtra a travez de crisol filtrante, se
lava con agua caliente y se calcina a 750° Co en ¡urls hasta peso cansa
tante" 



El método es simple y los resultados son comparables a los obtenidos

con el mitodo de cinoonina y de uo¿n52

b) A una solucidn de IOáUlz se.le elimina el 002 añadiendo una gota de

metil orange y Hci hasta uoiairicar, calentar para eliminar sl coa: e
gregar una gota de fenolftsleine e sagas libre de co, hasta que cambie
de coloro

be calienta le soluoiSn y se precipita con UlgBe 211Cse entrie rapids

mente9 se filtra por papel con contenido conocido de cenizas, se lave
con agus destiladar se seca y celcins,

c) Se elimine el 602 de le solucifin de W04Hegese precipita con ClgBa

001 H, tomandoprecauciones para evitar la ebsorcidn del 002, seller el
VasoLdejar enfriar. filtrar. lavar con agus destiladas recibir el fil

trado en vaso seco. Determinar el ne en 50 ml del filtrado comoSOÁBa,

Este mítodo no ee ten rípido comoel anterior pero evite mejor la carbo
neteoián.

d) Eliminar el 002 de lO ml de muestre de ¡O4Ns2, hervir y añadir 50 ml

de solución de OlgBaosellar el frasco9 enfriar. filtrar, tomar 25 ml
del filtrado. llevar e 100 ml, acidiricar suavemente. agregar 2 e 3 g

de acetato de sodio, hervir y precipitar el ha por 50 ml de Crgoflüg0.1

ng enfrinro filtrar. tomar 75 m1del filtrado y determinar cromato con

3203N62 0.1 n.

Este método no es tan exacto comolos otros dos anteriores.

A 4) D9¡a¡g gang UOngo (151)

A la solución de tungstato alcalinoo se agrege un ligero exceso de N033,

se neutralize con n33: se agrege(n03)20d y se lleva a ebullioidn.

El precipitado se recoge sobre filtroe se seceo se calcinso se trata

con ¿cido diluido; se caliente de nuevo y se pesa comoIO4Cd,

A 5) rzggggitagifin ggn ¿gidga minerales, (Sl-32032“n33=83'=34a35c36
57s124vl45ñl45hl48°1513

Se trate la solución de HO4N32tan concentrada como sea posiblep por un

volumen de HCl acncentredoC se evapora e sequedad s baño maria y se es

lienta una hcr. lv estufa e 120' C..deepnls le agrega un poco de HCl¡
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2°) La acción de diferentes ácidos a distintas temperaturas, esf por em

¿emplo se ensayo HCl a 25° C y a 100° Cí SOQHPa 25° C y NOzH a 25° C.

El tamaño de los partículas obtenidas fue de un micrón, es independien«

te ¿e 1%concentración del ¿cido y de la temperaturao

bl precipitado obtenido en éste tratamiento con ácidos es una mezcla de

“04590 HpO(amarillo) y ¡0432 (blanco)u Se forma más ácido tünsstico a

marillo con 60432 que con NORHo nCl usados en la misma concentración,

UonñCl y usando exceeo¡ se consigue mejor depósito de precipitado y me

Jor filtraciánn
¿a velocidad de precipitación fué determinada en series agregando 15 cc

de WOéHegu,25 N gota a gota y con agitación a SU cc de solucion ácida

UTZS KC

Para el h03h¿ 0104H y HCl la velocidoi es semejante” Para el 504Hg es

io 6 B 7 veces menor (como con HCl Ogls H) Con HCl 0.5 o cs instanta

nea la reacciona

se velocidad de edicion del U04Nagno tiene influencia en la determina

ción¡
Si se añade el ¿cido sobre el W04Nap,la velocidad de adición del mismo

tiene importancia,
Conuna lenta adición de ácido, la velocidad de precipitación es granoo

’ mente retardado”

El retardo es debido 2 la acción protectora del eXceso de H04H8?y ¡04 Q

en las primeres partículas ae ¡03 formadas Las curvas determinan que

el proceso es autocñtalÍtICO;

El precipitado formado no es de ros simple debido a que únrante la pre

cipitación ocurren complicadashidrataoiones y ieshidratccionee. le eur
va de absorción dependedel grosor ie las partículas°

Uuando ln solución de W04N82contiene sílice‘ se forman complejos en

frfo ya due parte ¿el Noa no queda insolubleu El complejo soluble fome

do puede ser destruiio alcalinizando la solución y calentando durante

algún tiempo



La formación de complejos se impide mejor 23953;;¿9 rflylihmcnte un gran

exceso de Nügü a la solue13n alcalinae

El mátsñú lalo cansirnc ?ean1ts¿0ï satisfactorios con 2 a 8 mgde LlOg.
\ ' - . n, r

A s: ¿zz?flíï.-ü.=._.._"3153153.31‘..E112É5«‘=m'02.9.3323”; to .

A una solucién as WOgse n5rsgü un.cxcsso le Ulgïn íáü g 0128n mas 200
Sne ser agregado lentamev \cc ¿e HCl coacentrudo) que ic ,2‘

El precipitado de W205se lava con agua caliente_ se salzinu y pesa con

mo Wüg. Debe de estar ccmpletsmente libre as un,

La presencia de Fe no influye en la exactitui del process,

El autor Bo Malvani recomienda el método comosuperior al corriente ya'

que los resultados obtenidos son enteramente satisfactorioso

Determinación de Wpor reducciSn con Zn:

Verter la soluciSn (volumen 50 cc) que contiene 001 a 0035 3 de WCgy

3 g de 01K en 50 o: ¿e HCl 6 N (que da una acidez de 3 a ¿us es la con-_

csntracifin 6pt1ma)° Inmediatamente agregar 2 g de Zn en forma de peques

ñqs varillas (2 mmde diámetro y 5 mmde largo) dejar estar en baño de

agua 20 minutos, filtraro lavar dos o tres veces por decantación con nCI

H hirviendo hasta eliminación del Zn (investigado con EeíCH)5K4)luego

aos o ttes veces con agua hirviendo9 secar eh el hornoa cslcinsr y pesar

La reduccígn con SOgHNano da precipitadoo luego: debe formarse un con“

plejo entre el w reducilo y el SOgflNaoLa reducciSn con ¿Gana? no es tan

completa comocon Zu (el Opacoprecipitado azul flocula iificiïmente y
es facilmente reoxmado)D luego; no sirve para la determinacifin cunntit l
tiva del WD

La reduccián puede ser hecha con Zn y 303382a 195 g de SOgNagse agree Í

gen cuando la reduccián con Zn se ha iniciadoo ¿l final de la reduccion

el estado no es el mismo que con Zn ya que el precipitado obtenido es

verdeo 1

En 103 dos casos (Zn solo o con SOgNag) los resultados san ¿r3? baJOS

pero el métcío es suficientemente exacto comopara une íeturainnclán rs

pida ¿e W, 1
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A 7) Precipitaciín de ¿oido t atico con cinconinaa (40w42a45o44m4sc
46m150ulfzm154u158)

’42 C“;

El WOges insoluble en medio ¿cido fuerte¡ yaro una pequeña parte queda

Principio dei mÉtoGOr

soluble al estado coloidalC

de precipita la mayor parte del WO?run ¿una n31 ooncentraio y se coma

plata la precipitacián añadiendo cinoonjnnÜ

Si el precipitado es impuro comoocurre generaimenme cuando se precipita

a partir de una solucion que proviene del tratamienïo de un acero o de

un mineral de ws'que contiene Feü Si, Cu9 etong se purifica por redisolu

cián que puede hacerse:

a) GonHH3oalienteupero en ¿ste caso es ¿ensao

b) Con pirosulfato de K y luego exceso de UUZ(NH4)2,La 5102 y A1203 son
insolubleao ‘

o) Por calentamiento con COzNegfundidoo

Reactivos a usar:

SoluciSn de oinconina:
oinconina 125 g

. E01 concentrado 500 oo

agua 500 oc

Soluoián diluida de cinconina: La anterior diluida al sia
Pulpa de papelo
TÉcnica;

Colocar la muestra en medio clrhidrioo o nítrico? calentar a lOO‘GoPara
algunos deoigramos de “'05f diluir a 150 cc y agrega" 5 cc ¿e la solu

eiSn concerbrada de cinconina9 hervir» icj‘r nc; a ¿ora a 95° 0e filtrar

' 4
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filtrar sobre filtro lento con pulpa de papel. Lavar con el reactivo al

3%caliente por decentaoión, secar y quemarel filtro a temperatura lo

más baja posible. calentar a 750w850°C y pesar.

Cuandoel precipitado contiene 3102; para eliminarla se puede calciner

este en crisol de Pt y luego se trata con SO4H2y HF

3109+ 4 HF = 3113+ 2 Hgo

Si además hay otras impurezas‘ el N07 se funde con Gonna? con lo que el

wo! pasa a W04Na2soluble y quedan insolubles las impurezas que se film

tren» calcinen y pasen? El WOgpuro se halla por diferencia.

Si hay Crx V o Mo pasan a Cr04fi V04 y M004 y se determinen en el filtrem

do por métodos colorimétricos?

cuando en la precipitación de WOgde una solución ácida, se agrega cinco

nina en presencia de ¿cido fosfáricoC se producen resultados altos debi

do e la formación de fosfotungstato de cinconinn que por celcinecián da:

P205. 24 W053,

Determinación gravimétrica de Wen aceros y aleaciones:

Los aleaciones deben ser descompuestas con Hal o SO4H2con NOgHo

Reactivo: Solucion de cinconine (100 g de cinconina dieueltos en hCl

1:3 hasta 1000 oc)“ 1
Solucion de lavado: 30 cc de la solución anterior con 30cc de HCl cone i

centrado; diluir hasta 1000 cc.
Procedimiento:

1°) Descomposicidn de la muestra: 2 g de aleación de alto contenido de

¡.0 5 g de aleacion de bajo W9se colocan en un vaso de 350 ml, ee nña- i
den 20 co de HCl concentrado y se deja sobre baño de agus (la temperatuu

re debe ser inferior al punto de ebullición del HCl para que este per
0

manezca concentrado y produzca la descomposición). Mientras que la reec-‘

c16n es violenta se cubre el vaso con vidrio de relojo Se agregan 10 ce
de N03Hpor pequeñas porciones haciéndolo caer por las paredes del reci«

piente. La muestre es digerida3 hasta que las partículas negras son di

sueltas y solamente queda el "03 amarillo verdoso. Se agitarí el líqui

J
do durante 1a reacción para evitar la formación de terrones,
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y la mezcla se agita y se deja estar hasta enfriarsea Si el líquido son

brenadante es turbio, se agita el precipitado y deja estar hasta que

clarifique la solucivSnoAgregandc al líquido claro unas gotas más de

reactivo. se ve si el Wha precipitado°

6°) La solucián es filtrada y el residuo de Wes lavado 3 a 4 veces con

reactivo de cinconina diluido y una vez con 5 a 10 cc de agua“

Nota: El filtrado de 3, puede contener algo de w,

Si el filtrado tratado con cinconina se enturbia9 se deja depositar y

se filtra. el residuo es lavado con reactivo de cinconina comoantes y

el filtro y residuo es agregado al que contiene la mayor parte de W.

9°) Los filtros son calcinados en crisol tarado para destruir el cer

bán, luego se enfría y pesa como wog

wog xo D79'31: w

Nota: El W03fundido con SO4HKy la mezcla fría extraída con 005(NH4)2

da una soluci6n claras Si la solución es turbia indica la presencia de

5102, debe ser filtrada calcinada, pesada y restada del WOgobtenido
anteso La fusion puede hacerse en crisol de Pt o porcelana°

El residuo impuro de 3 del procedimiento anterior es calcinedo y pesado

El residuo es ahora fundido con SOéHK(5 a 6 g)° El calentamiento se

continúa hasta que cesa la efervescencia y la masa de una solución clae
reo La masa es enfriada por rotación del crisol hasta que se extienda

en una capa sobre los costados° Se disuelve agregando aproximadamente.

100 cc de cogmnpz, solución al loss y calentando a ebulliciónc
El Fe, Cr y 8102 quedan insclubles y el Wen soluciáno El liquido es

filtrado y lavado 4 a 5 veces con agua que contenga 003(NH4)2. El re

siduo es calcinado. enfriado y pesadoo La diferencia de éste peso y'el

del residuo impuro da el W03o

Nota: Si el extracto de carbonato es hervidc acidificado y el reactivo

de cinconina es agregadoc el Wprecipita como compleJo

NotaáEl uso de SO4H2en lugar de hCl en la descomposición de la muestra

no ofrece ventajas en la descomposiciónr



En el tratamiento con 30432 el Westá invariablemente presente en el
filtrado (5) mientras que con Hal está raramente presente en cantidades.

apreaiaïleao El HF se usa en la descomposicián de aleaciones con alto

En caso de emplear grandes cantidades de MF:para evitar el ataque del

vidrio del vaso por liberación de ¿cido silíoico y fluarcilicicog se u

«zxzaï'psuldde Pto

El wcs no se disuelve facilmenta en N33 después que ha sido calcinado.

El residuo de Wprecipitado Por ácidos, es facilmente soluble en HHg,

Si una cantidad apreciable del residuo permanece insoluble deepués de

la extraociáno se funde con 304HK0se extrae con una solución al 10 fi

de (10:3(HH4)29el 603 es eliminado por ebullicián y la solucián amonia

cal es filtrada de 8102, Fe; etc. x_e1 Wprecipitado y determinado se- *

gun (6 a 9):.

k 3) Pre initacián con taninouanti iringa (472

C ——:‘C-'CH3

04°\ /I' CH, Ántipirina

le precipitación del w por tanino es incompleta pero con agregado de an

tipirine se hace completao

A 200 a 800 co de solucián que contiene 0,15 g de W03o menosD agregar r
2 a z cc de 804H2 aoncentrado por cada 100 oc de soluciónD 5 a 8 gramos

de SO4(HH)9y calentar a ebullición, En la solución hirviente se introc

duce 3 a 4 veces la cantidad de tanino como W03haya en forma de solnv rciÉn acuosa al 10 fi, hevir suavemente por 10 minutos. Enfrlar a tempe=

rotura ambiente y agregar agitando solucifin al 10 fi de antipirina, u

sando 1 a 105 g de antipirina para no más de 032 g de W030

Filtrarc lavar con agua fría que contiene 5 cc de SO4H3concentrado, 50
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risol de vorC.‘g ie 30¿(HH4)9y 2 g de antiyirinn por litro calciner en
celana y pesar comoWC; Este métoio de buen resultüïo ¿n presencia ic

Fe ¿l Cr En ¿n Hi y Co,

.r g:an:piñwci¿u es u Veces impura, especialmente cun Fe y C? y a efec

to de purificncion iisolver el precipitsío en Solución ¿e ñh40Hcalien«

te y en exceso ie SOqu. repetir lu precipitacián usanáo un poco más de

SO¿(HHg)gy tazíno con entipirins COmoantes"

A 9) Ereciqgjaoión con taninoucinconina, tál‘
72/7.

