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1
Rosefia dc los métodos colorimétricos cmplcados cn le dctorminacidn
dol anhidrido silfoico.-
El silico molibd~to dc amonio tionc cn solucidn dcida un intenso
color ~marillo{) dobido 21 complojo HB(Si(MoOy)a-'IgO .Dicnert y "nn-
donbulkc(2) omplearon la form~cién de csto compucsto pars 1o dc-
terninacidn colorindtrica de¢ silicc on rgu~s,us~ndc cn la conparq-
cidn,patroncs c¢n contid-dca conocides do qflicc 0 bicn solucisncs
tipos dc ééidoﬁicrico como potroncs pcrnnéqntcg.
Los fosf-tos,nracniatos y nrscnitos(l)cn nuy pequefins ccnccntrr-
cioncs nmc dan una colcr-cidn apreciﬂbib y conccntr~oioncs dc hic-
rrc dc¢ aproxincd-ronte 20 ng., por litro tampceece interficren.
Thorpson y Houlton(3) catablcoicron quc los orto y wet~ silicntes
d~n la misn~ cclor-cifn con los nolibdatos cn wcdio dcido.
Schwnrtz(4,7,12) catudicndc lo dctcrrinncidn de silice cn ~gu-s9
pare caldcras,cstablecid,que ¢l nfxino de color~cidn sc cbticne

on form~ instanténca,curndc sc¢ afinden les soluciones dc feidc y

nolibdato on rdpidn sucosiédn,y que 1~ intcrfcrcnecin dcbide ~ 1928
fosf~tos 8¢ clirine nodiantc ¢l crcpleo dc 1la solucidn deo “Acide
cxflico.

Jlimrrin y Zverov(5,6) cn ua ostudio critico sobro los nétedos
grnvinétricos y colorirdtricos criplcndos para 1la dotorminrcién dc
sflicc,accnscjen cono ¢l t.ejer,cl nétode de Dicncrt y 7-ndenbulk .
indicandc 21 nisno ticmpce ¢l rede dc eliminnr 1las intcrZcrcncins
dobides al P,Pc,fcidcs mincralcs y F.

Posteriorzente diverscs autcres( 8,9,10,11,13) propusicron la rc-
dicién dcl colcr -~zul obtcnidc por rcduceidbn dcl complejo silico
r.olibdico,criplcandc coro agentes rcductorcs ¢l sulfitc de sodin

¢ ¢l 1 enino2n~ftcl4sulfénico(ls).-~

Ias dcterninnciones colorindtricns dc gf{licc sc cfceturvan gcnecr-.
nentc on:~guas dc¢ consurio,nguns paré celdcres,sclucioncs blangucen
doras y cn nmatorinles bioldgicos.Bs rclativementc recicnte 1ln dc-
torninacidn colorimdtrion dc sf{licc on matcrinles ricos cn cste

ccopenonte.nsi Vasil'ov y Faktorovich(1l5) usan el nétodo dcl re-
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1libd~tc de earconic par~ 1la dcterminneidn dc sflice c¢n arcillas,
Illicinskayn(16) cn cenentos sluminesos,Brnbson, “rvey,liaxwell  y
Schccffor(1l7) cn =lec~cicnoes dc ~luminio, ‘dens(18)1lo ewplca c¢n ~né
lisis dc rooas..

Runc Hodin(lg) cfcctldn 1la detorninscidn colorinétrica dac Si02 por
¢l nétdo dcl molibdnto,cn silicntos,uiner~lcs,cencntos y clinker.
18 crcix y Lebalado(20) trab-~jondo t-~mbicn con metori-~les rices
cn silicc,cstablceicron que cn sus condicioncs dc trabajo,cl con-
plcjo silico nolibdico no cucplc 1la ley d¢ Beer,dcbiondo por con-
siguicnte trezarsce un~ curve d¢ comparacidn.isicisrce,cstos ~utorce
cst*bloccn,quc"écsde uc las ocurv-~s dc¢ rbsorcidn,cn funoi’n dc 1a
longitud dc onda,ne rucstran un cinico pronuncindc,cs posiblc tr
bﬁjﬂr ¢n un o~rgen rclativ-rmnte zrande de longitudcs de ond~ .
tcs nutcres coplean un filtro cuya ~fxin~ trensnicidn cstd on los

44C E'!. [ B



Rosuncn dcl nétodc de andlisis do silieatos de Runc Hedin

El nétodo prcpucsto por Runc Hedin,so brsz cn 1~ ~plicacidn dc tée-
nions colorinétric~a £l Anflisis dc mnteri-~les Siliccos conc scr:
clinker,ccmento,cnolin,cte..Estc n'cteodo 8¢ ~plion n 1 dotermina-
cidén de S102,11203,Fc203,7i02,020,1ig0,Ne20 y K20.Las dctermin-~cio-
ncs cclorinétricns sc crcetdan sobre partes anlicuwot-~s de sclucic-
ncs dc¢ 1~ cucstra,

Danes m continuccidn un rcsurica dcl tr~b-~jo,quc comprende las téc
nices pora 1la »rem-racidn dc 1las s~lucioncs dc¢ 1a rmestr- y 1-s ia
dicrcioncs gencr~lcs par~ 1o detcrniin~eidn dc los componentes arrd
ba citados.

Liladircros quo cl tr-bnjc cfceectu~do por Runce Hodin ticnc,~ nuestre
juicic,una inport-neia grandc ya quc presonta cn su conjuntc cl
tratmjec nda corpleto de 1a ocolorinectrin ~1 ~ndlisis d¢ silic-~tes,-
1)Proporacidn d¢ solucioncs pntreoncs

Silico:S¢ funde ~proxirm-~d-montc 1 g.dc ~rcene dc quarso,ccn ¢2rbo-
natos dc sodic y dc pot~sio.Bl prcducto dc 1~ fusidén ac disuclve
en anroxini~dancnto 250 hl.do agun y s8¢ filtrn.S5c¢ deterninn nor grn
vicetrin 5i02,8iguisnde 1~ téenio~ usu~l,sobre 100 ml.dcl filtrnde.
Dospués quo 1la sdslucidn hn sidc -~n-liz da,sc diluyo una p~rtc nli.
cuct~ d¢ 1 seclucidbn,quc contceng~ 100 ng.dc 5102 hrsta Aproxin-~adn.
uente 750 v1l.,cn un ~atraz ofor-do dc¢ 1 litre y sc ncutralian,us-n
dc decide clorhidrice dilufde y p-ncl Ac tornascl come indicnlor.
S¢ ecoplceta ¢l volutien 2 1 litro.ista sclucién conticnc C,1 rnig.dc
5i02 »or ililitro.-~

\lurdnio:Sc¢ disuclve ¢n HCL 2 ~ 3 grancsg de pslvo d4c ~luinice.Sc
neutraliza 1la soluocién eon NaOH y s8¢ ~findc un pcqueflo exceso.luc-
gc 8¢ hicrve 1la solueidn durante 5 wdnutos y so clicine ¢l upla.
por £iltr~cidn.El filtrndo sc¢ precipitn con sulfuro dc ouchin in-
cclero,sc hicrve y sc¢ f£iltra.Sc ncildul~ ligernmcntce con deidn clo-
rhidrico y sc¢ hicrve hrata .uc dcs~p-rczea todo ol hidrigene sul-
furado.S¢ filtra parz clindinnr ol ~aufre procipitodo.Sc procipita

dos veces ¢l ~lunminic dcl filtrndo por ccdio de hidroxide dc aro-
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-ni0.El prccipitndo so lava rcpetidns voces,sc disuclve cn deido
olorhfdrico diluido y s¢ lleva n volurmon dc¢ 1 litro.Sc ofoct un
la dcterniinacidn gravindétricn~ de rlurinio sobrc 25 a 50 nl.dc 1la
solucicn.Una parto ~1lfouota de 1~ soluociédn an~lizedn sG diluyc pn-
re obtconcr una solucidén quc contcnge 0,05 rig. do *1 O por milili-
tro.-

Hioxrro:Sc disueclvc cn 100 2l.dec ague 1 2 2 granos dg a~lunbre ¢
hicrro y la solucién sc¢ filtr~,cl filtrndo se acidul~ fucrtcrcntc
con 4cido clorhidrico.Sc cfectia 1~ titulacidn dc hicrro sabre war:
unos 10 ml., Qo 1ao sc;ucién.La solucién ~n-oliznd~ s¢ diluyc h-stn
tener un~ ccnoentrncidn de 1 ng.dc ¥e 0 por nililitro.BEsta solu-
cidn sc ticno como solucién potrdén nadre.rntcs do usarle sc dilu-
ye,una partc olicuect~ para obtener unn "solucidn ¢ treb~jo" cru
un centenidc de 0,01 mg.de Pc O por nililitro.-