7‘“ 9"! "5 ¿»H-5

oinconinn

Tratar la solución Blcnlins Que contiene no más de 0,2 g de WO;a 60' C

V tenino en solucidn recientecon 50 nl ac solución al 20% ¿e CJHEÁv

(no_menos de 5 n y 10%del peso de wowpresente) sclïifioar con ECI G

K cgrcgndo gota n gota mientras se agita vigorosamente, Agregar pulpa

Je napcl ¿e filtro y solucián ¿e cinconinsh mientras ss 63139, Usar 5

ml hnvta O 1 ‘ y lO ml para OJl a 0_¿ 5 de #01.

Filtrfl: lavar onlcinsr y pessr el N0?”Los reaultados son cxfi*“)s
p lO) Precipiggglfin con brucineo (48)

'“ZEÍÁ\#¡ ¡,/k\¿/\\ brucinnF ‘r

\ ; l

í í :
-' E 1

r iL -:
' . _..,á Il

É I
‘ / . _,

“J 5 .
.fla'r

A C 4 a 4 g de mlnerál ágchár 100 r ¿00 ml le dCl concentrafin, Digerif

dos horas en baño de agua con ors' =“5n OGCSLORSIADv porxr aproximada"
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mente 40 mlc NOzh concentrado {0 más Si es HECCSBT10)K

.r e sequodndd Tomar el residuo con 70 ml de HCl 2 5 N9 digerir

20 minutos en baño de e, :11 diluir a 300 ml y agregar 5-ml de una soluw

ción prepïrfiifi dicolviendo HUg de brucine en 200 ml de HCl 5 Hu Dejar

BUminutos más en el baño ¿e agua y luego 4 horas en reyosoi filtrar y

lñvor con soluciSn de bruoina mgs HCl concentrsdcp

Disolver el won en Nfig, evaporar a pequeño volumen agregar 20 m1 de

N055 concentrado y evaporar otra vez n sequedad“
ORTrvtar como antes pero usando la mitüd de a entidad de HCl 0.o N y

200 ml de agua.

Si hay Ho se hcce le correccián correspondiente (método de Grimaldi y

Wells)o

Á ll) Preci itsción con benciiina vinilliden beneidinan (49«149n

bencidina

Precipitación con bencidina;
A la solución neutra de WOaNngse trata con clorhidrato de bencidina

agitandoc Se obtiene un precipitado blanco floculoso de tnngstato de
bencidin‘ completamenteinsoluble en agua; difícil de filtrar. Si se l:
va con agua pura pasa e traves del filtro”

:recipitando en caliente2 el precipitado es más compactoy filtra facil
mente después de enfriado se lavo con agua que contiene bencidinao

Se coloca el filtro aún húmedoen crisol de Pt y se calcina finalmente

a 800° C en mufla eléctrics y se pesa“

Se puede obtener en frio un precipitado que filtre bien, tratando antes

de la precipitación con 304h2diluido o con sulfato alcalina, Se separa

entonces un precipitado mezcla de sulfato le beLeid‘na cristalino y

tungsteto de benciïine amorfn que filtra en aproximadamente 5 minutos.

Los dee procedimientos don buen resultado

Cunni: el .luwï'* se diproducto nrovíene de una fusión “Wúw=m1»“ Í
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Jilek y Ao Rysanek indican la siguiente tecnica para la determinación

de tungsteno por la oxina en un complejo y en medio oxílicoo

A una solucion de tungstato que contiene no más de 051 g de tungstenon

se agrega 5 g de ácido oxálico e igual peso de acetato de amonioo Dio

luir a 150-200 cc, neutralizar con magosal rojo de metilo, calentar a
60-80° C y agregar 2 cc de reactivo (20 g de oxina más 50 cc de ¿cido

acético glacial)o Después de una o dos horas filtraro lavar con solua

ción buffer de ¿cido oxálico-scetato de anonioo Ualcinar a 800° C y peo

sar W055, 

A 14) Precipitacicïn con nafta guinonao (57)

/ 0
l [3 nar-to quinona/

En la precipitaoián de ¡10432lap nafto quinona puede reemplazar a la
cinoonina pero no presenta con respecto n esta ninguna innovaciGno

A 15) hecipitación con aminas ¡su'omlítictanso(58-59)

Una serie de experiencias demuestran que la precipitación de W053con

cunidina: tetrametil-p-diamino fenil metano y tetrametil diamino benzore

¡zonatiene una gran similitud con la precipitación con bencidina9 dia

nisidina y (x naftilamina,
.ha rosanilina o HCl da un precipitado rojo violeta pero no es cuantita
tivo, Debido a la descomposición por el agua del precipitado cumidina

no da los resultados seguros que podrían ser obtenidos con éstos com

puestos.

El análisis del precipitado con el segundo reactivo señalado, esta apro

ximademente conforme con la relación l "03"1 C17H22N2,El precipitado

con el tercer reactivo 2 W0303 cungonzo, Trabajando con reactivos pu

rificados y W04Nagcristalizado, el métodode excelentes resultados.

La K naftilamina precipita de una 5011101611de w04la2 1a substancia

J



2 (C10Y Hoyo,_¡ f.

¿gre¿ar el tunqq%ath cn solucíun lentsmehüc ' a temperáívvn tuííutha
J° la ecluoiín ñ: ¿a Gminfilirarcmenïq “CÏQÏÏ’COÍÓ “e: BCI;

a"t .. \ I..*‘_. ‘ .. J|1..
¿Je tai? :‘e;=)uïré 3 , -:‘3= , f5. 27v..', -_" -=:: . ,4..x.‘= ¡J‘.

r _' .\ ¿1 'v. "‘ '»1' ‘ 1*“ 1 1‘“- ¡H

' k' I ’ - ‘f. n ". El .-. '. 1 I. Q \ _ a4 las Py9civltoc.;n con n¿crn¿drgmu g fun1¿ 1‘ ‘ Int. tGa‘
. m'." .: "N1 n . .- . . a. r- - 1Taugffi Hifi. Bwi >1:rhi¿ïutu wc -ubll h|..<z ni

. -.1-.I , .— “uf. ‘ , . Aa Has ¿humaléfi l? u¿¿,. ‘uC ¿e 0.13rn JHJ. “u LC l; 2-;J QQLn-¿nz :e maza
.. ‘.' In" " 7.’ . . - .- ' . .1» -' 7h} ‘TL.’ 'Ifl’r-‘sv en)" EU n ..-c .4._'. c :«4 ¿2:? 219.1.1'Ïulu. .L gg, k'u¡.u-z.‘..9,1w_ï__

El precipihvïo flfizulñ ínrr319t«nan'r v su v:-‘

miami): 9.11¡5 ‘.",,.¿ïode agan Ou law. (3:11 :‘rl' iii: 3.1:;-c:-:,:*:t:‘_a;;a1 fi

CLCÏMLN'L'L-flñg ,líCl y 5* de ¡{Cl ¿r ¿n31 t ‘r. '-- 5-!---_._

._ , a- u ,‘._ _- ,, ‘ 4 ..»3, . .. .nJ- u-ue ¿í¿tr9 v e; ¡¿ecipithc e: arlo 17;: ¿ ¿buLLUCCHCqu,

can raflnm nn B. (a; ¿3;
.x

,V y ‘

msm Élp¿WT-¡wm _.;
x 4'".1'21}!

ruiaminn b

‘, I Q a |¿a reieminn L twrzz ¿QC L: ci.ooninñ w: las análisis i; rattra del ü

En un vaso de 530 ml, sa ha ulcce con :ñiwciín de tungstntn Iulpa dc

F9391; Be aürfiüün SU31 Ï; 331 concentrfid0¿ se martiQKc caliente por 3

30289 agitando ‘2 ve: en “W'ÏÉO y se evapora k 35 mls bc flaca ¿el baño

y SGIega 10 m1 1; Hupï Húnuux?*flïo y se evaporfi a 3-‘1.

5* ¿HTGSEagua hirviendo finita T se mantlene en el baño :cr algun¿.

minutosO

Se 'fifref‘? l? *:.'.::.'ï_:‘s:.¡1nnB ¿"un catgsrtan‘tv ;-,-¿-j.531_63f se h ene Para obten

la coagulación del precipitsdn y se fiï+mü Evvanáo des veces con rodaJ



Ñ
mina B y luego con solución de HGl al afin

Volver el papel de filtro al vaso original y agregar 20 al de agua mas

7 m1 de 113.403eMaeerar el papel J levar el vaso con solución de ¡H40H

1

Colocar la tape y calentar a á Ju minuios con agitación ocasion/ala Vale

ver a filtrar y lavar uan aalncián acuosa de HEÁOHcalienteÜ evaforar
can culisde hasta npraximsdamente luC m1y agregar e] reactivon

Dejar estar, agregando mienbyan ¿0+a a geta_ HCl concentrado hasta que

la precipitación sea tctni y ios ¿tiva 155mAgreg¿r yulpu de papel de

filtro? agitar bién y llevar q ebuliíciáuo
Después ie un breve regosch filtrar y ¿ovnru Se calcina el precipitado

en un czlscl de psrcelsna a baje temperaturamse enfria y pasa el real».

duo a un crisol de Pt taradoo se calcina s 750° C por 5 minutoso

Enfriar, agregar una gota de agua y l m1 ie BF, evaporar a sequedad.

volver a caloinarm enfriar y pesar el w030

Estudios comparativos de la precipitaoián del N03con cinconina y roda

miqa B en cantidad 0901:092 g de Wmuestran que los resultaios obteni

dos con cinconina son 8150 inferiores a los obtenidos con rogamina B.

L 13) Precipitación gor tgtaguinao (633
Totaquiaa: mezcla de los alcaloides de 1a quina con no menos de 14? de

quinuao ¡sx( “13'11?-3M”

Ï}¿HM.P .. mi?)
k. p

@n&©%- quinina

"\
I

K ,

i ¡f i
’ m íA ¿a\.\\
\\) l

Para determinar\% en tungstatos alcalinos neutralizar le Sólucisn acufl’

ss con acético agregando 5 m1 en excesoo Agregar de 5 a 10 m1 de reacti

vb preparado disolvienao 25 g ¿e totaquina en 300 m1 de acético al EOWJ

filÍP-T F agregar GKWühasta un litroo El reactivo puede ser agregado a

le ¿avión calientw calentando hasta que tí urecipitaüo coagule bién 1
A ‘



931

o puede sor agregado a la solución fríah en cuyo caso ésta debe ser a=

giteda por 5 minutos y iejar esta? por G horas” Cuando se hace en cam

lientet 1a filtruo10n puede efectuarse ¿espues ¿e lu minutes“
Lavar el precipiteác con eolv ion preparaüo con 25 m1de reactivo, 35

m1 de ¿oido acético y agua hasta completar un litro“

ueleinar el precipitado a ?SU° C y pesar el W013e

Se obtienen mejores resulthigs ña Qfiiuwiure? a“? Cratienen no¿“y Gloque

de La? que contienen aoááque ¿Jung pasiblfl arroï; Los resultados son al
tos si hay ho presente“

A 19) Í;eoigig¿gion agp nrontosg¿n asa)

El Wes precipitado cuantitativamente ie una soluciín hirriente de

tungotato en presencia de 10 m1ue una solución al 0,1! de prontosil

en agua y lu ml de N033 3 la

¡l precipitado es filtrado y caloinado a ïoga
A 20) Prggipitagifin gg; tetggmeti; dismino direnil metgggq (65w123)

/ce,n4 ¡(cama
2Q%**\.CSH4 N(CH3)3

Rara la determinacián del Wcon tetrametil diamino difenil metano en

acético u pH : 395 c ee recomiende eliminar el exceso de salsa de amo“

nioo El precipitado es secado a 110° C y calcinado a óxidon

gjzgdr volatiliza¿;jg_gp corriente de u;¡C, (66)
31 Wpuede ser separado ie les bases por destilacián de sus compuestos

de 01 que se forman por calentamiento de los compuestos de H: en 1a mae

yor parte Je los cases a calor rojo, en una mezcla de 0146 y 002o Los

productos volatilizadoe son recogidos en solución diluiia ic NOgEdonde

ei F se separa cuantitativamente comoun preaipitsï: amarillo ¿e ¡Oz
que puede ser culeinedo y pesado como tnifl

¿es sales de N5 y NHÏ requieren un celentamient; ua .¿ruxiweüamente una

nose, las de ua requieren ser mezcl las con GELüntes ¿el calentamiento

por: facilitar la volatilizacion i; loa cloruroe de H de la masafundi

LI-E ’16: 01205 ,



En análisis de W043:r lane de vidrio colccsd e; final del tubo evita

el pasaje de Glgïb al reeikiler, Late fletnio puede ser usado para sohee

lite y wolframits,

B 1} Por Iggggaífin previa egn amaggggg¿_¿;33¿ggg. (5!|66x69u70m7ls
150)

a) Con amalgama de kb:

Irincipion Por calentamientc del Zna Pb a Bi con Hg y enfriamiento se

obtiene finalmente una mezcla de amalgama sólida y líquidaa Por medio

de un embudoseparadar. la amalgamalíquida se separa de la sólidaa

la porcifin líquida se coloca en el reductor de Joneno La amalgamade yb

en medio clorhídrico y en calienten reduce el w"ï; WJPo Se hace reann

clonar ¿nte último con ÉÏMy se titula el ráfi formada can ur907K2°
Reactivooz a) Amalgamade Ph: 70 gramos de Pb en granos se tratan con

n01 concentrado durante 10 minutos, se lava y seca a 100° C,

Añadir 600 g de Hg y calentar una hora a badomaria agitaado3 enfriar9

separar la parte líquida“ lavar con agua0
b) SoluciSn férricag 10 g de alumbra IÉrrico mas 25 oo de ácido rosrów

rico concentrado mas 100 cc de aguao

c) Difenil amina sulfomdao 0,5% en aguao

a) Cr207K2HIlO tituladoo

e) 003 libre de 02”

Colecar en el aparato la solucián con H61 concentrado a 75°80° Co pura

gar el aparato con 0029 agregar la amalgama, calentar el aparato, 951"

tar la solucián: se hace azulD violeta? rojaaamerilla y amarilla intenï
sa; agitar durante 5 minutos para reducir totalmenteo Se se;aca la au-\

malgamen ae diluye y se agrega alumbre férrico9 luego 4D cc de 20435€ ‘
unas gotas de difenil amina aulronada y se titula el KEformado con J

6:207K20

Ciro métodos Kinicht ha demostrado que el Wpuede ser reducido Por la



C'K

amalgama ae PL o de ‘31 en yrwumia dd um o 30433 r1 ¡W 11:35: oxidan

do por ¡{nun También el 804W 0.1 N puede ser usado en lugar de Rumi
obteniendnse un débil 01‘10:-amrillo ¿el final :Ie 11‘.reacción.

Técnica: Acidificar 12. solución con 30482 y 311125.11-5 a .10 2:1 en exceso

(el vc'iumen total de lo. solución debe de ser epraximsíamente LOCu} oe

lava-lo cor.Jenter (le COa 90‘ G pss-ar e travez del ’ednctor de Jonas

50 e 150 m1 ¿P 510.;112 “¿"3 N 5' titular enseguida con ¡[23041€0.1 FL,

También puede agregarse a le soluctán ie ¡02 un erre-eo ¡teñido de ¡(11043

tf titular el, exceso del misma con 584Fe', o bién 'igrcgïzr n la soluoiónr

de ¡02 una solucifïn de (304)3¡’03 y el ¡PMI-modo; titulado con ¡(3041.

b) Con amalgama: ¿e En: (72':

Mafia; ¡{o
Vag fifi

1'11;
rt°
Ano

.ch
aa9 Se efectúa cuantita tivamente Jw

mi“

2:15-9
u-o

Au c0

la reducciGn ae realize a 60-?O’_C en 80432 208 I o ¡{Cl luz En Ec

completa a 2.08 5 a 10 minutos. ’

o) Con amalgama de Cd“ (73)

Ia nnnlgnmade Cd reduce el ¡“q ¡“en solución de 1181¿us H, ¡or oxi
dacián ¿el W“

terminat- el I,
con solución snniurd ¿e alumbra férricon se puede ie»

:X) Con amalgtne de tán: (74)

Se reduce el liguimlc cOn amalgama de Zn y el I y V reducidas se titmm:

con nal oárlea: (.304): 002.

JB2) aflmnfin ¡un gg. v HC; g 11m “¿fin age “¿eg 15:22:13 ,, (15v
vánvaï

Fundamento?El ¡04112en solución fuertemente alex-hídrica e: reducida

por el Zn a C1131¿e color azul. oscuro.
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¡MEste se puede oxidar nen una soluciñn Obl de clcruro o alumbre férriar'

300

014w ¿ClgFe 3012?e 015w

El punto final se conoce por 19 desaparicïán del color azul o ayaricián

de color rojo de (SGNJgFQ:1 se agrege SGHKcomo indicadoro

la Valoreciáu debe realizarse en atmásïcrn le 002 porque el Cl4W'ae o

xido fecilnan+e cun e; aireo

El mézvío se una para Wen aceros ya que no interfiere el Ecz

Práctica: Una cantidad de 591 de Wcorrespondiente a 0,1 s de Wase han.

ce fuertemente ¿aida con BC; y luego se reduce con Zn en atm68rera de l

002: primero Aparece color azul3 luego perdc oscureceeñal de reducción

completao De valora con selucián Ogl R de ClgFE o alumbre rérrico hasta

desapariciáu del color 9.2221e se coloca SCNKy se valora hasta color

rojoo Ambosprocedimientos dan igual resultadoo

B o) T t a n c alas de P n uso de nueVOs indicedore o (77

78-79)

Un nuevo método para determinación de I se basa en 1a formación de un

precipitado de ¡042%con suficiente superficie de adsorción comopara
fijar el indicador: diamine light red fast 6 b S, también diamine fast
sc rlet y diamine azo Scarlet e indicar el punto final de la titulación
Los resultados son buenos en soluciones neutras o debilmente ácidae.

Calentar la solución de W04H82a ebulliciónD agregar 5 a 6 Botas de son

lucián al 1%(acuosa) de indicador y lentamente por gotas el (303)3Pb
(o acetato de Ph) mientras se agita constantemente la soluciono

Hacia el punto final se calienta 1a aoluoián otra vez y se finaliza le
titulacióno El error no excede del 0,1fio

Soluciones neutras de 01Na, 01K, negra y 803Kno afectan la titulacián.

pero acetatos de 33;” Na, K interfiereno La titulacián es imposible en

presencia de N03NH4o 01BH4°

Experiencias con unlp NOgHy ¿cido acétioog indican que éste método no

puede aplicarse a soluciones ¿cidaao
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le soluciáu de tunnstato alcalina neutra a la fenglftalzíne agregar

SQOFBeoflgüy agitar bién. prenipíl: WC¿B",

Usa eclÉw-Zfi le bgüyá (zar a fiulución per :üfü fizcmn ix H»

Agregnr igunl valvmen ¿e alcohol etílico para precipitur tofln el Ba
E

PIElfiltrar y titular el >20
Bs)

con ssiuctán de IB“

n"-eíc ¿fi c¿veat meñíls i: :¿1 {e Pb 3 titulaci_p ¿e ésta c0!
EN)» ’Eflh .

A la solvcián ie tanavfstu slnrlïno (¿me HQcontiene nzctco ¿e sales

alcalinFs) 85?;533 C 22 ¿e flE¿CZcunccntredcg rara w04flghidrataío con
mo se hace generñln nt: en los snííiais> agregar 30 oc ¿e agus 7 de 8

e 10 oo de Hflgüfi canzentrade y Gálsntzr su venente hasta que el ¡0_H2

se haya disuelto, Llevar a 209cc aproximsñïfienft y aci&1ficar gusten

mrzfv can Ácido aflétivg neutralizfir exaetncúnt: con NH4OBhasta qu. v1

papel ie tornusnl vtr: hccln el azul y agregar luego ¿oa gatas ie ezce

sao uervir por unos gucss minutav hasta ¿no <1 yupñ} ¿e tornnflol ha?“

Virada al TD): vívsü .
5 la selucián hervíñs “¿r¿¿nr mediante un? barata un azuuao medida de

Iuw solucián liternmentü Ïciáa {e finetato ic Pb, mezclando Continnsmena

tea Hervir te nueva insta que el precipitedc nl principio :lgculento 2

voluainñso se haga nyinhnlinoo Entonces determine: en la aoluaión, sin
filtrfiaíÉn. c1 exceso a» Pb por medio de una solucifin titulada de man

libdato de amonio, ¿1 molibdato es agregaúo hasta que una gota de lf«
guido no de ooloruolóh amarilla colocada en contacto es: «qc aoluoién

} fresca de 0910 g de tanino puro en 10 cc de aguan Resor un testzga en

tl‘mco con SOCcc de agusn En caso de haïer agregado exceso de sola“

¿:Jw.d: molibdnto figroger entonces un exceso mediín de soluciün ¿e PB

y wclvsr 2 titular ¿su malibáatoq

Pcciñitflgo de tugqstatg de benoig¿g¿. (82‘83)

tungateto in hencidina



mas“

Bs un mátodo rápido volumétrica cuya exactitud, 0?}.53fee besa en la

hidráliais de las sales de benoidine que permite titular el ácido como

si estuviera líbw:z al mfitoao ee como-sigue: A la solución caliente de

sal tüngstica¿ agregar un 610500ie soluciÉn incolora ¿e clcrhidrnto

de bencidina¿ reoolectando el prezipitad: obtenida en un iltro y la

vando con pequeña cantidnú de aguno Se pasa el precipitaüo con el filo

tro a un erlenmcgerp agregar agua y luegc calentar la mezcla a 60° C,

titular con uaOH091 H ueande'fenolftslegna comoini*cedor_ eumeniando

1a temperatura a 100° c al final de 1a titulacigno

con ¿ste método han eiáo analizadas muahaesales: tungstutos y cromo

tnngstntoeñ

En salución caliente conteniendo paratuxgstatos y sales ¿e Gr trivalenui
te; todo el ácido paratfingstioo no puede ser liberado por la aociEn de ‘

Éciios minerfiles y cone cnuseouencia no se pueie determinar suantitutie

vamente por Éste métoio porque parte del I está como Cr Wá’cidoc

B 7) Pr ita 16n con na v tituleci n ¿el ggceso ¿e ¿atan (84)

Unasoluciáh neutra ie tungstato se coloca en un frasco de meiíia y se

precipita por adioiGn de aolucifin de oxine 0,4 l gota n gatas Se coloca

en un baño de agua a 80' C por 30 minutos, La soluciÉn se filtra y el

excenc de orina se deteemina, Log resuluedos están de Generic dentro

‘91 0.2 fi cen los valores obtenidos pesando: ¡02(09850N)2ñ

Titul'ciones potenciométricas_ï conductimétricaa: (55v56w87o88w89)

Se euáa‘iu la titulaeián le W04üazcon (HC-3).???)Dse analiza c1 erecto

de la tnmperaturn, pH, tiempo ¿e ebullición y ferrosilicatg Fabre la
titulaeiÉn potenciométrice1 Se hu estudiado el contenido e: W¿e acero;

especi”fcsa nos resultaíce obtenidos en tres horas son cantareblea en
sweetitua a los del nétoao grnvimétricoa '

n que contiene 50 a 200 mg ¿e w 03m0 ¡04€HB432 ee agrege

rapiüamente 4U u 50 m1 de n01 concentrado se mezclaÜ se introduce GO?
por lO minutas¿ se calienta de 70 a 30° C y se i: ula electromátrica»



age”

Los reactivos empleados para los ensayos colorimétricos fueron fenol,

q y Pnartol, ¿cido R, ¿cido G9 etc. Las lecturas se hacen con un cow
lorfmetro de Helligeo
Lc misma técnica se sigue con cedianisidinaü 8510 que'la soluciGn ma

dre es de 036467 g / 10o cco

Los resultados de los ensayos están tabulados en 7 tablaso Los mejores

resultados Se obtienen usando fenol comoagente coloranteo

C 2) Por reduccion con ClgSno (93m94n95=l45=150)

Hay nátodos colorimétricos basados en ls reduccián por UlgSn que pros

ducen W205coloidal de color azul oscuro° Otros se basan en la produc=

cion del complejo tiociánico que se forma en medio alcalina y de color J

amarillao

Yertenece al primer tipo el siguiente método:

Se funde el mineral con uagOZhasta que la descomposición sea completa,

se desintegra con pequeña cantidad de agua caliente. Una vez frío se a»

ñaden 5 a 7 cc de una solucion que contiene 10,3 g de ClgSn, 291 g de

0145n en 100 cc de ¿cido acético diluido y 40 cc de P04H3. Se agrega

además 3 a 4 cc de 5041113Dse mezcla y a los Z a 4 minutos se lee al co«

lorfmetro comparándolo con un testigo de Wtrado en igual forma°

En hierros y aceros se disuelve primero la muestra en SO4H2y HCl, se

lleva a sequedad? se funde con NagOgy se prosigue como anteso

A1 segundo tipo pertenece el método de Feigl:

Este método puede ser usado desde 10 a lOO8 de w con 3% de exactitudo

A 2 cc de una solucion de W04Nagdebilmente alcalina (0905 a 095 N en

NBOHo KOH) agregar 5 gotas de SCNKal 25% y diluir a 5 cc con una so—

lución recién preparada de ClgSnoAparece un color amarillo que alcan

za el máximo de intensidad a los 50 minutoso Después de 50 a 45 minu

tos, se lee el colorfmetro comparando con un standard de W04Nagde conn
centracián conocidao

El Mcno interfiere y las sales de Fe tampoco hasta 0,396oLos fosfatos

no molestan hasta 0,25% en PO4H50
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Hasta 10 cc de HCl H en 100 oc de solución, no causa apreciable cam»

bio de calor. Ccn mayor cantidadi disminuye la intensidad del colar

baste que con SU cc de HCl H por 109 ces el color ee completamente

eliminsúoo

j se parte de une solucign de WO4N329por ejemplos con un volnmen ¿eU.

60 cas neutraliza? exactamente can nCl5 agregar 2 a 4 cc de NOgHy un

ligero excoec de UlgTin

Con soluciona: que contienen l mg fiel! por coD se obtiene una colora

ción azul que permanece constante durante 30 minutos; con alta concenw

tración de Wlu tloculecián del ¿rias ocloidel se produce muyrípido.

La reaccián no es aplicable en presencia de P, V y Ho que deben ser

previamente eliminadoso

Utro procedimiento que puede utilizarse es la moiifioscián del métedo

¿e Feigl: Se trata 0,1 g de muestra can 1 cc de kH y 1 a 2 gotas de

50432 lzl2 fundir con 005583,disolver con agus caliente, filtrar, la
var, evaporer a sequedad, disolver en 2 e 3 oc de agua, agregar 10 50"

tes de SCHXal 25?, diluir a 5 cc con agua y a 10 cc con HCl concentre"

doi agregar una: gates ¿e eoluciSn le UlgTi (095 cc ie GlzTi al 5%cor

1 cc de HCi cancentredo hervido para eliminar trazas de ng, iiluido

con HCl nl 50? e 10 co). Comparar el color con solucián standard.

rara mineielee con cantidad menor de ogozwde W?disolver la fusión al»

enlinfi en un gran volumende agua” acidificar el filtrado con ¡Cl al

metil orange, agregar 0,01% de Fe (soluciJn de Clare) y añadir B33,

El precipitado ¿e (03)5Fe arrastra el Wafiltrar91und1r el precipitadú
con Uiñ s de 003N02 y proceder como antes.

C 5} Rgguggifin gon HC;Íl Poega g polvg ie ¿2. (102)

El método se basa en la formación de un colar rosado o rojo por trata

mienco de una solucián que contenga 0,001 e 0,002 mg de U por cc, en

presencia de HCl y P6433 con z a 5 g de polvo de Pb.

El H es reducido al estado tetrsvalente. El T1 y Mointerfieren.





DETERMINACION'CUANTITÁTIVR EL TUNGSTENOPOR PRECIPITACION__-__

COE AZUL DE METILENO

fundamento del método.