Tit-nio:Sc posa cn un crisol dc platino,l g dc Flucrurc dc tita-
nioc y potasio.EZl fluoruro se huricdcec con aguc y f&cido sulfurioc
¥ 8¢ llova 2 hunos sulfdricos veari~s vccos.El rcsiduo sc disuclvc
¢n la izonor contidad posiblo d¢ r~cido sulf’urico.Lla solucidn sc
diluyc & 100 nl.y sc filtra.Sc detorriina gr-ovirdtriorricntc Ti02
8obrc 50 ml.del £iltrndo.Sc diluye unn porecién dcl £iltrad~ guc
contenge 100 rig.dc T102 h-~sta llcvarlo a 1 litro.Esta scluei’on
oontiecne 0,1 mig. d¢ Ti02 por thililitro.-

Calcio:Sc pese 5 g.dc Cl2Ca librc dc mngnesicy sc disuclve cn
unos 200 nl. dc ~gu~.Bsta sclucidn sc filtra.Sc detcrriinn Cn0 gr-
vicétrioorncntc sobrc 50 ml. del filtrado.Se diluyc 1la sclucisn
hesta tcnor 0,1 ng. de 0a0 por Dililitro.-

Magnesio:Sc pesa 0,0604 g. de ragnosio P.'. y Sc disuclven cn un
peqiciic volunen dc dcido olorhfdrico o sulfirico.Ia sclucifén sc
diluye a 1000 nl. con ague dostil-da,.So diluyo 100 cl. dc csto

solucion a 1000 nl. para obtcnor una sclueibn quc contongn 0,0lrg
de Mg0 por nililitro.-

Sodio:Sednide,oxactanento 32,26 nl.dc una soluecién 0,1N do hidrc

xido dc sodio proparada con NoOH P.A. libre do potasio y sc ncu-
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traliz~ con un voluncn igurl dc una solucidn 0,1 ¥ dc deide clor-
hiirice y sc diluyc & 1000 rl.,cst~ solucidn conticenc 0,1 rig. 2¢
N22C per nililitro,

Potmasio:Se nide cxactauzentc 21,28 nl.de una sclucibn 0,1 M A¢ hi
dréxido de¢ pot-sic prepyorade con KOH P.i. libre deo sodic,y sc acu-
tralizo con un voluicn igunl dc¢ un~ solueién 0,1 W do fecidc cler-
hidrico y sc¢ diluyc ~ 1000 wililitros.nsta soluciin conticnc 0,1
ug. de K20 por i2l.S¢ pucde tambidn preprrer posnndo dircet-nicnte
KCl p.n.,prcviancnte sccrdc. -

2)Prep-rocidn dc les soluciones do 1a nucstra.-

Solucién MR1:Sc posn 2 g. d¢ la .mestra,sc Scea y finnlrente [ul
verizeda,cn una cdpsuls dc platino,y sc onleinc o 1n teoporntures
dc 500-60C C para destruir 1o ratcria org ~nien.Dcspués .uc so hn
cafrin?e,sc lc afinde 2 1. dc ~gus y lucgo 15 ©l.dc HF 21 405.5c
Decshacen 1los grumcs con unt cspitula de pletino y 12 solucién so
Svepera 2 scquedad en un~ pl-ncha. .l residue sc le ~iinden 4 nl.dc
H2504 3 1 y sc cvapora hasta voporcs sulfiricos hnsta casi scquo-
dad.Sc posa ¢l residuo a4 un vaso y se le ~findch unes 50 nl, dc -
gur,zicntr~s 8¢ va dcecshacicndo con un~ varilla éc vidrio.Ta sclu-

K
ci‘en s¢ hicrvo y ncutraliza con WH3 usando*pojo dc nectile care

indicador,y so coloca ~ bafic mariz duranto 30*.Dospués dc cfcetu
de la digestidén 12 sclucifn se filtr- 2 través dc un filtre Jene
17 G 4 y ol preocipitedo sc¢ lave 4 vecos con porciones de 10 nl.
dc ague crlicnto.Bl filtrado sc diluyc a2 200 rd. on un ratrrnz oo
radc.BEsta aoslucidn ac omplon para la detcrzinncién dc Nn20 y K20.
Sclucidn 1R 2:Sc¢ ealeinn 0,2 g.dc 1~ cucstre scea y finnnmcate pu?
verizeda,lucgo sc niczeln intin~rentc oon 0,5 g.-~proximndaccnte 4.
carbonatos de sodic y de pertesio,cn un crisol do platin~.hstn oz
¢l~ sc cubrc con 0,25 g. de carbonntos dc scdio y de notasic. O
t-pn 1l criscl y sc calicnt~ con un~ 1llarma pequcils hesth quc cl
fcndo este 2l rojo..Después dc 10 minutes sc coleca sobre un e-
chcre lceker y 8¢ continua la disgrcgrcién on cst~s condicicncs

durantc unos 25 uzinutos.Sc dejo enfrinr,sin toner ningun- codidn



6

0spacinl prra nqplcrar ol cnfrianiicnto.Cunndo ostn llonc con ~gun
hrsta las 3/4 partes Co su voluccn.Sc oalicnt~ ol fondo aJl criscl
con un” poquciia llana.Usu~lnmontec 1la nasn fundida sc dcsS;ronde c n
facilidnd de lag parcdes del crisol cuandc el ~gua comionzn 2 hor-
vir.3c vucle~ 1la solucién dcl crisol y sc agrcgn ~gun nucvricntce.
S repite cste jxoccdimiento hnste quc ¢l criscl ostc lirpin.Si

¢s ncecsaric sc¢ n~gregon ua~s got~u dc HCL ooncentrado,Tanbién sc
licpia 1a tana del oriscl.le zes2 fun?ida dcbe rorpcrsc cn unn
cdpsula 2o platino y 8¢ disuclvec ¢n 50 o 100 ml.dc ~gu~ 2Adicicn~-
da dc 2 nl, d¢ *Cl y nlgun~s got-~s do H202 al 3%.Todos los granos
son triturados.Sc hicrve 1n scluoidn hasta quo ol sodinento scn
sol-unentc Li02 juro y 2l agua oxigenndn sc¢ heyr cvapcrndo.la sclu-
cion se 211tra por un filtro lo ums poquefic pcsiblc.El precipitn
do se lave intcnsaricntc con 2gusx cnlicnte uc oontioho unn ne.ucG-
de cnntidad dq.H01.El £iltr-do y los ~guns &¢ lav~do Sc poson -

un nntraz aforado de 1000 2l.quc ocntionc 400 nl.do ~gur,~proxinn-
darontc.Zl filtre sc llceve a unn cdpsula Ac platince y sc desnonu-
%3 ccn unos 25 nl. do ¥aOH N.Le scluciédn sc¢ diluye ~ uncs 50 nl.
aprexinad-ricnte y sc hicrvc.Dcspuda dc horvir 5 uinutos so diluyo
n28anlcla n un vasc . uc eonticno unecs 300 1l. &C ngua y S¢ ngutr~
lize con 25 ©l. @c HCL N.La solucidén ncutrelizndn sc £iltrn por

un papel dc veleeid-d mcdin de f£iltraeidn,cl filtrc sc love con
agua,lucgo ccn un~s pocas gotas do HCL 1 5 y lucgc ¢on ~gun c~licn
to acliul~de ccn HCLl. .rbns f£iltrmdos sc¢ junton c¢n ¢l nisno natrrz
aZorado dc 1000 rl.,sc dcja cnfriar n 20 C y so diluyc hnstm con-
pletar el vclurmen.Cozo la soluci’m me 8¢ conscrva pcr rmcho tico-
po,1l~ detcerriinncibn dc 5102 dcebo scr cfeetueda incdiatancnto,
Esta scluciln se cuplca pera la doteroinaeidn 4c:8102,Fc 0 ,A1 ©

y TiO!.—

Solucidn N2 3%:Sc pese 0,5 g.de mmestrr,scon y fin-mento pulverize
da,en un orisol dc platino,sc c~loine,80 riczcln con 1 g. 30 c~rdbo
nrtos de sodio y potraio aproxin~deronto,y lucgo trateda cn la