El método consiste en precipitar el tungsteno de una solución de

tungstato en medio ligeramente ácido por el azul de metileno y caloinar

el complejo de WO:nasal ie metileno para transformarlo completamente

en W03y pesorlo-oomo tal.

con el objeto de estudiar el nuevo metodo comenzaremospor determinar

las condiciones optimas de precipitación utilizanfio una solución pura

de WO4N32.2 320 que se habrá valorado previamente con los métodos clá.

sicos de tanino-entipirina y cinconina. Luegoee estudiará la interre
rencin de cationes y uniones de mayor interés prácticoo

ï;an de trabajge
1) Preparación de la solución de tungstato y su valoración por los mete»

don clásicos ae tenino-antipirina y cinoonina.
2) <‘.elevación ¿e le miemasolución con azul ie metileno y comparación

¿e resultados con los de los métodosanteriores,
3) ïutuíio de le influencia de los diferentes factores en los resulta»

doo-obtenidosn condiciones óptimos de precipitnoiáno

4) Estudio de la interferencia ie los cationes mío comuneso

E) Estucio ie le interferencia de los aniones más impotentee,

l) Preparaoián le la solucion de tungstnto y Valoración por los mé

todos olásicos ie tanino-flntipirina y cinconina.

a) Preparación ae la solución:

qq r: (TI
E:Se preparó una solucion de tungstato de sodio (¡34n53, 2 Ebo





«n14»

te con antipirina. El complejo obtenido de ¿cido tfingeticoutaninomantio
pirina se filtra, lava y calcina a ¡03.
Técnica:

Se mide la solucián ¿e tungstnto de sodio con ln pipeta oslibrado y see

cada previamente por fuera con papel ¿a filtro” Se introduce el líquido

en un vaso de 250 ml convenientemente limpia y enjuagado con agua dee:

tilada, Se lleva a un volumen de aproximaiamcnte 30€ ml con agua desti

ladaF evitando salpicaduraa, se añaden un? o Goagotas de heliantina y

con pipeta; por la pared del vasoy 80452 concentrado mientras se agita
con la varilla (ésta agitaciáh tiene por objeto evitar una concentran

ción local del ¿cido) hasta obtener el viraje del indicador al rojoJ
luego se agregan 6 ml en excesoo Agregar entonces e g de 304(NH4)2 (per

sados en balanza comúnsobre vidrio de reloj)n Sc ooloce el vidrio de

reloj sobre el vaso y se hace caer lentaments el SC41KE4)2¿entre del

líquido evitando que selpique; las últimas porciones ouedenarrastrarsc

con un chorro de piseta empleando la menor oentidai posible de agua den

tileda. El vaso con la varilla se tapa con vidrio ¿e reloj y se calienm

ta suovemente sobre tela metálica° De saoa cuando se producen las prim

meras burbujas de la ebullición. de lava el vidrio de reloj y las paren

des del vaso con un chorro de piseta6 Se agrega por la pared del vaso J
agitando 5 m1 ie solución de ¿cido tinico al 10%recién preparada° Se

enfría un baño ¿e agua o mejor en baño de agua con hieloo Una ve: fría

la solución se añade pulpa de papel y 10 ml ¿e solucián de antipirina

a1 10%ugitanio vigorosamente con la varilla; ae continúo la agitación

por 5 minutos más con el objeto de que el precipitaúo forme gramos gran

des y el líquido quede completamente límpido, en Éstas condiciones9 la

filtración es rápida, Dvdaga depositar el precipitado y se hace pasar
casi toio el líquido sobrenndante por un filtro rígiüu (banda negra) 3m»

Ciénd°1ü 0953 Por 1’ VRTïlla Bülecüfln vertionlnento aohre el embudo. se

lave por ¿acontecifin tres vocesr el ZT?PÍPÁÉRíJvhan solución de laVHdo

¿sto tiene por objeto eliminar bian al ¿izvli «ririca el precipi





nota; La pesada del crisol se efectúa a la media hora de oaloinado con

el objeto de obtener pesadas oenatantesg en igual forma se procede el
ealeinsr los crisoles vacios“ Convienepesar el crisol vacío y con pre«

cizitado el mismodía a fin ¿e evitar errores debidos a la iiferenoia
¿e hnmedei ambienteo se encontró que pesando los crisoles vuelos sin

contralor el tiempo que transcurría lesáe la caleínsción hasta 18 pesev

aa, los pesos de los mismovarieban en varias décimas de miligramo. ¡m

sembla, calainando y pasante a la meáia horaU los pesos eran constan»

tee.
¡Jemp101

Crisol 19 pegada (g) 2a pesada (g)

1 3,5469 5,8459

2 7¡1227 7.1327

3 11,5007 11.5005

4 9,0122 9,0121

Balanza z

La balanza utilizeia para las pesadaa fué del tipo Nemetzy con amorti

guflicrfis e aire que tiene la misma sensibilidad que las comunes (0,1m530

su ventaja ne estriba en cu mayorexactitud o eensibilidad sino simple"

mente en zu? se puede efectuar ln pesada con mucha mayor rapidez.

Tenierflo en cuenta'que el ¡03 es ligeramente higruseópioo cuando está

puroú conviene hacer la pesada rípidsmente. comose conoce con aproxi

macián el peso de los crisoles, se colocan las pesas y luego el crisolS
se cierra la balanza y se lee.

R Bultad s abten do con la en ca ndicada.

Solución I: 0500712 g l m1 de '04Ha3. 2 H2G_

¡remedio hallado para 10 ml de solución: 0,0495 g.
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¿ac-temía Volt-¿een Peso Peso teáricn Error _
1:00:52: magica-io Ñ‘ÏEHi-L’a... (ghegfin pro- absoluto ¿“arroz-fi

iml (¿) medio de 10ml (g)

2 :500 D¿Cv¿:,3 F9243 +030002 0,82

b 0:00 000250 0,0245 +0,0r02 0¿52

0 s °,&a 0,0491 030439 ‘0c9091 °=2°
I

t 1‘

; ’ .,¿e O¿0430 0,0420 ¿aïoons 0,00

3 .

e ' L4 a; ' 091234 0.123; +0,Cküx 0,16

r '4004 0 1230 031232 —oncooa 0:15

T - a- 050122 0,0120 +0,000: 1,eo_

. AA ¿,43 0,0121 0901¿0 +0,000; 0,53

5

L 0,39 090025 0,0010 +0,0005 01,5 É
5

- 0,20 0,0015 0,0010 +0,0005 50,0

a 0.000 0,0002 0,0000 +0,000; . w

- 0,39 030020 090019 +0,0001 5,2

p 0;33 0P0020 0}0019 +0,000; 5,2

En .* r-" JF“ '- J u r a"! 1' ripeta 1,

rin. ’t y 3. .LH 12-00733 1333.,

En e 3' f la pipeta AL.
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Nota: En los detalles ¿e tÉcniCa, se teniráp en cuánta todas las pr“

rqucionea que se indicaron para el MLÉOÓÜde taninoweniipirinan °

figïg;taivs ¿Igerímentfiïe.q

3011218-1 I:0,00=¡:2 s 1 .er P104383 2 ¡{200
a

¡Pl-311.3513.0hallado phl‘ï-E 3.0 ml ¡'18 30111016112 Upoég'l 5.-.

Dctsrnin Volumen Eeso Peso tefivioo Error . Error fi
nacián emvïeado cbteniio (g.segfin pro“ absnluto

m1 g) meáio ie 10m1a g

:1 1050.3 0100499. 00m + 0 poc: 0345

9 10 230490 0 01.107 + 230001 0.320

o 10106 03045.5 0304.97 ' -0900;: 0,020

,1 2943 090.117- 0,0110 —0.1300: 1,57

e 1,00 0,0010 0,0049 —0,,002>9 7935

1‘. 1000 0 ,0045 0300.20 —o9000-; s JL

¿.1 1,00 090045 ' 090049 -0 ¿0004 a ,1

h l 092 l 090003 0;,0010 wie-000 70,0

ga determinacián e in un Yïlñr ;u¿ bajo, en ella se L0 emplenao ia mis,

ma tgcnics las su 1501r1be'9ntes,

Las determinaciones f v ; 1:3 valores muchomís concordantes con el te?
\

rico aunqve ligeramente b8309¿ en asta? ¿su Esterwinaciones se empleá

la misma técnica indicada pero llevando la solución a 100 m1 en lugar i
. \

de 200 m19 usando 2,5 ¿1 de Hal y 5 m1 de soluci8n de cinconinan E

De esto se deduce que cuando las cantidades de tungstato de la muestra

son pequeñas, conviene reducir el volumen de la solucign con el objeto *

de obtener buenos datos9 en caso contrario, los valores obtenidos son

muybajos.
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Para cantidades mayores de tungstato se ve que los resultados son muy

concordantes con los del métodode tanino-antipirinao

ói bién el método de cinconina da resultados muybuenos en la determinan

ción de tungstenof presenta el inconveniente de la dificultad en cansan

guir la droga, y su alto preciov l

Además resulta ser muylargo, ya que no puede filtrarse el mismodía de

la precipitaciSn, sino que requiere un deposito del precipitado de un

dfa para el otroo

Recuperacián de la cinconina:

Se guardan todos lod filtrados en los cuales se ha.usado cinconina y Be

los trata en la forma siguiente:

A cada 2 litros de soluciSn se le añaden 50 g de ¿cido tartá'ricoa se es

pera a que se disuelva y se alcaliniza con NH40Hn

Se filtra la cinconina precipitada por un embudobuchner y se lsVa bién

con agus calienteo

El precipitado de cinconina debe ser bien blando, en caso contrario, se
debe redisolver y reprecipitaro

Se agrega al precipitado un litro de agua y se disuelve con unas gotas

de HCl, se agregan 25 g de Ácido tartérico y se repreoipita con_HH3.

Se filtra y se lava bién con agua calienteo Se saca la cinconina del

filtro y se seca en lugar calienteD aunque no muchoporque se quemafa

cilmenteo Cuando esta seca puede ser utilizada nuevamenteo

Uoneste métódo se ahorra una cantidad apreciable de droga.

Por el inconveniente mencionado (falta de droga)9 solamente se pudo var

lorar por este método la solucion I9 pero ya que los datos son muy con»

cordantes con los de taninouantipirinaj se utilizó solamente este filtin
mopara valorar las soluciones II y IIIo

2) IgloraciSn de la solucián con azul de metilenoo

¿a hemos visto anteriarmente cl Iunúamcntu del metodo; veranos ahora

la técnica empleada en un principioo



El Dr. C. Heinrich en su tesis "Contribución al estudio del H", estudió
oualitativamente la precipitación del w con azul de metileno indicando

una reaccion capaz de investigar muypequeñas cantidades de w por este
método. asimismoa realiza algunos ensayos de caracter cuantitativo con
buenos resultados.

rara ello empleela siguiente técnica:

Se diluye la eolucián que contiene W04Hagen cantided suficiente como

para dsr un precipitado de aproximadamente 125 mg de W03e unos 100 ml

se agrege 504H2 5 N hasta viraje a le helientine y 90 ml de azul de mew

tileno al 0,2%usando un exceso (el filtrado debe tener el color del

azul de metileno)v se agrege pulpa de papel se hierveñ se filtra por

filtro de relacidad media, se limpie el vaso con pulpa de papel hasta

dejarlo incoloro, se'lava el precipitado con agua aoidulada con 304H2

unas 10 veces, se calcina y pesa el WOg,

En nuestro trabajo hemos empleado una técnica semejante con algunas vs

riaciones:

Una vez llevada la muestra a 100 ml con agua destilada9 se añaden 5 g

de SO4(NH4)2,1 a 2 gotas de heliantina, y 50432 5 H hasta que vire al

rojoo

El SO4(NH4)2tiene por objeto disminuir la adsorcián ¿e los iones Na+

K+ por porte del precipitado en caso de que haya presente un exceso de

¿lcali durante la precipitaciSnp ya que el HB4*sustituye al Nfi' y’K*

con lo ventaja de que se elimina durante la calcinaciín evitando que En

produzca error por exceso”

Luego, se agregan 20 ml de azul de metileno al l fis pulpa de papel9 2

a 4 ml de acetato de etilo y se agita 2 minutos con le varilla.

El acetato de etilo se añade con el objeto ie favorecer le floculacián
,4.

este agregado es imprescindible en el caso de que la cantidad de W03
presente en la muestre sea bajaF de lo contrario no tiene tanta imporu

tanciaF pero lo añadiremos siempre con el objeto de standardizar el más

el precipitado evitando que pase en forma coloidal e través del filtro
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todo°

Finalizada la agitación, se calienta a ebullición suave durante 1 minu
to.
Se desc enfriar ligeramente y se filtra por filtro lento (banda azul)
haciendo pesar primero el líquido sobrenadenteu

El precipitado que queda se lava una vez por decantación con 50 ml de

solución de lavado,

Se pasa al filtro el lfquido Juntamente con la mayorparte del precipi
tado. El resto se arrastra con 4 a 5 ml de solucián de lavado.

El vaso, así comola varilla se limpian con pulpa de papel utilizándose

la varilla con goma° Con pequeñas cantidades de solución de lavado. puld

pa y precipitado se van pasando al filtro hasta que el vaso quede inco
loro.
ao conviene usar muchapulpa de papel durante estas operaciones porque

luego dificulta los lavados en el filtro.
Se lava 6 a 7 veces el precipitado con la piseta tratando de hacer caer

el líquido suavementeporque el precipitado asciende facilmente por las

paredes pudiendo salir fuera del papel. 31 esto ocurre, se limpia el an

budo una vez hechos los 1aVBdos, con un trocito de papel de filtro que

se agregará al precipitado.

kinalmente, se dobla el papel, se coloca en crisol tarado y se calcina
con las mismasprecauciones que se tienen en los métodos anteriores.
Se pesa el vos,

Soluciones a emplear:

Solución de azul de metileno al 1?.

Solución de 30432 5 H.

Solucicn de lavado: solucicn al 5%de SO4(NH4)2con 2 a 3 gotas de he- p

liantina llevada a acidez con 304Hg 5 N,

Pulpa de papel de filtro:
Se prepara cortando papel de filtro preferiblemente de banda negra (se

deshace más facilmente) en pequeños trozos e hirviéndolo con HOl a1 20,



durante unos minutos.

no conviene gue se deshoga demasiado porque puede tapar los poros del

papel de filtre; siendo ademásdificil de manejar en la limpieza del

V280, varillaC ete.

De filtra y'se lava con agua destilada hasta eliminar el fiClu

Investigación cualitatiVE de h,
En todas las determinaciones se investigó cualitativamente H presente
en cl filtrado:
S (ü Irecoge en tubo de ensayo delgado 5 ml del filtrado. Comoel medio ya
es ¿cido y contiene exceso de azul de metileno, se agrega solamente 2

ml de acetato de etilo y se agita fuertemente.

Se deja reposar y se observa la superficie de interfase de amboslíqui
dos: si hay Wse producen unos reflejos de color rojo.

La observación se hace colocando detrás del tubo una superficie oscura.

e iluninando comose indica en la figura:

r o x l ." 4 '
zo. , H ) n, x a» :7
' ' 7 - 14m)??? mi -'

l .ll.‘

Se hace un ensayo en blanco colocando igual volumen de agua destilada,

50459, azul de metileno y acetato de etilo y otros tubos que contengan

cantidades conocidas de W, por ejemplo: 2o, ha, 100, etc.

Se leVantan y se bajan delante del certán los dos tu es que se comparen

y si hay W, cn un momentodado, se verf hpsraner el color rojo en.la

interfase9

nediente ¿stas comparaciones se 11255 r l: concluglón de que los filtraw
dos nunca contenian más de 5mde w yor cada F m1 de filtdoo

Suponiendo que el filtrado mía los lÍQLidOS de lavado ocuparon un volu-;



con ¿e aproximadamente 200 ml, se tendrá una pérdida total de h de 200

9 ‘ ng de W,

3esu¿Éggos cbtggggos.
oc usG la técnica indicada

Soluq¿fin I
Pesos de WUZ’bbteniios

DEr8 10 m1.

U 0494 g

0,0495

0,0494

0,0494

0,0495,

8

8

8

0,0492 g

e

60,0495

0,0493 g

Prameüio: 0,0494 g

Determi- Volumen ieso Beso teórico Error Error fi
nación em leado obtenido (g según pro- absoluto

Ïml) (g) medio ie 10 ml. (g

Á a 10,06 0,0497 0,0497 i0,0000 0,0

b 10,05 0,0499 0,0497 +0,0001 0,2

o 10,05 0,0497 0,0497 40,0000 0,0

4 10,05 0,0497 0,0497 40,0000 0,0

e 10,06 0.0495 0,0497 -0,0002 0,4+
r 10,05 I 0,0490 0,0497 +0,0001 0,2

g lÓ,06 0,0495 0,0497 -0,0001 0,2

h 10,05 0,0495 0,0497 -0,0001 0,2

1 5,00 0,0240 0,0247 -0,0007 2,8

J 5,00 0,0243 0,0247 -0,0004 1,6
Í



- - , , - _ . .

i

¡ 1: 5,00 0,0245 0.0247 -0,0004 1,5

1 5300 030245 030247 - 09002 ofifi
2 ÑÏ

i n 5,00 030245 0,024.7 -090002 0,8 i
1 _.

. I.

% n 5,00 09024? 0,0247 r0,0000 070

¡3 o 0,.20 0,0010 0,0010 ¿0,0000 0,0 i

Í v 20712 0 0996 0,0994 +000002 í 0.a É
í J

1 m y n se hicieron con solo 5 lavados en lugar de 7 observándose (gun

lcs resultados son más correctos que en los tres anteriores (con 7 law»

dos)¿

Del cuadro se deduce que las proporciones se mantienen bastante bién

deatrc le los errores experimentaleso

Note: 3m Ecios los casos se ha descontado del peso obtenido el valor ía»

¿o DT? el ensayo en blanco; 0,0002 5,

9.239,5...4

DatQPminecián Volumen Valor obtenido ?
(m1) (g) É

a 10906 0 0511

b 10 06 0;0509 Promedio: 0 0511 g
.,._,w._...NN_,L,L,--_h.“" (lo 06 ml)

o ; 10906 000511

-._....___....___..._.r..-“ . .L. l
d s 10,06 0,051“

Nota: Ya ha siio descnntfido el Tnlor ¿ado por cl ensayo en blanco:

0 0002 g.
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0,0005 g

0,0004 g

0,0005 g

0,0005 g

Promedio: 0,0005 g.

Los valores son más altos por haberse usado un azul de metileno más 1mm

puro”

Luego:

Peso de ¡Osa-cenizas: 0,0509 g (promedio)

Peso cenizas : 0,0005 g (promedio)

Peso de W03 r 0,0504 g (promedio)

10,06 ml ---vw--» 0,0505 g

10,00 m1 ----v--- 0,0501 g

concordante con el dato de tanino-antipirine queda: 0,0503 g para 10:06

ml y 0,0500 g para 10 ml.

Cgmgarscián de los valores obtenidos por los tres métodoso

Solución Tanino-antipirina uinoonina Azul de metileno
10 ml.

I 0,0496 g 0,0494 g 0,0494 g

II 0,0509 g -—---- 0,0508 g

III 0,0500g n-"- 0,0501g

Nota: Los datos de taninouentipirina son en general ligeramente más al

tos que los de cinconina y azul de metileno.

3) Estudio de la influencia de diferentes rectores

sobre los resultados obtenidos°
acidez sulfúrice.

0) Exceso de acidez
acidez clorhídricao

h) Cantidad de reactivo (azul de metileno) empleado.



ES

c) Tiempode contacto cntre los reactivosu

d) Temperatura de filtracióno

¿ue NÚHQTOie lavados en el filtro"

uentided de lfquiáo que se usa en los lavados.
Influencia del azul de metileno en la solución de laVaioob

a) Influenclfi de las sales de amonio.
La

9) Influencia del exceso de acidezu

Acidez sulfúrica: Se aplica la mismatécnica descripta pero agregando

iistihtas cantiísíes de SO4H95 N después del viraje al rojo de la hen
lisntina.

í___ .
Volumen de Volumen de Valor obte= Valor obtew Error n
804H9 5 N solñII o II nido sin ex» nido con ex” absoluto Errorfifi
en eficeso (ml) ceso de ¿ciao ceso de ¿ciao (g) Í

“:0 xl 10.,06 0 0511 'g 030498 g —0".0013 3,5

“:0 m1 10505 040511 g 0,0498 5 -0:0013 2,5

5 10,06 0,0511 g 0.,0500 g —o:.0011 2,1

m“. 5 ml 10,00 090511 g 0?0501 g -0,0010 ;,9

5 ml 5,00 Oï0254 g 0,0249 g -U 0005 1,9

5 ml 5200 0.,0254 g 0,0249 g —0¿0005 1,9

l 5 m1 5900 0,,0254 g 0,0250 g —0.,.0004 1,5 "

i 4 ml 10,06 0?0504 g 0,0495 g —0,0009 1,7

4 ml 10205 0,0504 g 0,0495 g -U,0008 1:5

ml 10305 0,0504 g 0.0497 g —0,0007 1,5

z ml 10,06 0,0511 g 0,0511 g 10.0000 0,0

3 ml 10,05 0,0511 g 0,0510 g ‘0,0001 0619

1
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1) P"
s .
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menta 130 41 ic solución o sen 0 12 N cn SO4H9.
. . á w _- , -Aciiez clarsílric s Se neu ¿a ÜBCÉíCH¿rdicañï 03:1 142wvnio a acidez

O

.__. ... . y. . ——.¡-—__-_._._..---_*——

-1
"i lVo; 5:1¿ciíï ¿II Valor tqáriJo Valor obperiho Error Error fi Ï3 (g) t i absoluto ï

-:

f lo 05 0.0504 0.0491 —030013 2v5
g -_ —...—

¡r la OG 070504 0.01%; '05002‘3. 493
I

¿n911:u¿13 Qflpleühio ClHï4 e: 1152: ic SO4€KH4)2y ÜCiÁiÏÍCE:dÜ con HCl

¿ T

Í - w a —' - .2 ' f ..1 5. .' 1 , " 'r ¡cx ,34u916n Illn Valor te.rlco V.lor J«-cn¿tu rre? nrror fi ¿
{al} (a) (g) abanlutc g

.‘_ 4 É;
Í ;

l 1c.os l 0.0504 g o 0490 -0.0014 2‘7 ,
;.--.. S. __.—..-_ .-a“ . -_...._....__‘

| ‘ g - i

10 OE 0 0504 : 0\0500 -0,0004 0¿79 ¡
P... W . .__ . L -—-»—--- ‘

; JO P4 i 0r0504 3 O 0492 ‘U?0012 2\5 s
í_ I -q“m_..‘w J. fl_____1



Para comparar se hizo simultaneamente la determinación con SO¿H? y con

SO¿(NH¿)9:

g .. T 4 ‘i, Vol. solución III; Velo: teórico; Valor obteniao ¿rror Error fig
¿ (m1. 1 ¿y A (g‘ cbsoluto 3 J ' (5) J

7 1} - ‘ ¿l

f l0.06 g o 0504 : o 0502 ) —o 0002 0939 t
i .' _i .m.----,---4.,¿- 2 L ?

IP?“ esmfiirmfirse realizaron las s'guientes exper1enci:& comparativas e:

tre el so¿h9 y el fiCl. ‘

I) COICOÉHJOen el vaso de preeipitados primero la aolución'de tungstate

luego un? súntided de uCl 4 H suficiente como para cbtener 5 g de QlNH4

( proximnúnmcnte 23 ml). se añade una gota ¿e helisntinu y se neutralizn

con NHzcwnceutrado (uprwximeïemente 695 ml) hasta viraje del indicador

se lleva Luego u eciiez con HCl 2 H,

i . , _ { 'áï
3 Vol. solución III Valor teórico Valor obtenido Error g Error fi
¡ m1) g y absoáuto¿ Í4 ' g é í

l “'W '- .._‘ . :I "l fi

f 10 05 0.0504 0,0498 ¡ -0,0006 i 1 1 iJ ‘ I.IIL

II) Comoen el ceso anterior. se ccloca primero la solucifin de tungstato

pero lueao el RHgconcentrado (aproximadamente 6.5 ml), se agrege la new

74v
I

liantina. se neutralize con HCl 4 N hasta acidez; e lleva de nuevo a la

ivElcalinidad con una gota de HHgy nuevamente a la acidez con hCl 9 No

‘ —..-- ..—--»-.oa..‘—-—.—‘.«._-_q-—4. . a "ï
} Vol. solución III Valor teórico Valor obteniño; Error 1 Error FE
3 (ml) (g) (g)' I absoluto! k

É -T-_.-J._ É (g) ‘
i 10 os ouoaoa g o 0492 ;-000012 2,3 %
4....... .. ..._._._...... h _.... u . i. 1......“ ._._.....-..-.-»«L..-.n.....- .p. ._- ...,--. -' 7

Ill) Igual que I pero llevando a sciiez final con 305d? 5 N en lugar de
n01 2 Nm



___________________________________________________________________________7

0

í V01: solución III Valor teóricol Valor obtenido Error Error fi}g (n (5) (C) “baúlnto
É - ‘ ' " ' " """"'"'“""“ ' "" ' VN" ‘-'- -- -.<.--...n.5 — «- . r-.. .. ¿h , ...—.“>»_..5.5«)»— Ana-4v-n 4 un“-.
l h l

10,0G 0.0504 g 070504 tu 0000 0:0
.. _..,._. ,,.__,..-...,... -y. .., ,_-. -..._.,..., L.‘ ,_,.v__.. L L__

IV) Igual que II pero Bciüificsnáo 21 fjnül con DOAHE5 HC

! Vol, solución III Valor teórico Valor obtenido Error Error fi É
1 (ml) (g) (g) absoluto ;
i 05. I

í 10,05 i 0,0504 0,0503 -o,0001 0519L g i

Y) Se prepara ba mezcls de HCl y HHr en las cant-¿ains indiceáas y se a

cidifica con 504320

. 4.. ”._ i
Vol. soluciÉn III Volar teórico V‘lor cbteniin Error Error fi;

(m1) (5) {a} nbcnluto i
___ E

¿0,05 0,0504 070503 —090001 0,19 ‘

fVI) Igual que V pero aciditicendo con HCl a H“

"'¡_.' -—>---¡"-7

í-“;ol. scluciSn III Valor teórico Valor obtenido Error Error fi l
(m1) (g (g absoluto

g)

10.06 090504 050494 —00010 1*9

VII) Usanáo ClÑH4881150 o preparado por neutralizacián de hCl y N33,

lleVando a aciáez con HCl 0,5 N apenas v1ro¿a la helicntinu (ligerament;

anarsnjeío).

Vol” sglucián III Valor teórico valor obtenido brror Error fi
\ml) (g) Lg GbSolutO

J“- . (al
F—‘“ 1 ’f‘ i

10 oo 0,0504 , 0,0502 l—0,0002_‘í> 0939 i‘ 1
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rá
ï Ïnbo Vol. solución II 304Hg 5 H Azul de metileno tcetnto de
. (ml) Sl 1P atilo
. |

2 1 Z 1 rota 1 cota 2 oc
‘H..
I 2 ‘ 2 , 1 gota 8 gotas 3 oc

iL“ 4
I

i J 2 l l 50:? 3 rntss Z cc ¡

%;
f 4 2 lgota 4 ¿stas 2 oc

ir...“
= 5 2 l gota 5 gotne 2 ec
p.__.

6 i 1 sois ¡ 5 :otfls 8 ccl

L...fi
7 J H l nctn Í 7 gctvq 2 co

l 1

5 4 l ”dtn I f gutus 2 cc
b.o“

9 2 1 gota co 3 cc

L...‘ . . r

lu g l J"ï° 1 cc 2 cc

i ll R l gota Z co R ceI

.ï Í

L; 1° ‘ l l gota 2 cc 2 cc4

Une vw: =r1trios Fueron ïiitrn'nw y en el filtrcib Sn buscó a argún 1'
técnic' cualtf tiva.

añ: filtrelos de 10. 11 g 1¿ no contenIFn n. en'cnmbia, Ion {e l W9
lïn reacción ÜObitdi4

Luego; 1P cantidad necesartv as azul de metileno estar: entre 0,5 y 1 a;
gp ,repnró arre serle le tubca en 1: ri-viente form”:

-nuu-wov" -—-«——r..._-— ‘
4 x . - _ 1

5 Tubo! Vol. solución II} 50432 5 HI ¿zul ie aetilcno! ¿octato le í
1 2 (mi) e e al 12* g culo 51 l J» K 4L l

T r 7 —T ‘.

¡ I ¡_ l ‘

1 'ï 3 l l ¿70m g 0,41 ral g cn a, i l



------—.—‘_——"—-'b-_f.ra-w-I'mr-I p - .<—.wí»- 4 --.-_,q..a——i..—.-g-v'

x¡J R. H mO d'Q1 O
Q

Q r-l H D CC

tu N H 01:o de: O cn BH I‘o o o

._q».——-—-——

Los tubos l y 2 den filtrado azul y no contienen N,

El tubo Z azul claro y contiene W,

El tubo 4 inooloro y contiene w.

Luego: ln precipitación es cuantitativa con 0,8 ml por cada 2 ml de so

lución II de W04N62.

Si consideramos que aproximadamente l m1 de azul de metileno al lr prev

cipitnn completamente a 2 m1 de solución ie tungstato, para 10 ml se n0

cesitarán 5 ml de solución de azul de metileno.