cisca forma quo para la rucstra usada cn 1o solucidn 18 2 después
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quoe 30 ha conplotado la fusién,ocl erisol se dcja enfriar.la nas~ £
fundida sc @isuelvc cn un pcquoflo velumen dc agun y 5 nl.do0 ACL con
contrado on un vaso do 250 nl..Sc afindon algunas got~s de H202 ~l
3%.1a soluoidn sc diluye h~sta unos 50 ril. y sc dcsh-cen los gru-
r:08 con unt v-rilla dec vidrio.Is soluoidn sc hiorve hesta quc todas
les sustoneias,cxcepto la $i02 sc disuelvan,y sc afinden unns got-s
dc rojo do netilo.S1i leo rwcstra conticne Mn 8c @cbc afirdir mas ~gun
cxigenede durantc la cbullicidn.El Fe y ¢l 11 8¢ precoipitan ncutrn-
lizando 1z solucion con NH40H,agregrndc gcta a gote nicntras sc agi
te vigorosancnte y aflndicndc luego un excoeso de 1 o 2 gotas,Ila so-
lucién sc £iltre por un papcl @c veloeid~d de £iltracidn media.hl
filtrado sc pasa a un matraz aforado éc 250 nl.Sc desmcnuza cl £il
tro on un vaso dc precipitodes con 5 rml. do HCl conc. so diluye hns
te unos 50 al, y sc llova 2 cbulliocién,sc repitc 1o procipit-oibn
dc hiecrro y aluninio.la solucidédn sc filtra y el prceipit~do se la-
va cuntro veces oon solucidn de CLNH4 al 0,5%.El filtrado y los 1i-
quidos dc¢ lavado sc¢ llcvan s un 1atraz aforndo dc 250 nl.,s86 ~cidu-
17 levenontc,sc dej~ cnfriar y sc diluyc a 250ml,Est solucidn so
ciiplea para doterminar Ca0 y MgO.-

Detorninnoidn dc S102:

De la soluoibn,rccicntenente pren~rada de le rmestra,se tomn un vo-
lunen oquivalento a 1-1,5 ng, dc S102 y so diluye a 25 rl. sl cs
neccsario.Sc nezacla con 0,1 ng., de NaHCO3,8¢ cubre con un vidrio

de roloj y 8c calienta a befio rarfe durante 15 ::inutos por lo =cnos
Iuego 8¢ noutraliza ocon S04H2 diluido usendc fonolft~lcine ccii0 in
dicnrdor.Sa pese 1o solucibdn a un motraz aforcdo d¢ 100 nl, y 3¢ di-

luye con agua hoste complotar un volumen G unos 75 :iil.i ¢St~ sclu

nio al 20% y sc diluyc innodiatanmente a 100 ml.Despul8 do 2pr xina
domontc una hore,se nide cl t~nto por cicnto do transmisifn usendc
un~ )\ do 436 P, -

Determinacidn dc PaR03:

Sc diluyc eon sgua hasts 50 nl, un voluncn de la solucibn do 1n
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mucstre que contenga enos de Q,2 g e F0203,se acidula ncdi-~ante
6l agrcgade d¢ 2 al, d¢ HNO3 libre dc Acido nitroso y de¢ venorcs
nitrosos,i cstmn solucién sc lc afladen €,2 nl, Ao H202 2l %% y sc
agit~.Iucgo sc agrcgen 15 1. de solueidn dc SCHMK ~1 20%,3c npita
¥ s8¢ dcje estar.durnnto 30 wiinutos.Finalncnte la solucibn gc dilu-
yc 2 100 1l y sc =aide 1o ntensidad de 1o color-~cidn a una;x ae
546 Lefe=

Doterminneidn de TiC2:, 1C0 al dc 1la solucibn dc la muacstra quo
contenge nienos de 1 ng. dc Ti02,sc lc afiedon 0,3 ul do H2C2 2l 3%
o innediatanmcnto 5 nl dc SO4H2 conc..S5c cozels intons-~nicnte y Sc
cnfria & 20 C.5¢ =ido ol t~nto por cicnto do transrcisién dc 1la sol
cibn us~ndo una A =436 m.P..Tq:bién sc nidc el tanto por cicute ‘¢
transmisidn dc 1la nucstra después de c¢fcotunde ¢l agrcgedo dc sclare
sin cl agrogndo dc H202 y v¢ hace 12 cerrceeifn dcbidn 2l ceolexr A
1a solucion =

Detcrriinacidn éo 112C3:

Solucién roactivo:Sc¢ diluyen 4C nl dc Acide acéticc glnacinl hasta
un velunen de 500 il aprexinodancnte y se ncutrnliza con 5C m1 dc
anonisco coneccntrado.’ csta solucibn se le agrogen 20C nl dc sclu-
cibn al 0,1 »or cicnto dc¢ aluninon y la solucidn so Ailuye n 1l li-
tro.la cantidad dc HOL F que sc dcbe afindir a 100 nl do la solu-
cién roactivo paia obtecner un pH 5,dcbe scr dcteraincda por titu-
laoidén potcnciondtrieca.

Téenicn:3c nozcle cn un vago ée¢ 150 ml,un volunon de la solucién
dc la twmestra,quo contenga C,15-C,55 g da L1 C ,con la centidad
roquerida dc solucién dc hiorro para tonor un ocuntenido dc (,3 ng
Istn solueidn sc ncutrelize con hidrdxido dc sodio normal,usnndo
fenelft~lecina cormo indleaédnr.Sc ~finde le cantid~d de HCl1 T necccs-
rie,dcterninada a peartir de veler~cidn Ac 1la solucidn rcactive.

Ia golueidn sc¢ diluyc o 100 zl,.3¢ ccloo~n,cn un nntrag afor-ds dc
250 nl.,10C 1. d¢ la sclucifn re-~ctive y se ~grege 1a solucifn

do la usucstra,ccidificade y corregicda oon respoecto Al hilorro.be

lava ¢l vaso que contcnia 1o solueibn dc 1n nucstra,agroganto las



9
aguas J¢ lavado al matrez de 25C 21 y sce coeoplete el veluwren y sc
rmczeln,Tl natraz aforade sc sunierge cn un baflo meria dc rancra quc
scbresalgn solnmente cl cucllo dol matraz.Dospués dac 60 ninuntos la
gsolucion sc cnfria a 19-2C C.LAa intcnsidad del cclor sc niide A una
longitud do onds de 546 np.Las ncdioiones so dobon cfectunr cn
forma lo suficientcuente rdpida para gue la tooperatura do 1~ rnmes
tra en ol colorinotre ne oxceda dc 2C¢ C.Todo cl raterial dc vidric
us~do cn esta dcterizinncién,dcbo ser cuidadcescnonto lavedo con dci
do nitrico conccntrnlo,antos dc scr usedo.-
Detorminacidn do 1igC
S0 diluyo a 10C =1,1C nl de la solucién do la nucstre.Sc pran &
un vaso do 150 nl,un volurcn do csta solucidén quo contenga aprexi.
madazente 0,1 ng de ligC.Sc diluyc & 50 nl y 86 noacla con 1C 1l Ac
unn solucidn rcactivo que centienc 25 g.do sacerossn,l0g.do clerhi-
drato d¢ hidrsoxilezine y C,2 g.dc CAC por litro.Ia solucidn sc de-
Ja estar unos minutos y sc¢ afiaden 2C wl de NaCH N.Sc dejo estar
durcnte 60 winutns y sc pesa o un rnotrag aforado de 10C il gquo con
ticne 15 nl dc solucidn do ararillo Cc tit~nlo,se diluye lucgo a
100 ml.Sc nide inmediatanente cl toanto por ciento de transnisidn
e una longitud dc¢ onda do 546 tup. Lz solucidn de anarillo de ti-
tonlo s¢ prep~re disolvicndo C,2 g de an~nxillo do titonio cn nl-
cohol de 60% y diluycndo a2 10CC . nml con ¢l mismo alcohol.la solucicn
8¢ nczacla con 50C nl dc WalOH F y sc cnvasa en un frasco de color
ceraneclo scllado con parafinn,
Dotorninncidén da Cn0:
A 50 n1 do 1a scluoidn do la muostra(pars contcnido clevado on
calC sc tomardm 25 il de la tmostra y sc diluyoc a 5C nol.), Sc lc a-
Badc 25 nl. do solucidn saturada dc C202(F¥H4)2 y ~lgunns gotas de
rojo dc metilo.Iucso sc afiade HC1 hasta viraje del indicador.In
gsolucidn sc ncutrelize con NH3 conccntrade nfirdido gota 2 gote,
nicntras sc agite cndrgicorcente,sc afinde un exccsc dec NI4CH.5C o~
findcn 25 11, de alcochol a2l 2C¢% y sc dcje ostar dur~nto 1C rinutos