Enenvo_ggïggitatiqu
. v’c aplico le técnica de siempre sólo que en lugar de 20 ml que se emplc»(,0

aron desie un principio, se usaron 5 ml de solución al 1%de azul de mo—

tileno.

l Vol. solución ívalor teórico Valor obteniio Error Error fi
1 ml g (g) absolutoFm, - s ,

10,05 0,0504 0,0490 -0,0006 1,1
”-'"" \

10,05 0,0504 030479 -o,0025 4,9

10,05 0,0504 0,0500 —o,0004 0,79
r______,_,_,,,__.,_flMl, - W.

10,06 E 0,0504 0,0488 €0.0016 3,1

10,05 0,0504 0.0490 -0,0014 2,7

5,00 0,0252 0,0249 -0,0003 1,1 ‘

5,00 0,0252 0,0250 -0,0002 0,79



Los resultados obtenidos son bGJos para 10 ml ie solución de W04Lr»

ro cesi

H lnpuern‘ “L

Pïoish ¿w "rrctívo.a» - ., .\ -1

normales para 5 ml de ln misma solución.

grecipíiuciñn css cu?ntitat1vt TOn, necesita IU] FÏI'L'ïn

De hicjüüoc trov73 EnPVÏOJé'ylg'nio.

LC ml ¿o _ L “:tilen: 91 1% p 1: 1Ü mï ¿e nolvcián de w04Nag

¡J “l II u II Il ll l! 7| 1 fl II fl li

1 } _ Ï .' Vol soluc on Valor teórico V910?obtenido, eror Error %É
(:1) (g (23 I absoluto i

H- . .- La mms.
I

lO 0% C 0504 0 0506 +0,0002 Onsg 3
y

0.0504 0 0504 ¿0,0000

SnOÍCE +ogooos

i 5:1 3 o Cïüb
L--.. ._._...- _-__J.

0,0255

\ ¡.1. ‘. ‘ H _ Fe) ¿163-6 lc non Loto entxu los reactivqu
I) Usando lu técnica corriente per H

hervir”
Ü- .uurnnte esas ¿es hores se “¡itó aun la virillü

RHÍJS.

——.—u-

H_.__w_m“4L_«_mh,‘.4

.. ,1L .J .A

to,qcoo

,r.‘ valia hOI’ÍÏ ,

o üejando ¡asar dos horas antes de

finvlwcnbc sa sometiá u ebullicián continuónio i url que sierpre,

ï . ¡I , . ' | /

Í Vol“ solución 9 Valor tefirico Valor obtenldo brror brror W¡
l (ml g (a) absoluto ¡
; ,ufi,,. Aa; 1

10.06

Fmfi_.
lO

L--N

0.0502
_—-. —-—_-_.n._ .... .

U U504

-———‘

-0,0002
h_--._-_—..—.. 1

¿0.0000

II) Agregendo el azul de metileno y dejándolo en contacto con la soluu
a
‘u.cian de tungststo durante tres ifisg



-¿fi .'.

. Finalmente se Egitó durante dos minutos y se continuó comosiempre.

Vol. soluciónïáïnlor teórico Valor obtenido Error Error r'(nl) ( ) (g)g absoluto
._--n-. -- ig

10,05 0.0504 0,0507 +0,0005 0,59

10,05 0 0504 0,0505 +0,0001 0,19

III) Para ls misfia cantidad de soluciín se probó según la técnica co

rriente pero suprimíendo la agitación de dos minutos después del agre

gado ie azul de metileno.

En este caso los revultaáos obtenidos son normales, sin embargo no coñ»

viene suprimir lo nqitaciáq aan el acetato le etilo cuando las cnntidc»
ies de Wen 19 muestra son pequeñas puesto que existe el peligro que nen

se en forme 00101191c través del filtro.

El acetato de etilo favorece la floculsciÑn ¿el Trecipitaio.É

Vol. solución Valor teórico Valor obtenido Error Error fi
(m1) g 5 absoluto

(g)

10,06 0,0504 0,0505 +0,0001 0,19

10,05 0,0504 0,0505 -0,0001 0,19

i) Temyerafnrnde filtreciég
I) Los siguientes ensayos se hicieron filtrando en frío, es decir, des
pués ¿e l minuto ¿e ebullición se colocan los vasos ie precipitado en g

buïo ie asu? enfrinndose hasta temperPture ambiente, A continuación se

filtïí, El resto del métodopermaneciSinvariable.

,_._.
’ n I -— v

Vol, aaiuelón ¿Valor teórico Valor obtenido hrror eror fi
(ml; 1 (g) g . absoluto

' (5)

i 10,06 0,0497 0,001: +0 00016 3,2







Con la misma técnica pero con 10 lavados en el filtro el dato obtenido
fué correcto”

r i- _
Voln solucíán Valor teárica Valor obteniío Error Error fi

(al (5) ¡g Jhsoiuta
N_ÑH (¿i

10 05 0.0497 0 0498 +0 0001 0,3

e) Número de IQVGdosen el filtroa

El namero de lavados que debe efectuBrSe es indicado en 13 técnica ge

neral (5 a 7 lavaios) con pequeñas can idadee de liquido cede vez,

Se he comprobado en numerosas ocasiones que si se lava excesivamente {lu

lavados o más) o con mucho líquido el peso del “Oz es menorn Por otra

parte. cuando se lava menos se obtienen datos altoso

Por lo tanto; es necesario regular la cantidad de líquido ae lavado si

SC quieren hallar datos concordantes.

Per otra per e, si le pulpa de papel se halla muydesmenuzada se necesi

ta mayor cantidad de líquido para arrastrarla, si en cambio los trozos

son de mayor tamaño se limpia vaso y varilla con más facilidad requi

riendose menos líquido de lavado.

Si los trozos de papel resultan ser demasiado grandes (pulpa poco dis

gregada) éstos cubren el precipitado dificultando su lavado y los re
sulfsios son algo altos comopuede apreciarse en el cuadro:

Í Vol“ solución Valor teórico Valor obtenid Error Error fi
í (ml) (g) (g) absoluto

i 10 05 090497 0,0504 +050u07 1,4

l --"-.—>' ‘. D

i lo 0a 0.0497 GHOSOE L+O\0005 1

Conviene entonces9 emplear 2u1.* meiiauamente desmenuzada preceíiendo

e sacar: riemás ici levcáo por íecqntación con 50 ml. z a 4 agresfldos

mir le izquiie ;’ ïrreitrar el precipitads con la pulpa y finalmente



ur1 a
6 e 7 lavados en el filtro de manera que Éste Le llene cada vez hasta le
mitad, dejando escurrir an+ee fiel siguiente lñvsdo.

f) Influencia icl azul ie metileno en la solggión de lavado,
Comose ha observsdo cuanáo las centidúies ía h que se precipiten son

suficientemente bajas comopara proiucir precipitados de WO?menores que

30 m5 y hasta 4 a 5 mg los pesos obtenidos son ligeramente bajos (hasta

Z a 4 décimas ña nz) se intentó corregir este ¿efecto usando una solu

cfán de Jivnia igual que la corriente pero que contenffi además 2 ml de

azul ic metileno al 1%psr litro le solución.

Los resultados fueron los siguientes:

Voly solución Valor teórico Valor obtenido Error Error w
ml (g) (g) abïíluto

10905 050504 0,0502 +0,0002 0,39

10 ‘05. 0,050.1 060504 t 0,0000 0,00

5909 01.0255 0,0253 —0,0002 0,78

5,09 o ,0255 0i0255 “¿0,0000 0,00

Luego: el empleo 19 azul de metlleno en la soluciñnde lsveúo es indife

5) Influencia de ls: sales de amonio°und-Li 1 “en Jin

Cuandose hace la precipitación partiendo de una solución vtr? de W04Nap

la cantidad de álceli presente en la misma es mínima de modo gue los fem

nómenosde adsorciín del NJ por parte del precipitado no son notables;

es por eso que en este caso, los datos obtenidos con SO4(Hh4)2y sin él

son coincidentes. kero cusndo hay muchoílcali presente es necesaria el

a gregïado de 304(NH4)30

Estando presente en la solución el NJ y el NHÉ' este último se adsorbe‘
con mayor faciliini queisndo el HÉ' en solución, ¡l HHZ'adsorbido es e

liminado durante la calcinaciñn,



En cuanto al tino

1;: obtenidos eran

con SO¿H3o

por ra tn ic droga y los valores hen sido siempre corrantr

riores,
Usanúo 5 g de H0aflh4 los datos obtenilos

e sal de HLA

los mismos en ambos

n numerosas ocasiones fué necesario re

, el H03HH4tampoco moleste

SO4(HH4)9 ie acuario fl lo que se ha

¡ciíez ionie
-,re ¿ue se "ciiificara

"ala-¿(11- el SUMIZL’M)'3 por 011134

puedeser utiliscío en la“

Vol, soluci ón
("1)

Valor tefirico
C)

Errar
abso;uto

(¿11... 

+OÏCOOÏL

tengo quo pueüo

putita-ies ¿e W.

De acuario a los

tinüs ie opersción son las inñic<dns en

mod 15.-;cuant

'13.) 'ue los "latas en 1.273:J otro

4) Interfer ncia

en lr nuestr? le

‘\ -r \ .DI ¿nterzcrenc1t

c) Interferencie

_ .. L ,i
2' F33 LL]. uz" 11:) ¿a

importentes

I Interferenciñ
- + ¿¿e CJ , Sr

A1“: cr": 2m”, M11", 1:1”, 05* (3°

. Psolu01on le

4.

¿ncontrníos

Ilev"r

de os catioves m3;

Tuepneícn h'llïrsc

Se concluya: 133

concoraúntes,

connulqsn

habitualmente presentas
siguiente orien:

3-17" (5° (“mi”) le C!.ltÍO“.Ci.{)a

, 55+ (4° grupo ¿e cationes).



nea).
a) Interferencia de Ci“, SnH}Sfifi+*(algnnoa cationes deï 2' grupo).

+ n.
e] Intep‘crencifl le ¿g í ïbHZ hgÁ+ {1° grupo de cfitiones)a

í: a . -1-.wv ú .n. .0vcd-"p- g e.“

¡rEl Ná’ y el K+ se hfillflflhahitnfllnvntü prenpw*vn en 13 muestra v en gran,

Rea oantidaíen e: Pl 2mSnin ¿ws ln solucién de fvnsstnfc :rovenea de u

na div ‘erüazrñ a¿20l;na con una mezcla ñfl 06230; v COzïg 0 con HngOg,

A1 3eiïiï_atT En anïuniñn con SCráe con el ah¿ata ¿e llevar al pHacuosa»

rio para efectuar 19 prcaigihaciïí can azul dé wetilene¿ los anfibonatos

alcalinas ee deacocpcnen ¿nudo COq(Jue se deenrenic) y 504Han y 304K2,

En caso de noiií?.cnr can HCl xo obtendrá iïufllmente 009 y adunf¿ 6189 y
p01K. Si se usa LC? ap tvnlré cn cuenta que una vez VÉTHdB19 heltantinn

91 rojo su vuRver! r alnnliniinï enn NH?y luego n acidez final non 304Pw

5 K si ne quieren obtener buenos datos.

Sodio:

A la solución pura ie IO4Nez, aiemás ¿e agregarle comosiempre el 304

(Hfi¿)p. se le aüaien 5 g de 804th (un gran exceso) que corresponden a

1.53 g de Hgy sc sigue la técnica corrlente. ¡h.este caso. a; ‘16 10
:ccee en al filtro para eliminar el orense ¿e ¿10011presente.
Resultados obtenidos:

Vo]. soluniór Valor tï5rico Válor obtenido Error ¡rrnr fi(ml (g. (g) absoluto
- g

10,05 0.0497 0,0500 +0,0003 0,6
ha... —. . . - .

10 ,06 0.0497 0,0500 + 0,0003 0.6

10 0,0497 0.0499 +0,0002 0,4

10,0e 0,0497 0,0493 +0,0001 0,2

El 0010? de los precipitadon ea amarillo. pero algo más pardo quv los

provenzentes de ln solución pura.





Magnesio:

Para estuiisr la interferencia ie Mg, se agregan a la soluc15n 5 g iel
Clone“ 6 ¿20 gue corresponden e Oda? a ie Mg;

- , _ Í . 7 “1 .

Volñ solución VQLOP'LBÓriCO;Valor gbÉÚHLÉOI arror Error fi
(al) kg) 3 (a; ¡ abeoiuto

í l fr)
..-...-.‘.,|r-.e,.._.. 4 d, b.

10 05 0.0511 ' 1:;(¿sus “070005 0‘97
nun-wn... vu.)-- —-1IU-o-a-'--t--v---m-- 1

lO 05 O 0511 0 C515 É +OVÜOO4 0 7€

10.06 0.:9514 +030003 0:58

!

í 10.506 09053.; ovoe. “090004 09'79
L L w1

Los intos obtenidos son ligeramente altos pero hay que tener en cuenta el

gran exceso ie sal ¿e Mg pvnsente que se edsorve (aunque sea en pequeña

proporción) sobre el precipitadoq

E1 color que presentan los precipitados es semejante al que se obtiene
con sales alcalinas”

4° qruuo:
Calcio:

Para estudiar la interferencia del Ca, se reemplaza el 304(NH4)2por

ClNh4nor ser el 30403 lo bastante insoluble comopara molestar en la dew

terminacián. pero puedenusarse para acidificar dos o tres gotas del

304H2 5 N sin que precioite el 3O4CaoSi fuera necesario una mayor santi»

dad de ácido para neutralizar, conviene acidificar con HC].fvolver a al

calinidad con hHs y luego llevar a acidez final con 304H2 5 No

Se añaden a la solucián, 3 g de 01203 que corresponden a 1 08 g de Cau El

resto de la técnica queda invariableo En esas condiciones los resultados

obtenidos son los siguientes:



Empleando 2 a

g Volñ solucion Valor teárico Válor obtenido Error Error fi
3 ‘(ml (g) g absoluto

rev

i JOTCS 0,0504 o 0503 -050001 0.19
L , Ï un
| ' l _

¡ 10.05 í 0 0504 i 0 0502 í -0 0002 0H39l l

son similares:

Empleando 5 ¿ de C1903 y ClNH4 en lugar de 304(flh4)2 como en los casos

de GlgCa que corresponden a 0L73 g de CaV los resultados

V01.oaoluoifin anor tefirico Valor obtenido Error Error fi
m1 (g) (s) absoluto

g

10 oe 0 0504 090505 —0,0001 oqlq

10306 S 0,0504 0.0502 —090002 0,39

anteriores pero aoidirieundo con n01 en lugar de SO4H2los datos son ba

Jos e irregulares comonuede observarse a continuación:

Va}. Solucifin Valor teJrioo Valor obïeniao Error Error fi(m1 (g) (g absoluto
Lo a

‘ 10905 .0,0504 0,0490 '0”0008 1.5

10,05 000504 090499 —o‘0005 0,99

g 10 05' 000504 o 0494 —0,0010 1?9

i

g loros 0 0504 0,0492 —o,0012 l 2:5

s resultados bajo: se deben al ácido clorhídrico y no al efecto del
3 :reoipitadoa obtenidos son de cólor amarillo verdosoh

astroncio:

Gae

El Sr se comporta de manera semejante al Ca, asíg cuando se precipita en



v ¡..

presencia de CLNH4y SO4H3(dos o tres gotas) los datos son normales, en

cambio“ en presencia de UlNB4y aciúificando con HCl se obtienen errores

por defecto (no muypronunciadas).

Voln solución Valor teárico Valor obtenido Error Error fi
m1) (a) g absoluto

Lg}

10 06 060504 0 0504 iovoooo 0900

10 06 090504 0,0503 —0,0001 0:19
.4

10,05 , 0,0504 0,0500 —o,0004 0,79

i 10306 g 0 0504 0 0499 —0 0005 05991 i.

En las dos primeras determinaciones se utilizó 504u2 para ecidiricur y ci

ias dos ultimas hClo Se agregó sal de Sr en forma de CLRSra G HgO.

En lv I“ ïeterminnci6n 0,1 g (0,032 g de Sï)o

En la 33 determinacián 0,2 g (0,054 g de SÍÜ.

En la 33 y 43 determinaciones 0,5 g (0,160 g de 5;“.

Bsrio; .
En el estudio de la interferen019 del 309 se presenta el problema de que

si se usa SO4H2para acldificar9 precipita 30430 por ser muyinsoluble (a.

observa que al aciüificar con 304fiz estando presente el 01330 la soluciáu

se enturbia) y los datos obtenidos son muyaltos; al en camio se aoidifi"

cn con dCl los valores son irregulares y generalmente bajos por la tccián

propia del mismo.

Usando 3 g de ClgBa. E HQO(que corresponden a 1,68 g ie BS) y HCl se obm \

\

tiene:..w,ud,i_,m_H W.-.i. r..Vm.-,i,--- .
(-001. solución Valor teórico Valor obtenido Error Error fi
' (ml) (g) (g) absoluto

9‘- .. .r—.r- 4-0, -. .o-¡r__.-. —..._..¡_-—_cv

10906 0,0504 0,0501 I-o,0002 0,59
I

1 a

r..- ,_v
i

“A



‘_..—_.__.—_’.



I ."Ï W
01-: Fe FG í Volume-21‘. w LM ¿rror “Tor

(é) {5} solucién‘ 0bárusle Ehgoïutu fi"a‘ = I ‘ w

W... .- —u . .r-t.‘r a .4...» ¡duen-f- - . “wm”... 1 .. ‘--',M—_.-t.1.
7 _ \ . .1 a .- ' a 5,000 1 ?1 2 lU 06 c U ¡011 Jvc: :fl-U.l¿kl 281.9
\ II I.

a“ í . ' n .«15-1- ..-..M»--wr—ud'n-1-q.u--m“.
' .‘ l

SQCOG 1371 5 10966 > Í 0011 0 130‘ 1-L 1393 1 353.5
i L

mi vo- _ .. - y "W'-* ._+ ¡_.---..-..--_---.--..._‘1-.--:. -»- "fr--a dorm-r 4-!- u' ani-“dv...
I

11000 , 0,34 10106 i o 051 0 1550 iá-C 100? g cana
;7 ._.__ v -4--‘m{

19000 0334 10.0.: 0.0011? c 2:04. {+0,157‘ r c..5
4 ' í ' _ .
j ¡Wh- -_.--.._¡.»w;-.-A—v-..>- T «n -dn-ufq

09100 onom 10 os f 0.05040 00-3547 1+0.‘014'= 5
l¡u-í- uu.Aun-.1.“

0,0504 090957 ¿+0,0453 i ¿9.3
: i "1...4,

' 0,79

a -«—_¡.- - .p -.:_---u-.

10,060,200 09068

0,010 010054 10,05 020504 0,0502, 40,0004

.w’fi-“

0,005 0,0017 10,05 0.30504 0,0507 +0,0003

0,005 0,001 10,05 050504 000504 i0,0000

0.002 0.0003 10,06 -090001 í 0,19
2ww-f ...a “can-W

0,0504 010503
mana-“om . ...,..

Por 10 que se observa en el cuadro puede apreciarse que el Fe interfiere
Hfuertemente afin en cantidades pequeñas ya que rcaiÉn con 2 ó o mgde Glgre

se obtienen datos correctos.

Los precipitados son rpjos y presentan el HSTEOÉOdel F0503;
Los que provienen de soluciones de tungstaüc son yenuefih cantidad de Fe

son de oclor amarillo apenas rojizo,
Aluminio:

El ¿1 es fácil hallarlo presente en muestras de Liherülüb is Wpor ser
muyabundante en le naturalezao

Lo mismo que para el Pe? se ensayó con distintas cantidades de ¿1 como

(304)g‘lgu hasta obtener resultados correcta:



-SO- ‘

(SO )?L19 í Al Volumeg l Valor g Valor Error Error
Íg F (g) selucinni teáriec f obtegiio absoiuto fií {al} ' ¡'31 la} (g .

hw_w"m.__-_.;.,..-m_nun LHNMHWñihw,mm4...__+mru.fl,mm.W,_HJ..,v

5,00 u .‘H 10 u 3 c ¡.311 ; (3.0739 +02,0.3<30 -, 40.7
’ É 7 .

; : ,

5.00 0 79 10006 ! s 031.1 0 091., 5* 090205 I 4,04 i\

_..._....r_,....‘-... ... r. ...--_ ‘. - -4 ..- .n .0... A; ".11;
í 0.:, 0.079 10,0» '7- 0 0504 ‘ 0 04,20 f +0 000;: ; 1 x ¡
3 ' i -0. s i ‘

0,20 ¡ O 032 10 05 É 0a05Ü4 0.0507 ¿*-0 0903 ¡ 0.59 íi .'_ ‘
Los precip tados son blancos en los dos prinezos 00000 un que la canti

dad de Al FHesente es granae y ¿e culo?

timoso

smariïlo (noTral) en los dos úl

De eeto se deduce que cantilaies meneras gue 200 mg de (304)3Alp presen

tes en aproximadamente 100 al ie solución no molestan. Luego¿ el ¿l 1n

terfiere en proporcián ancho menor que el Fe.

Cromo:

Se usaron distintas cantidades de Cr como(304)3Crg, 18 Hpc utilizando

la técnica corrienten Los rcsulteios obtenidos son los que siguen:

r ---.r
K304)q0r2. Cr Volumen Valor Valor í Erre: Error

18 320 (g) soluciñn teórico obtenido? absoluto fi
(g) (m1) (g) (g) 41 (¿al

2«00 0n255 10506 0d0504 0.0151 - “0353 VU
‘ t

2. oc. 0,255 10 _oe i ofosoa. 0.0295 - 0,0200 i 41‘s

0 00,025 10.05 00504 0.0466 —o,ooze ' 7:5

o .‘ 0.012 10,05 090004 0,0460 -<; 04:64 12;.6

Loa ::-*iy1taflos presentan un aspecto caponaaso y son ic colar pardoa maz»

cltác: ¿un partículas de N03de aspecto normal.



¡hpcl

En las dos primeras determinaciones la proporción de w03con respecto a1

resto del precipitadoa es pequeñas mientras que en le tercere_y cuarta es

mucho mayor“

be hiciercn ensayos colocando solución de sal de Cr en un tubo con una

gota de SO4H35 N; al agregar el azul de metileno al lfi‘ se observó la

formación le un aburdante precipitado que se adhiere a las paredes del

tube; Por consiguiente los resultados que ptedan obtenerse serán siempre ‘
erróneos ya que el Cr precipita independientemente con el azul de metileo

no y este precipitado se suma al de tungstuto de azul ie metilenou Además

se forman complejos entre el Cr y el Wlo que lryLíc sue este último pre"

cipite cuantitativamentet mepor esta cue los resultados obtenidos aún

con pequeñas cantidades de Gr son muybajosu

Zinc:

Se usaron diferentes cantidades de sal de zinc: CIQZna2 ago

Í

FlQZHÜZHQO Zn Vclumen Valor Va101 l Error Errar(g) (g) solucián te8rico obteyiuc! absoluto fi
(ml) g g (g)

É ——-—+

2ï00 0q758 10n06 0.0504 ‘ Oaüsúá ¿i-03004Ü 7fi9

t "”' Ï
' 0.2758 í 10‘05 030.504 ciones. “0.9042 spa

Í í

0.5 0.190 ' 10:05 0.0504 0.05.10 j+owoooe 1.,1

s 0.2 0.0758 10:05 050504 o cnc; ¡10,000.3 o._o
i J

t u?0 der valoresLJ .la
bv ,4Se observe que cantidades menores de 0¡2 g Ce C.

normales”

El aspecto de los precipitados es semejante el del WO;pure
Enngsneao:

Se 3;; cu a ¿al de En el Cláfin



í ‘ l

5 Cl_'1<ï ¿in -í Volumen Vqlar Valor a Error Errorá tu) r (5) solucion teórico obtenidog abasluto fi
¿i 3 'l ¡1111) (¿5' (si) ‘ (8. '
: ¿ A

ï k , z

¿ 3,LL o 533 , 10 os í 3,0511V o 051€ . +0 0007 1.3
l Í '._ Í

i s :

í 3.9C 3 C“B53 ' lO CE O 05ll 0.3519 E+ 0.0008 1.5
fas-“¡nov a?" ima...._.-».---__. muy...’.-w-..:[. ..-»
j L oo c ¿3L lu os Cj 511 u ¿511 10.0000 Dio

i a w z - ï 1, ' Ü .
i 2700 a C ‘30 , ¿0 06 ¡ G.u311‘ 0.051b g +U.OOO4 0578

L ‘ L_ . ¡

Los resultados son ligeramente altos, rurn teni?nflc en cuenta ls canti

áüi de fin agregada. ¿ete auponcrse que ul excesa nbservsdo se icbe a ad»

sorción de 19 sal presente por parte del precipitado”

Las precipiteaos son amarillos pero algo más pardos que los normales.

níquel: 

la sal empleada fué: 504N1. 7 ¡90.

lgg4fli‘7320 N1 í Tblumen Valor Valor i Error Error(g: (g) solución teórico obtenidos absoluto ñ
, m1. (a) xa (g)

5 ;

2_00 Ü.ú13 IDRÜG 0,0511 0 0517 i1-0¡0005 1,1

2 oo 6.418 lo oa o 0511 u os¿5 É+o.ooc4 0,78

2 OC 0.41€ 10_06 O 0511 0,0516 +030007 1,3
á

9.00 0H418 lOACS 0 0511 O 0515 +0 0007 1,3

Los resultados

Gobnlto:

Se empleó como sal ¿e Co el Clgcoú 6 Ego,

son análogos s los del ln



I

F1900 GHÉOE Co Vblumen Valor Valor Error Error. "(53 s (g) solución taárico ; obtenido sbsoluto ' fi
Ï 5 - {cl} ; ig) . (g) 5
á ’ 1 1: ) _
ÏF' 4'? " '

g OC 0 495 i 10 05 E 0n0511 010517 ¡-+OFCCOS 151
É i É 

g 2:00 0.49% g 10.05 0.0511 i 010519 ‘-+0.00C¿ 1c5

í fl OO 0.495 10 06 030511 í C_0514 í +0 0003 0,58: 0_ 1.
2,00 0,495 10,05 01,0511 0 0514 3 +0.,_0003i 0,50l 1_-_ -1.. 1 _L_

Los Valores son también ligeramente altos

¿ren exceso de sal presente)o

2° ruvo:

Cobre:

(¿chido a 10 aisoroión por el

Se hicieron ensayos añaaiendo e la soluoián de tungstato diferentes canti

dades de 804Cu. 5 520.

04Cu 5Hn Q Cu Voluneq Vqlor Valor Error í Error
(¿S , (a) solución teorico obtenido absoluto g fi

f (m1) (g) (g) (g) g
_.__._..__--¿ 1-- 1

I 1

1 oo 5 01257 10,05 090504 0,0520 + o 0016 3,31

0.,50 0,120 10305 0,0504 0.0512 + 000008 1‘5

0.50 0,129 10,06 090504 0.0510 , + 0,.0005 1 111
1 7 .4L_m»- —<L ;

0,20 5 0.051 i 10.05 2 0,0504 0,0505 : + 0,0001 2 0,19
L 1 s J L

Los resultados, algo altos;
Estaño:

Puede encontrarse como Sñ‘

El SñÏ

El SEN"

++¿+
¡{Sn o

grulace la reducci5n de Wa valencies menores,

ow_unprecipitado con 1a solucián de tungstato y 304(

que se observan: son debidos a adsorción.

IGI4)2al '
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De lós valores obteniios se ¿cauce ¿no los hortfoc :3 :ZLÉTÍiEÜGflu

SiliCLÍDT

Los zilicrtñs se hallan comuzmcntee? lts adentrue que provienen de mine

“ql—s ¿e tnnfistena ya ¿vc 1P siliue chxyfiïh siempre f loa ninerfllee en
Lv nsturfllezs.

3a greznïó Slugïag 9 yartir i; Síhg r::úi-¿L;u; ¿u 4 g ¿e ¿103) funiienáor

la con una Wezclü {e Z r ás 003539 5 3 g ic CU?Ï9 vnhi 'JPIDE“

L5 fusión se llevó a cakn er crisal de It vr;liz*ndo soplete y se contiw
nuó hasta obtener unn mezcla fundiia campleikmente lfmpida Se dejó en

trier.
Pinalnente we zr ió el asntnnilo del crisoï con acta calients enlentznu

¿o fusvemente un vuac ¿a »:cc1:itvivsü

un oner9536n a; continué kart? ¿1t01n018n¡

be pasé la soluc15n cbtenidn s un nñtzn: nforsdn do 100 m1. se.lav6 bién

vnaor varillv etc y se llevaran 1:3 liguiioc de anado sl mrtrnzu

La Solucián, una Vez fría. ee liluyó e 100 m1n De e315 se tomaron 4 por

ciones áe 33 nl cada una curreaponilenges a o 1 g ie 5102”

La solución le tunrstntn covteniendo los 35 m1 de solución ¿e 3107H39se

llevS e HLraximzlamente 10€ mL.

Al agregar c1 BC4ÍHL4ïgpor inflicarlo le técnicnfi se obacrvó ¿ue en eses

conuicioues se praduní: 1¿ prec1pitnc16n de la 3109, por influencia de lr

sal ie amonio. ¡a 3103 precipitüün se filtrfit levinfioln Varinr veces can

agan icatilv!° calientan-E: el filtrado se oontinuá con el método“

Los resultados obteniias fueran un mocofichs lo que indica que algo de

3109 quedó en solución :xntndosc <1 vroc191tudc de ¡07

-.-...--a w..- r... ._.