Inogo se 1llova a cbullicién y sc filtra cicntras csta celicnte a
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través dc un filtro Ac Jena 3 G 4 y sc leva con une goluocidén enlici.
te de una parte de fleohcl y tres de cgun.3l precipitado y ¢l vese
¢ precipitedos 8¢ sgean 2 105 C durantce 10 ninumtos,cl prceipitac
8¢00,8¢ Aisuclve on 50 nl de SC4H2 1 4 onlicnte.ll vaso Qo prociyi
tados sc lave al risno ticnpo.Iuczec cl £iltre y cl vasc dc¢c Lrceipi
tados deben lavarsc 4 o 5 veees con ~gun onlientce,la sclueidu sc
diluyo con sgua hirvicnde hasta uncs 20C nl,sc efindcn 10 nl, dc
unA solucidn £l 5% ac SC4iin y sc titula con sclucién C,1 § dc per-
anganate de pcetasio, -~
Detoerninccifn do 17220:

Un volurien nedidd do la rmostra,dig~ros 5 nl,sc llova & une odpsu-
la dc platino,so afiade 1 nl.éo C2Cl2 el 10% y 8c ovapors A SGQUG-
ded.las sales dc cmonio son lucgn cuidadosnancnte olirinades nor
velatilizacidén.la solucidn conticnce SC4(ITI4)2 ¢l cual no,pucdo cli
rminarse ¢l residuo despuls ¢ 1la cvepornceién,porquc al cnleinnr
Goercitn.S5i ¢l BC4(1ITHA)2 sc¢ convicrte en CUTIHA y ST4Cn por mclic
del C2Cl2 1ms sales ¢ nnonic puclen clirin~rsce féeilmente Hor e
cinaeién,nl rcsiduo sc Cisuclve ¢n 1 1. dc CH3-CCQO 1 1C,lucgo sc
a:ado 10 nl dc solucién dc ascctate d¢ ur-~nilo y cinc.la sclucidn
s¢ deja cstar durantc dos horas agiteando ffccuontcncntc y 8¢ fil-
tra 2 través dc un f£iltro Jenn 3 G 4,01 prceipita’c Aebe laversc

3 vccos con alcohol dc¢ lavado.2l alcchol dc lavado cStn constituf
@0 por unn parte de aleohol do 96 y cuctro partcs dc alecohel ¢c 96
saturado con acctato triplc.Bl vaso dc preccipitados se lave oon
las 2 prircrns porcioncs,Sa drcne ¢l nloohol .or suceién y cl orbr
do filtranto sc coloca on un ~perto éc filtracisn licpio.Sc disucl
va cl precipitndo cn ague oalicntc por sucoibn,y cl vosc de preci-
pitedos sc lava con agua cnlicnte,3l voluncn t9tal de 1o solucidn
debe scr aproximadancnto 15C rnl.La solucidn sc pase r un rnetrtz a-
forado de 25C il y sc¢ cufria e 2C C,sc¢ lc aiiaden 1L ol de solueifn
do C{3(NII4)2,scguide per 1(ml dc H202 al 35.Pinnlrente 1 sc~lucién
sc ¢y cstar durantce 25 —inutes.Sc nidce ¢l tente por cicnte de 1e
transnisidin 2 una longitud ¢ onda dc 436 m.’l.—

-~
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Dctersinneidn de K2C:

HC ovarore a scquedad ea une ofpsula de pletinec,5 nl,.dc le sclucis
de le mucstra,nczclade con 1 ml dc solucién do CaCl2 al 1{%.5c cli
tinan las salcs dc amomio pox uedic dc un~ cuildadosn onloinncidn.
Bl residuwo sc disuclvo en 1 21 de CH 3-CCCH 1 1C rmicntras sc rori.c
¢l rcsiduo salino.lo perto insoluble,si la hny,no so £iltrn.S5c aln
Ce 1C rdl de sclucidn d¢ cloruro dc latino(1( ng de platino nor 1)
y 8¢ cvaporn & casi scquodad scbre bafio naria.Sc disuqlvc cl rcsi-
duo dospuds dc 1la evaporncifn on 1C nl. ¢o nlecohol 21,96 .Sc filtr~
la sclucibn por un filtro Jena G 4.:31 prccipit~do sc lave con 4 pe
cioncs dc 1C 1l de alcohol absoluto sctur~do con oloroglntinato dc
vofnsio.Terbién se lave lo cfpsul~ useda cn 1o precipitneidn.Tl an
budo dc vidric y 1la cépsula de platino,sc scoan £ 15 C durante 1<
zinutes .31 cubufto sc colcea en un aparato de filtrreidn livpic,y
¢l Lrccipitndo se disuclve en 25 1 dc JIC1 ¥y 86 lavn 4 vceas con
~3ut hirvicndo,tacbién se lave 12 ofpsuls culdndosnucntc cndn vez.
L» solucidn s¢ lleva A& un aatraz aferedo dc 20C ml,8c¢ miogela con
25 1. solucibn de IK el 5%,s¢ enfria y sc diluyec o 20C 1,80 dc
je. cster unr hore y se niide ¢l tonto jor ciocnte de transnisidn co-

2lcondo una longitud dc onda de 546 m.p. 6 436 npe-



12
ID)iétc?0o el nolibdnto de nmonio.Prrte Thopeorimcntal.-
31 wétedo ¢l zolibdato de anonio cs prdetiocancnte ol dnicc rdtocdo
colorinétrico ¢uc sc ciuplen para 1a detcrninecibn 2cl anhidride si
l{cico,ya quc ol otrc udtode quc sc utilizr consiste on unt varian
tc del priviero que so basa on la reduceidn Acl comprlojo silicice
~olibdico con un cgente roducyor adcoundo y 12 nosterior rcdicién
(e 1~ colorncién azul aAs :olibdcno.
Cea ¢l objoto do practicar 1o técnica do Runc Hodin,basadn on el
nétcdo del molibdato,y cstudiar 1n posibilidzd de su cplicacidn ci
1~ nnclitica Q¢ ccrientos 8¢ ofcctunron Aiverasns oxpericucins.-
n- Lpnratos:osncotrofoténetro dc Pullfrich y Colorimctro fotocllo

trico & Piltros Turcton 1:4C2 Se-

Duscrineidn ¢ leos wnratos:

Fotéuctro “c Pullfrich+Principio:

7l ~parato comsiste con uan fuentc de luz dniea que oudtc dos hncoes
¢ rayos prreolclos de igual intcnsicad(Ios).Uno dc los rayos pnsa
por 1a sclueidn cuyz absorcidn sc guicro nmcdir.Zsto hoz luminoso
sufrc wne unt disoinueidn cn su intonsidad guc dopende de 1o con-
ceantracidn dc 1o solucidn.Bl otro haz luninoso atravioss un cspe-
sor igucl do une solucidn dc compensacibn.Bn cl trayoccte dc cste
22 lucminoso o do los dos,oxisto un sistore noecdnico,quc pornite
rcducir la ontrada dc luz hasta igsu-clarla con 12 que he pasado por
ol sistcne absorxvontc y quc nide 1la reduooién do 1a intonsid-~3d 1lu
zinosa dcl haz inicinl,

Los dos hnecs luminoscs sc conccntran on un ocular commin,quc nerri
tc 1o couparncidn dc las intensi’ades dc 2nbos rnyos,previo pasnje
por £iltros nionocromntizadorcs.Sce trnte cntonces dc un fot ‘orctre
quc nifc la redueceidn ¢c la intcnodad luninoss Hor ncdios reefnice:
quc utiliza luz ronocrcenética proveniente dc filtros dc gelatine vy
que compara 1o intonsided dc iluninncidn por cl nétodo visu-l.-
Potocolorinictro dc Pullfrich

Escnoinlizcnto consta de dos pertos:
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NIe Zucntc lw:inosa
2)71 aopareto dc medidn o Potdictro
1l csucinn e 1o figurs 1 nos scrvird dc basc para su dcscrineidn.
31 o~ arato dc iluninneidn(y),cstd constitufdo por una scnics®ern ¢
de nictnl,en cuye nartc posterior pucde adaptarso wnn lénpﬂrn TIiR.
I2 1fopara ITITR. dc 8 voltios cstd constitufds por dos hilos gruc-—
8os (¢ difvrente longitud,cn cuye cxtreniidnd sc haya fijo 1o cspi-
rel dc inc~ndcscenein. Lz 14mpare se coloca cn su soportc dc 1 coa-
jn d¢ 1iluminneidn,dc woprn que el hilo srucso s lergo cucdc he-
cin abnjo y _uc nrhos hilos cstla cn Hosicidn narelels con resnie-
tc 21 c¢jc 2¢l ~nhnreto cviténdosc cn cstn forrin que los hiles puid ™
intcrecut-r o1 hnz luninoso uc la 1&eroe cnvia hocis anbos 1adc
12 17ooara cotd uni®a 2 1a re? nrineinal por una resistonci~ coa-
venicnte, -
Pcr =edio dce tornillos colocndos cn 1~ cenj~ c¢s esible contrar 1an
»o8icidn de 1a 1ldmpara.la figura 2 —uestre 1o constrmceidn dc 1a
rparaLd cadn lade de 12 1éopara cxisten dos cspejes(g) fig.l,ce-

locndos sinctricamcate y con una inelinnciédn dc 45 con respccte o

scs parnlclos,cuycs rayos sc¢ ccnccntran al pas~r por dos lcntces
convextis,sindtricanicntc colcondas sobre arnndures nict€licas cilin
dricag(h) cstas arnadurcs ostin provistas cn su portoe antceriocr de
¢os ronuras que pernuitcn coloenr vidrios despulides que dan una lu-
(ifusa honogénen y cviten 1o aparicibn do 12 imagen del filanente
de 1 lépara sobre ¢l ocular,3l fctéctro(Z)cstd comstituidr Hor
unt onjr cuye parcd,frcate ~ 1o 1lénpara,llcva dos ebcrturns cilin-
¢ricas(i),»or donde penctran los roycs luminosces.Por dctrés de las
aherturas cstdn dispucstas Aos Piefraging cuadrados de LUBIZRIT-DFT
(3)euyo novizicnto pormitc variar la abertura y midc le supcrficic
de los diafrngnas,de csta nancra sc obticnen los velcres dc leox-
tinecién o dc la trensmisidn segin 1n graduccidn dcl tnmbor.DPctris
(¢ eada dinfragre se halla coloe~dn una lontc plano convexe(l),y o

continuccidn un prisma @c doble rcfloxiédn (n) que conoentran los
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des rayos lwrinoscs sobre un Lo.uciio »risma(r:),ycndo a incidir fi
nalzcntc los Cos raycs sobrc ¢l ocnl~ar(o).:llrando por c¢stc ccular
cl obscrvador ve un co~npd luninesce circular dividido on <os partcs
igurlcs por un” linen vertical.Ccrio los hnccs luniinoscs 8¢ cruzan
2l ctravesar ¢l prisma,c-da sciicircule corrospondcrd 2l hos lund
ncse prevonicate Acl 12do opucsto.

Curndo 1la iluminnecidn cs cerrceta y enbos diafragnns ticnen 1a is
e abcrture ¢ sc2 izunl suporficic 1t intonsidad luainos~ cn los
dos scriicirculos c¢a iganl.Mntre sl ocular(o) y el Hrisma () sc
hniln colocndo un disce giratorio(p)gue lleve los £iltros dc vi-
drino y sclatine.Bstc disnositive nermite cnibisr ¢l filtro cn fowr
oo ré-icn,. -

31 ocul~r cst? previsto do un sisteza dc cnfogue pera 1la lince @i
visorin Acl eempu circular y cuc perndte corcicrarsc répicd-rcatce
v la igueld~d dc iluninncidn Ao aibos campos.

Lo abertur~s circularcs(i)dcl fotdictro peruitcn f£ijar sobre clleos
lcs portocubas(q),quc sirven p-re scstcncer 1las cWbas gue sc inte~
ooncn cn cl trayccto dc cad~ rayo lumnoso:una destinada a la sclce
cidn 2 inv.stigar y le otrn nl ligquido dc compenscoibn.ixisten i
versos nodclos de portacubes intcre~ribiables.Za ua odelo parn

lag cubns neormcles dc espesor entre 1 y 50 mn,otro destinndc 2 sc.
tener ricrocubrs de cspesor verichle catreo 1C y 5C mn y fined—-
sopcrtcs cspceinlcs,aislados del aparto arcndo sobra brnoc Spticce

~

¥ quc sirvcn pere scatcncr cubas de ¢8poescr variedle ontrec 172C y
50C mneZ1l aperate »uecdc disnconcrac vertienl u horizontaliicntce,sict
dc 1o @isposici’on horizoatel lza nifs corricntc y cbodn parm cl
trabajo.18te ais osicidn pucde scr logr~da nor un disrositivo o
cclunpe o zor edode bonco Sptico.Dste Ultiso prescnto ventajes
evidentes pudés pernite mayor novinicnto dc las diferentes piczewn
¢cl aparate fig.(3) .-

Tl aparato de ncdida cstd foruado por el dizxfragsa(j) y ol tardor
(k),ccio s8¢ dcruestra cn 1o fiz.(4),c8 ua dinfrage =ct’~2lico dc

AUBZRT-POSTZER cuyd voatans cuadrade pucdc cavbiar la supcrficic,
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zoviende cl temwer (k).T1 tombor tiocne una zracuncidn wnien o € o

A

2{ cn los apecretos antijuwos.Dsta graduscidn correspondo con jporcent

jo 2 1las solucioncs do 1o ventane cuadrada,la suporficic de 1o von-
tana 68 uno funcidn owcdrdtica del dngulo de girc del tambor.Su lce
tura dn ddirecctarcnto ¢l porcentaje dc luz que pasn por olla,cs ¢
cir mide compnrativsiicnte la trensharcncie T.0n 1os 2paratos meder
noscl tambor llecve dos graduncioncs.Una on negro,dol 1lndo cxtorior
dividids cn 1CC »Aartes y que corresiondc o ln srnduancidn e los opn:
retos nntigues.Ln otrm ¢cn rojo y colcenda dcl 1ndo interior 4cl tan
hor ¢ wne csealn logaritmica que @4 dircetoancntc 1n cxtincidn.
Tntre ~mbas cxiste 12 rel-cidn siguictio:N= g.%%:lgl%ﬁ.
Uste doblu csecale Hrescnta vontojos fprcei~bles pucs gemernliente
G5 nceeserio cnleculer 1a cxtineidn para cfeetunr los cflculos dcfi
nitivos dc¢ la concentracifn.lo graduacidn dcl tacbor sc Ccslizn
por detrds (¢ unAa peuciia plrea dc vidrio guc llove inscripta wne
1{nca horizontal dc referneia & cuyz ~lture dchon hacersc 1las lec-
turas.Bn los manunlcs nns corricntes cxistcen tables quc porniten
holler ¢l valor 2ec 1o oxtinsidn cunndo ¢l 2~parato no da =As quo
los velores dc 12 tronsparcncia T.-

L= locturn sobre la cscela do transporencias,cuendo se trate do
sust~ncins ¢uc ticnen nucha absorcidn cs nds Util quc 1o lecture
sobrc 12 cscnla do 128 cxtinciones pucs ol velcer de P pucto obte-
ncrsc con s precisién,.