._._-q

J .

Vol rsoluoián Velo; EEOIiccí\Ve?or cbpen1dof ¡rror árror r
'ml) Á a? . (g' . absoluto.

’ ‘.{a

.-a.»man..

1o.oa ' rl o 0314 +0 0010 1.9
“-“,r——-v-- -- , L---‘.._..

¿e ca m_oac; ¿,0518 +0,0014 IO ü
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¡1| ‘ó‘ i-JC) Ó CTI O.C504 f Cyüñzfi -+O 003o 557
l
l

"3
t

l ¡2.02.740.0«23 4...5
Í
J

¡

_-. - .4 “a... -u. . x . .__«,1. .—..-.__...‘-u——fi
ï - M - - ,-. 4‘ "\ .\ — l

L, ' Q ÏC '3 ) O OIL-1- ! n unix: 4 C ..u0...—.u | 4. 9

x. .f . ——‘ - - --. -y... . I —r—w—————Jb-»-—- - '---—.. nui-u...“ _, .. _.*.__1

2 20 10,05 0 0504. 0.0530 +0 C024: 9 5,1
> .... ,. .: .. .1" a.-. m . n- “ui-.’-__-___

2 20 10.05 0.0504 O G530 -+0 0026 5,1

0,0504 00525 +0 cara: 4.1

l 10 10 06 0-C504 0.0524 'tO ¿LEO 3.
- r-.. -H-..

‘o_'-‘.

o .1 1 10 .05 09050.1 o 0509 +0 0005 0‘99
-n.‘¡-..Ñ.. .-n_.- .......

0.1 1 1o ua 0.0504 0.0513. +0,000'7 1.3
4M-» _.- 

.,1r_.h.w

--.. -..... p. ....- ...

0,05 O 5 10 06 0.0564 Ü 050: +0ñ0002 0:39
m -. -,._——..,...—.->_—'—. .p..‘ . .....‘—..- . ._

0 63 O 5 10.0% 0,0504 C 0504 iOGOOOO 0,00
L”

0:01 0,1 10 CG 040504 0,ü¿04 :i0,0000 0‘00
.flptyh n-“.uhfl,._,r - -.____q___1 _

O.Cl 0,1 y JO OG 0.6504 C_CCÜS '-O 0001 0,19
ny-..—r"!' _

¿e ohaqu2 que aún nan cantidades muypequeñas ie fucfato los ¿atea son

La: nreciu;zt¿ns rutenlios son ie color vería tanto más cscurnn cuanto

".30? cs i: 3309:;21gn de 22050

rara menor cant¿¿;1 de P205 el preaigifi'in es umñrillc ¿panza verdoso.
Se intentó eliminfir ln interferencia 121 fosfato por diferentes métodos:

a) Ior redisolunión del ?rcci;1tado aun Lh: y reprecipitación.
b) Por rediuolucióv {el preclpitnlo son CcaNCpy resrcciritacign,

oI Ïor wcidificsoión previa de la solucion de tungstafis con 3 m1 en exce

so ¿& 304Hg .5 H (cantiüad de ¿olla ¿me ÏDL?YG el mét 135.



a) Técnica le redisolunián con n53.
Se aplicñ 15 tecnica ic siempre ü 1” soluoidn dc tunastntc n la gue se h'

arr93ñiw un? intermlnsix cuntii*1 ¿e fosfïr; Una ve: f11%ruúo el preciv

31::ï* r; vuelve cata %¿7330 figuiñnio ul srrtañré ici JL “) con vhorrul

pineur ‘ñ2hten;vndo ¿nun Relientu' lxrzgxios hüaiñ el letrc

Se finallzw lu operfieion. cunnfla Be ha eliulnsic enel cumplct mente el

precipitado, 31 ae efectúa la aver cion irmelieï¿ménïe Guaymasde filtrsr
a) ÏGSRIÜEÏÏHÏCHTJresulta ser f?cl¿. ¿e lo contrïriu el fveïfijn reauinrr

mayor tiemno.

¡uta téanica debe realizarse son gran nazisia, para evitsr perdidas.

El nucel con pequeña cuníïlfid de nrtnlpi:s¿o adheriic flv #nñrin para GÉL'

afinarlu arürtc w naanrla ¿aun Iüg puro considerando que 1: gfintiáad de
P305 Tutenlío es deepreuieble“

El rrezipicado vuelto al raso se trata con lo m1 de Hfia concentrado“ ¿e

saliente luego ¿“iveíente nara conseguir ln total ¿isoluzznn fiel miunoy

Su hierve l ninvto Se ¿aja enfriar y se neutrülizs con ¿0452 ñ H.

¿verte se ha h50h3'1u cnaaro para calcular anroxlnadamente lu cantidad ¿e

30439 e H neceswrla phrü neutralizar los lu m1 ic UH! concentr ¿a usan
do heli'2tinr come inlio'ala):w

Se aísla un poco wenos ¿al'valumen calculado y oe saca con un; varilla fs

na una gota ¿el líquilo ¿el vano, colaoíniola sobre un penúefio trozo de

papel de filtro sobre el que se a: depositfiio preVJunenLe 935 gota de

helinntina 0,1fi diluile 1:5 H¿ohv1* prueba so lleva el 90,51 al vaso.

Si cl líqufao es alcalina se continúe atregnnúo ácido gata v Jota hasta

conseguir soidiriozr grabando la acido: onda dos o tres uatns por el
mismo método“

81 el liquido fuero ¿sido se añade LH?hasta alcaliniznr y luego ¿cido
h=at; virsse del iníicráorw

Se lïcvt la solución d r;roximadanente 100 m1 se pl le el 804(Hfl4)q‘ F

m1de azul de metileno al hace falta pulpa de papel r el Bcetütc de ani.

lo continuandose el método como Pienpro.



al 7580 ñe won obtenido se sum" c1 provcuiswte 13* w”p;] nulnfrflïo "verñr_

untü. También Tupac rrueuiavcz así: ze camciua el DJ3*; :un Elio ¿e preci

nitqdo vñherido a: avzgul +vrnlo¿ y six :e?rr13 :e w3;377; nt fl 31:20 e

'rsciniteio "un hr sufr;da 1: "eliasl'wi' á‘ final :2 vLJ. 1 :u*' ie
O

los ’uï,

“vr resultüiua ohteniig. 11 tácnicq .ntes lcsc:iñtx 41 l a cíjwíenv
2%-:

í 1' FTTHEqu 3 M" 3 1
Volunun Peso de Volumen V3191 r 'VlCI ¿ 35:03 Error
saluciín 220 solucií vbhthlïo QEZJZILMS “tsoluto w2 Sá); l'C\Ï.LU!j_'A»l

.(31) (m1) redisu¿ver Vlgïúo 1
(a?) HL! _L ‘

2 20 10,05 o 0529 0.0525

2 20 10,06 0 0529 0,0525 - ,0004 U 75

1 10 10.05 o 0525 u,05;3 .—o‘0012 2.:
7 “wnhmfirn_q_wú.w._gw.*-‘_r«‘

l lO 10,06 0n0525 CHOÏLQ - ‘,0007 lufi
' J7-- _....- ... -‘.-J - . manu-cn._¡—s.' un“. —

Se observa que el métaño üe reiis lución por HHgno en efectivo va que

los valores si bién rKS be1os, son iebiion wayprabñblenente a ¿éruides
mecánicas.

A esta conolusiín nontr1huyeron no sólo las ieterminacíunes nitzins. sino

también lbs que a continuaciín se indican: ‘Emplednlc 30 ml ía Nh” diluíïo 1:1 en lugar ¿e lu ml 191 concentrniu (se
‘ .

consideró que un wayar volumen er? más efiricnte 52*3 cukri- todo el prev‘
cipítnio):

(¿romealo ¡ *""--m--««--nm«.«.‘
volumen P850 1' VJllmeu i vs¿or Valor í Error ' Error n
solución ¡Faq Ñ !

(
solución Obtenido nbtentdo ' bsnluto

(

í

3

-2c4H(nH4)g u0¿uao' si vuá¿sol* i
(m1) z

ru- ..- ..na)... -. .. —.fl ‘ I ’

‘ La Ls)
l

(ml)' Fediaolver viendo
_¿ (g) ig)

10 06 g 090529 C 352 u l c ccc Ü) ¡.4 ‘J
___.



0 OSÜÉ

lO 06 0.0525 O “524
...->.—- .q-u 7-7. -«—.—.

Los resultados san similares a lo: anteriores
‘.‘a.“También se practicó el metoáo naciendo des redisoluciones con un; en 1

gar de una:

h ‘Promedio '— !
Volumru Peso de Volumeq valor Valor Error Error
eoluci n EzUr solución obtenido obtenido absoluto fi

PC4H<NH4)2 (mas wp4flug sin vedisol- 5.(ml) -ml) redisolver viendo
tz -Ïa‘

2 20 10,05 0n0529 0.0525 -0.0004 0,75

2 20 101.06 0,.0529 0,0523 _o.oooe 1,1

? 20 10006 000529 0.0520 -0.0009 1‘7

De los resultados obtenidos se deduce que la técnica de dos redisoluciom

nes con nus tampocoha.nermitiio eliminar la interferencia.

b) Técnica ¿e r€í*:oluc16n con UOgNag.
vTambién en este caso se determina aparte que volumen ie 804ü3 5 h se new

cesíta para neutralizar el OOzHagh

A1 agregar el 304H2cfilculfido debe tenerse le precaución dé evitar salpin

cüíuran por efecto del 003 que se deSprenfle“

Una vez regulada le acidez se continúa con el método,

ÏPOmedio _. '
Volumeg Peso de Volumen valor Valor ürror Error
solucion P005 salución obtenido uïïcniio ¿bsoluto fi

PO¿5(HH¿‘Q (mg\ Hogïpn g sin ïn‘lnoln (5) '.ml) (ml) ;relisolver viendo
3 ¡5:1 (z)

ü..- - «-mw..-n._ ___..__ __.,._’- ‘___,, ___
‘ “o 10 CR C C,jg u Oi39 :0 COCO C‘OO

2 230 .10 Zoe 0,0529 ‘ o 0527 —r_‘0002“ C537



Los latas exnerimcntales iniican que 15 reiisolucián can Cüpïag tamvaco

es efectiva para eliminar 19 interfrrenci2 mefasfntac,
o) ¿cidificación úrevin'üe ln swtvrifin ¿F twnrsfñto cen 4

30 de Süilp .5 ï_

cuando se estudió la influencia ie ln acLñuz sul? rica, se llité u la co:

clusián ¿e que se tolersban hasta 3 mi ¿J exceso de Sügïg b fl pyrfi 5:1:

ximudnmente 100 ml de solución.

Se pensé entghces que haciendo la precivitnción de tunxstato en presen

oie de fosfatos. en un meiic can dichn vcidez mízimñ polria rc? probable

nue se obtuvieren intos a?“ correctos“

nos resultaias experimenteles fueron los siguientes:

WT 1

í Velnmen Peso de Volumen Promedio Valor t Error Error
solución gOn eoluaión vnlsres :btenido tbaaluto á

de (m5) de obtenida: con 3 nl (a)
fosfato tungststo sin de ácido

(ml) exceso de en exceso
{cido (g)
l¿)

1 10 10,06 00525 uïoszz -0.¿Cuüis 0,57
---.,;.---__¿-_.

1 lO 10,.06 eficaz-.5 005.21 -o ooo; ¡ (3,75
._-..‘-...._.._.¿.__.._‘..r . .._-.—'T.'._‘-._..-—.-.'1

2. ec 30 o: o 052.9 o 0522 -o con ! 7. e,
I

2 30 10 05 C CCE? 0.'52 '-O 0509 1 v

0‘: 1 LOJOF C 0510 0n0507 -O.Cüb8 O óu

Oyl - 1 1C,GG 0.0510 OfCüCi “0.0b02 f.)
4

Se observa Que s1 bién los resultndos son mis bajos, no reflufilven al nro"
blema de le inter? rencia ¿e las fosfflt

En los t-2s caso" (2. b y c) al calor del N03 es veria .3 «rc indica 12

impurificucián con 290“ El color es tanto más Ofivuro "vsfiáo mayor es 1M

“roucrc;ón fe fácfkïn rfrflaülu e la solucixn ¿e EVT”St9ÏS
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Los valores son normales lo cual significa que si el mineral de tungsteo

no fuere sometido a una fusifin con 003339 > COgKg« CNKno se ulteraríer

los rcsu tadrsc

Egetumiento da; tunastato con 80459 v HF

g gogggrior fusión con acera,

Muyg menuda; los minerales de Wque contienen como impurezn a la sílice_

ieben sufrir un tratamiento con SC4E3y HF; con el objeto de eliminarla,

y luego una fusión filcalina para pesar el ¿cido tüngstico precipiredo a

tungstato de sodio.
Uonvieneéntonces saber si ñurante este trataáiento el tungststo puede su

rir nlterficiones que impidanluego su precipitación cuantitativa por el
método del azul de metileno.

Ls experiencia se realiza colocanio en un crisol ie Pt un vclumen conoci

da de ln ablución de tungstato de sodio0 Se evapora muy sufivemente sobre

belu hasta casi sequedad. Se añaden 5 m1 de SO¿H3 (1:1) V ñ ml de hF. se

evauore sobre baño de arena hasta vapores sulfúricoep se deja enfriar y

nc agregan otros ios o tree m1 de 304H2 calentando nuevamente ¿obre baño

Cc arena hasta densos vapores de 303° Se repite este último tratamiento.

En esas coniiciongs todo el HFha sido elimineúcü La última vez se evapo»
rs 1 sequedad observándose que queda el ácido tfingstico nmarillo en el
fondo ¿el crisol.

¿l resfluo Btco se runie con aproximadamente 4 g ie UOgNaganhidro hasta

obtener'un producto de fusión completSMente limpia-.0aSe ¿aja enfriar y ua

a: vez fría se lisuelve e;rezando pequeñas cantiáedcs ¿e agus destilada

camentüniü 0818 Vezo Cada ‘WH¿e estas yorcionea se van pesando con ayuí:
w¿e un: vnrills u un pagueno vaso de precipitadosn

Unavez üisuelto todo: se leva varias veses el crírol con r¿u2 iestilaia
calienten

Los líquidos de lavado se sgregan al contenido del vaso.

Se filtre a travez ¿e filtro rápiio con el objeto de elimintr el pequeio
¿epósito de óxido férrico presente (debido a impurezas de 103 reactivos)
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