CAlcule de 1a graduacidn 2cl tanbor:

Sc¢ ha dicho gue la greduzcidn dcl tanbel da dircetaucke cl porech-

taje dc luz cuc pasa por 1a ventana y nhor lo tanto,dcbe cexistir unn

rclacidén cntro olla y la rotacibn del tenbor.Scbhorios cuc la intensi
dad dc 12 luz I,quc 92lc por le ventane cuadreds del diafragaa,cs
proporcional 2 su supcrficioc. Dada la construccidén dcl diafra:mn
pucde cstrblceoerse la suporficic de la vartana cn funcibn 4c 1o dia-
gon2l (@) cuc lc correspondc f£ig(4) y cota 2 su vez dcl Angulo dc gi

re dol tombor do ncdids.nl valor dc d pucde variar cantre C(cumndo

cstd corrado) y un cicrto valor, nixine(cusndo csta oconplcetenonte A
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~-bicrto ),2 su vez ol fngulo dc tiro  dcl tambor veriard cntro ¢
(d=C) y 360 o sca uan vuolta completa dcl tenbor (d=ndxino=12:11)..
Ia supcrficiac dc la vontana o8 proporcionszl 21 cuadrado dc la dia-

gonel da 1la abartura cuadrada dol diefragna y como 12 suporficic

zido indiroctaniontc la intcnsidad do 1la luz quo pasa,sc puodc OX

; g 5 =1 » 2
prcscr nicdianto la rolacién I iz?_ 4

2
Como ol valor dc d4” c¢s proporcional al dngulo dc gire

2
22 =(¢x)2 (12)2 cntencos: I=L$;§Q_ .

D¢ acucrdc con esta ccuacidén lo intcnsidad luninosa varierd ontro
C ¥ 1 cuenlo<< es iguel a 0 - 3607

Inversnnentce es pcsible nedir 12 intensidad luninose cuande sc co-
ncce cl 4Angulo de giro><lel tambor de medida,puds dc la couaci’sn
anterior sc deduce que i< =36C°YI

Ia ccuacidn anterior nos diece que cuandoCxX=0 , I=C y ounndo
<=360°, I=1,

Si cl espacio comprendido pcr unc vuclta connlota del tanbor ac éi
vidc cn 100 pertos entonces cads valor oxpresa un tanto por cignto
Ista ocuacibdn estd rcproscntada por la curva do la fig. 5.C1 valor
de la intonsidad luminosa ¢s proporcicnal al ecuadredo dol 4dnzulo
de rotecidn y esto pornitc obtcnor una graduacién oas rosulsr on
ol tenbor puesto yuo si so rcprosonta le graduacién dcl tanbor on
la fig. 5,80 v6 quo 1las divisioncs ostan nas scparadas cn ol oxtre

Ko yue corresponde & poquoflas intonsidades,que oen ol oxtroro do
ias granies intcnsidndcs.Ssto concuorda con las caracteristicas

de sensibilidad del oje.

s dc hecor netar que el eparato de PULLFRICH aderfs ¢ scr dtil
pare las doterninaciones dc las concentracicnos dc las sustancias
colorcadas,pernite,cunndo se lo adaptnn dispositivos apropiados
ser utilizados oowo nefelémetro,fluorbmotro y tombién pernite efoc
tuar odicdeas de brillc,ctc..-

Filtros cspceotrales:

Za cl apereto deo PULLFRICH la luz ronocrormftica so obtione peor in

terpesicién on ¢l hag lunincso do filtros de geletina,cuidacosa-
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-ziento scloccionados dcnoniinades £iltros S(spcotrales).Cada f£iltro
csta provisto dc una armadure notflicn guc pornito fijarlo a pro-
s8ifn con ayuda dc pinzas cspociales sobre ¢l disco portefiltres,-
Cada filtro osta marchdo con unc S seguida ds un minoro que corrcs
yondo dpioxinadenontc(multiplioado por 1C)a 1la longitud do ondm de
la luz quc dcja posar cxprosala cn np .Asi,le narce §43,signifioa
quo cs8c Liltro ticnc su r4xirec dc transparcncia en les rrndiacio-
nes ¢ longitul 2e¢ onde 43C R (437C 8 ) .7sto nc siznifien gue cl
Ziltro worriita obtener luz nonoceronftice de esa lonzituad Qp onda
golamente,;uos deja proar tachidén les radinciones veeinass,cntre

2C ~ 3C m};do la longitu? dec conca indiceda,.Bsta tr-nsparcncia pa-
ra2 1as radiacioncsvecinns varia dec un £iltro a otro y cuantc nenor
goa ¢l manero dc¢ estas radiemcioncs cuc dcja pasar tanto nés ospoei
fico serd el filtro.El juc;o ncrinl de filtros el fotémetre de
PULLPRICH cstdf constitufdo por nueve piczes,cuyos contros de réxi-
na transpnronois ostan caparcides entrc 43C y 550 np,dividicndo
¢l cspcetrec visihlo on nucvo zonas ¢ue comprendon casi todas lns
longitudes dc ondes intornccdias cntre los vrloros roncionndos.
Dxiaten filtros S interrcdics juo pernitcn obtener unc cayor salec
tividad.

Do los .iltrecs -uc sc suninistran on ¢l foteclorimetro de PULLFRIC
los 2iltros rojo,mnerainjrlo y verde son mas scloctivos gue los agzu
lcs y violetzs.In la fig.6 so Jucdoen obscrver las curvas de trens..
prreneie de los nucve filtrcs S del eparato.Dec acucrde & la curve
de cada filtro,és Jue sc¢ lc asigna ¢l volor aproxinado dc rnAxica
trans;eréncin.&o ¥ nc sen nonocroriAticos on absoluto,pero 8i su-
ficicntcnente sclcetivos ccrio para scr usndos on andlisis fotomdé-
triccs.Cuendce :n8 ¢strecha cs la curve Ac transnarcncie,tanto es
cspoci{fico scrd ¢l filtro.La gupcrficic limitada cn 1o curva ropre
sonte ¢l €ron de trmna::isidn y tode lo quc csta fuora dc clla cs
ebsorvido,

Pucéce dcoirsc gue eclflltre dcjo pesar luz dc ndxina intcnsided cn

8u contro do gravedad y ocon intunsidad dccrcecicnto & cade lacdo,lo

_  ——— A EETSE
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aenerat tal quo & 3040 np de distancin do la vortilonl cue rost oo
su ecntro Ao gravednd,sblo pernite ol prenje dc un dbeinmo o 1n in
tensidnd Ac 1las rndifciones Ac myor trmnsprrencin.didn con su centre
d¢ ofixinn transparcncin ol filtro ne dojn nmstr 1 totnlidrA(1C0%)

¢c 17 1luz jue incide sohvre €1,

o

J

I~ tronsnision dc un £iltro para unz lonzitud de onda fija,sc rclic
ré A 1a rolmeidn cxistente eatre 1o luz ;uc sc trensnite cn 1In co-
re do szlida “¢l 2iltro y lo cue 1la inoide cn 1o otra crrn,lstn rc
lacidén tione un valor inforicr A la unided,lo .uec signific~ ,uc se
vicrde lug on cl magr je & través del filtre.Ln plrdida csté repre-
santeda por dos velores:n)le refloxién de 1o luz cn crde orrn, ;uc
sc adzitc,ticnc un v-lor aproxionce dc 8 & 9%,y b)la absorcibn prc
pi& por ol cspcsor dcl vidrio y dc 1le ceape de zeletina colcrcnda.

crracter{sticas co los filtros cshoctrales

Piltro (¥xino do Contre do Color aproxincdo del £ilin
trornsporcncia  raveldad
on np del filtro
S75 —— 750 Rojo
572 —— 729 Rojo brillente
566 679 666 Rojo brillantc
S61 Gac 615 Lnaranjado
557 572 572 Ararillo verdoso
553 528 53C Verde
55¢C 438 494 Azul
S4T 458 4673 Azul violcta
545 ~——- 434 Violcta

enojo dol fotdérictro de PULLFRICH

31 contajo dol anarato corpronde las cuatro fascs siguiontos:
L)Concxidn de la léupara dc incandesconoie y rosglajo do 1z niska,
2)Meoataje de las diversas partcs dcl aparato sobre ci banec Sptico
5)Rcgulacidn de la lémp-ra para obtencr iluninceiédn unifernio.-
)Preparneifn (¢ 128 cub2s y cjccucidn e 1l-o8 rncdidos.-

jencexeidn dc 1o léioprra do inecondescencin y rczlajo do 1~ nisma,
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Ccrricnte cltcrnnde :S1 aparnto c¢s suninietrode occn un transfernn-
dor;cl cunl Hucle ser coneetndo a veolunted sobre wne liner 4c¢ cc-
rricentc sltcrn~ace dc 22T o 11C veolts,Lns concxicnes cstan yr catn
tlceidns en ol nparate,nora ussrlo,no hay rms uc onchufar cl ca
bloprovisto de una f£ichn nl tomn corricnte dc la 1inon y cl tenn
cerricnto iacho espceiml dcl eable dc la léupare cn ¢l tonaccrrice
to heabra del transforindor.Si oste lgbe funecionnr con ctrn ton.
sifn sc lovente 1o cubiorth accionando los dcs tornillos latornlos
fencrios ahore accoso & 6 hornes (esimndes pcr PC,11C,220,80, 8,9
si 1a 1{noa do trobejo tione une tonsidn do 22C velts fijar 1ms
cxtrcridados libres 4cl onblo & los bornes PO y 22C y si 1la 1iac-
trebeje con 11C voltios fijerios & los bcrnos PC y 11C.-
Pare ¢l funcionsricnto ncrmal dc le lémpars do inoandcsconcis ccn
unn tcnsidn doc 8 voltios los o2bles quc llovan a2l tonacorricnto
esnceinl cn le plnea hrace dchen scr f£1j2d0s on les horanes 3¢ y 8.
51 sc ncecsita unn iatcensidad dc luz particulrrmcnte crende os ne-
ccstrio Aauzcntar cl volteje de le 1dwpnra,prra ¢llo los cahlcs Qe
ben scr fijades e les hornes SC y 9,la tensifn do 1a 14npera cs
ahcra dc 9 volts y 6l cuacnto dc¢ 1la intcnsid~d d¢ luz cs de un 4C
por cicnto.-
Regulecién de la 1doprra de incandesccncia:
I~ cubicrta oxtorior provista do nlotes dc rofrigeracidn sc ooloca
ca 12 enja do mancra t21 quc los ebecrturas dc cstf” oubicrte cs-
ten horizontalos y quc la fuente lurinosa pucda girar libromonte -
hreia la dorocha o hacin la lzquicria.Coloocfnsc onscsuida ol soper
tc do la ldoprre,dc wuoncra tal,que Gl codo dol soporto decl fila-
mentc osto horizontel.So so coloca la lémpara nlrcdedor dc un nietre
dc distonein de un ruro blenco o unifernenento ocoloroade,so on-
cicndc le ldopera y sc obsorva las dos irnagenes dcl filarcnto pro-
yceoteda,sobre ol muro »or los dos lentas condcnsndoras.Si ¢l scpor
tc de 1a 1léupere se cncucntra telavia con 1ln extronidad dcl tudo

£08 rn;’c8 lunincsos cuerscn fuertcncente diverzntes y so ohtienchn
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mueve lontacente 1n lAopare on ol tube,las infigoncs so focronn ro-
srosivanente nare volversc A alcjar cnscasuida una de laotre,Lo po-
sicibdn sntisfactorin se obticne cuando dcspuds Aol desyilaznnicnto
¢ la 1lérpara hecie cl intcricr las imegencs del filanento sc acer
chn & una distancie tal gue la distnnoin do suscentres sco de 7
crle 1 ;soneral c8 mas sinplo tounr ,on voz ¢o los cchtrcs 1lns J0s
cxtrcriidades corrcsnondicntos da la espiral .Sc obsSorve por < jounl:
leg cxtreridades izquicrdas de lns dos irfigones dc 1o ospixd y sc
cpern intreoducicndo ol soporto de le lémpara hecin cl intcrior has
ta gue 1ns dos oxtroenidades do lag imagones dc la cgpiral iaconlcs
cente rresontcn una scoparceidnm de 7 Co,,(vor Fig. 7)un= voz leosra
7n 1a -esicidn Adsscala sc innovilizn ol soporte de la 1fcpars ¢~
1~ ayuda ¢ol ternillc dc enbeze cstiradn coleccade lont-iiehtoe .-
sicntnjeo achre ¢l manco Sptico:

Cnlcenr los ntincs del fotérotro 7y d¢c 12 1€mHnra sclbro ¢l T~nes
d:tieo como sc¢ inlicn en 1la firs. sfijor 1o 14mpara sobre cl
yotin as maneras tel quce las tubuladuras de 1le 14-phra sce cncucntre
ol nmisneo nivel gue los porta cubes o las aberturas del fotd:otro.
Pexa cste control es ventajoso oclocar 1n 1 anpara inncdintarcute
delante del fotduetro y hocerle retroccdor hosta dojar un csnacic
suficicntc pera colucar el portzocubas o los tubos dc absoroidn.

So orionta la l4upara de maners tal que oada uno do los ¢os haces

de lc lémpora indicen concontricancnte sebro las eberturass corrcs

vondiecntes dol fotémotro(controlar con un pedasc de papol tros1HH:

ocidc colocadc dclante do la aberture del fotérotro hedviondo, pro-
viaigntc, lcvantado los vidrios cespulides de los tubularcs de la
14zpore).Uns vez colocada le 14mpera en la posicidn dosonde mirandc
»or ¢l ccular sc ve unA inéicn dc 1o espiral incandescente coree
dcl ccntre dc cada uno de los carpes visunlos(Ver fig. 8).
Desplazando los tubulercs de 1le ldrpare estas indscnos pucdcen scr
vucstas ~ punto, ueeor csto no o8 dcl todo nceeesario.Para csta ~hscr
voeldén cs nccestrio intcryoner »91 sc quicro cviter ol onomndila-

micato,cl filtro 353 o ¢l L2.-

PP
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Ung vez cuc la ldmpara c¢sti correctaicnte oricntada se colocan
los vidrios despulidos cn las ronurns corrcspondicntes de las tu-
buladuras.Los dos cnainod dcebon estar cntonces uniformonente ilu-
zinndos.Cuando 8¢ omplean los tubos de ~hsorcién de 15C a 250 rus.
verificar si &stos cstan bien colocados;parn cllo ohservanlo por
rodio dc la lupa articulada no so dchc noter interscooidn do la
luz por lag aberturns del soporte o nor 1o prrcd del tubo.Pars o—
fectunr cste control,ccrrnr ¢l t-:bor dec 1cdidn izjulcrde y obscr
var ¢l c~npo dcreche, ﬂ’S)uu cerrnr ¢l t-mbor dcrccho,nbrir cl
tenbor izquicrdo y repetir 1n operncidn;en chgo de cbscrvor unn
22rte cunlquicera ¢l tudbc ¢ Acl dinflrocoon el soporte en cl ctipo
naniobrar hast” subsanar ¢l inccunvenicntce.
Regulacién dc la ldupnra para obtcner la icunldad le iluniinacidn
S¢ debe ante tedo,colocar lcs des tombores dc nedids cn 1o Adivi-
9ién 100 3¢l tnubor(chertura dfxinan).Sc interpone o aontinu-~cién,
¢l filtro verdc 553 nccionnndo ¢l rovolver portafiltros.tn ccenc.
r2l sc¢ constatard unc aéhil Aifcrencin de iluminncidn ontrc las
dos riitades dcl carmo.Desplnzondc hneia cl intcrior o cl cxtorioex
unc de los tubularcs dac 1la léupnra;cs 0281ible medilic~r ligera-
nonto la ilweinacidn cn ol sentido rcguerido.Si 1la diforonoie cin
tre los iluminacioncs cs acl orxden dcel 10%,3c puclo conpcnoﬁr iv
troducicindo un vicric claro,(-uc forra parte 2cl cyuipo)en la sc-
sunda ranurn el portaldiparas.iste procedinicnto jernite obtencr
unA igualdad fc iluninneién el 1 Al 29%.5s pesiblc cfecturr un
contrcl c¢bér0lo ccloc~ndo une dg 1los tarheores ¢ medida cn la di-
visién 50,por cjemplo,e igunlande 1o ilusinacidn eon ¢l otro tam:
bor.Si ¢l proucdio de varins leeturss no prescnte oAs guc ¢l dcs-
vl~zeoicnto del 159,con relaeibn o 5C,cs Zcoir,ouando sc lce cn <]
toobor de 49,5 o 50,5 sc pucde consideorer s~tisfactorio el ajus-
tc rcalizedo.Las Aifcrcncins de iluniin~cidn Hucden scer todnvin
clizinedas repiticnds cndn iiedida despuls de haber intereanbinto
lzs cabas quc ccnticnon 12 sust-neiz o 2nnlizar y ¢l cnsayo cn

blanco correcspondicnte,2 1a dcrechr y o 1a 1zjuicrda y tonendc
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la mcdin d¢ los resultad~s obtcnidos cn las <¢s locturads.-—
Projeracién dc las cudbes

Ias cubas de vidric decbon scr licpindeas tan prolijaccento coro gsoe
08iblc,»uds de cllo depenlo cn partce la cxactitud de lms dctcrrii-
nacicucs.Ies cubas,cuyns parcdcs csten soldades cutre si,sc limsia:
neséndolas nrimero un dcido fucrtc,’cspuds une solucidn alealing y
lucgo abunldante azua Costilada,

To ¢s aconscjablc Sccar 1as cubctas con papcl de filtro norque é9-
tc dcja fidbras adheridas cn cl interior,que &l guedfr cn gsuspcin-
sidnen ¢l liquidc pucden afeocter scunsiblenente las detcrrminccicace.
3s ’conscjablc cnjuazar dcs o tres voces les cuhes con cl 1iguids
cuc £ do usarse parg cfcectuar las riedicioncs.

Adcods,sc tendrd ospccizl ocuidedo on tomar siemprc las cubes nicr

“

los costacdos cn ¢uc no pasea la lua pucsto gue,las @nchas que dejo-

rien los dados dcl vidrio,podrian afccter las lccturas.

Prxo cviter quec el vclecar la solucidn de 1las cubss so mojon las pa

redes oxtcriores de &stas,horos usado un dispositivo fig.8 que con-

gigte on:un tube de vidrio cstirado cn uno de sus oxtrerics(a) que

concetede or edio dc un tapén de gen® A un frasco Ac Rrlenncycr

(e)rncrmite aspirande por ctro tubo,(dh),tembién ochcotado al Zrlea-
neyoer,clininny casi tctalmente ¢l 1iguide dc le cubr.

Tfcnieca dec la :cdicidn

Intcrposiocibn dc 1= sclucidn cn exercn:verter 18 soluecidn coloroa-
de a c¢xaninar cn unn cube que tonga cl espesor desce&do ¢ inicrpo—

+~71a ¢n le narcha de los rayos dclante dc wna dc las atertor-e,”

iggyuicrde pcr cjouplo,dcl fotdmotro.Colocar dclante dc 1la abcrture
dcrcche une cuba do igual ospesor cficaz contenicndo cl solventc o
cl blanco.Por cste proccdinientc se corponsan las pdérdidas de luz,
on les vontenas dc lescubas y por la sclucidn.Dsta compensacién in
toresa particulernonto cuando se trate dc dctcroiiner 1la ~bsorcidén

0 la cocnccntracidén éc une sust8ncie cclorcadn disuclte cn un sol-

vonte tanbhién ccloreado.

3i lns sclucioncs cstan hcechas cn agua destilade,cclocar asus A¢s-

e Ammgeneen
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-tilada cn 12 scounda cuha,-
Iatcrposicidn dc filtres
Da’o quc los velcrces ¢¢ 1o trosnisidén varfen coen 12 lonzitud deo
onda d¢ 1~ lug incidcntc,¢s ncccsario trabnjar on ung detcrminace
geze de lengitudes de onda,donde 12 transnisidn resulte ninine,
Para ostablccer las curvas dec absorcidn,nucstro sparcto,las ofcc-
tio succsivaucnte una medids ecn cada uno dc los f£iltros csicetrn
lcs.-
Pucste o runtc.Lcctura
Un2 vez cfectucds 1e clceceifa édel filtro & cipleer cn 1la lccture,
cs noccsario onfocar cl ocular on Zorna corrccte;2 oste cfecto sc
scstiono 1la lup2 articulecda sobre ¢l bonctc del ocular y sc hacce
cirar la argolle rugoss dcl nismo hasta quc 1o lineca dc scpara-
cibn sca nitice.Sc cfoctida 1~ lccture sirende lontaronto,nicntros
sc¢ obscrve 1or cl cculrr,cl tambor dcl costrodo Ac 1l& cubna llcna
A¢ ~rua,hastn gue s¢ izuclcn 1as iluninecioncs dc los dos canpos.
Sc a2ancts 1~ cifre lefde y sc hece pasar ¢l tamhor dc csAa cifra cn
an 105 anroxicnalencnte;se repitc a2hora 1o igu-~lacién pero vinien
€¢c cn scntido contraric,sc lic con Hreeisidén cl nuovo vnlor cnco-
tradc y sc eofectin finalimentc une teroora lccturs ycndo do nuc-
vo cn ¢l scantidc de las cifras grandcs heciz las peyuofins.n genc.
rel,le media de las dos dltires lectur~s se¢ ncercare 2l velor co
rrccto.Bn todns cstes iedlidas o8 iunportantc procodcr oon lontitu?
los des»lezaricentcs vinlentos no son aconscjatlcs.Para trabajo dce
prcoisidn sc repetird lo oporacidn varias vcces(cinec,ons o oo~
nos) y sc tocord coio velor ras probable cl proredio dc las lce-
turcs.
Visiler gue unc do los tanbores csté sicuprc colocado cn 10C(abe
tura ofxina) y que sclarente ol scrundo tanbor(hleanco,solvente)
girc ch scntido d¢c las cifres grandces haoin les poquofiag.~
Srrcr cn 1n lecturs “cl tanborx
D1 oic ¢s c¢npoz fo rceonocer difcrcncins dc intensi?ad rclativas

en lcs Acs campos dcl Totdnctro ¢cl orden del 1 a2l 25,Es “ccir,
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distinguo cucndo wn crrpo €8 do 1 & 2% mas o richos luniinosc guo o-

tro.Ins leccturas son nas corrcctas cuando los valorcs de las cxtin-
oioncs lcidas son ras bajos,cs Cccir,cunndo 1a ebhsorcién os noner,

sicopre dcntre ?c cicrtos linites.-

Colorfnetro Motocléctricc Luncton,liclclo 402 E.-

3std cquipado con una ldopara ineandcesccntce y un gelvanbnotro dc
¢suejo.Sc pucden uscr ocn &1 filtros ¢ coler cuc aislcn bandes c
cnde dc¢ aproxinadancntce 30 u}l d¢ ancho.Poscc ¢l aparato ce~torce
filtros nonocroréticos (e c¢ste @ancho ¢ h~nda,cubricndo dc cstz na
ncre tedo cl cspectro visivloe.

Opcr~ con una fotoeflula dc regulacidn cn un eircuito do pucnte,sis
tcna de regulacidn quc junte con cl uso 3¢ £iltros nonccrondticos
do un 2lto zredo dc cstabllidad 2 1les lcoturas.,

Tionc 1ln vontaje pzra su uso ovn dctormiincciones 4Ac control diaric
¢c ne scr un parato comnplizado,nl dclicndo y &c no roguorir un o-~
ccrador c¢8uccinlnente e”icstrado.-

Sistcnn Sptico.-2ig(9):

I» lua preovenicnte @e uan lAmprre ¢ Hroycceibn cs cclinada por cl
sistena Sptico I,forrandc un haz peralelo,ol cual c¢s diwidido luc-
g0 ¢cn des partes.Una partc c¢s dcsviada =mor ¢l cspcjo & } actia so-
brc la fotcecdélula balanecc~dora F,ls cual csta montada de tal meno-

ra guo pucde girar un angulo dc 90 .Ticnc dos posicioncs finelos,
cn una de cllas csté paralcla al haz de luz,dc tal wencra que no
hay eccidn dc le luz sobre le célula ,y cn la otrn posioién csté
nornal el haz,cs dceir,rcoibicndo todz le luz,In nosicidn dc le cé-
lula se pucie ajustar con 408 CUrsorGS.-

El f£1ltro sirve para las dos fotocélulas,ys guo csa luz pasa por Gl
antcs dec dividirsc cn dos hfcoS.-

Hey tomhidn un sostén por si sc nocosita un filtro adicional juc
dche scr atravesado por 12 1luz ¢uc ve & actuer solencentc schre.le
fotocélula d¢c redifa, -

%51l sistcra Sptico,cl sostéa dcl £iltro,cl cspojr y las dos fotocl-
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-lulas c¢stan ricidariente nlincndos.Dl sostdn ostd “irncrionto asc-

D

gurado pare ue cst2 tengn una posicidn aprepizds con respeeto &
la luz y 2 1la cflule Cc mcAila, '
Sistcna fotocléetrico.-

Jscncialoonte ¢l sistena fcetocllotrico comprenda:las dos fotos cb
lulas,un rcédstato y un zalvendnctrc,-

Ias fotocdlules cstdn concetadas ch un oircuito de nHuonto,cl oqui
libriodel cual c¢s indicado »nor cl salvnndiictro.

A ceusa do gue le célula de =edide y 1a oélule balanocadora cstén
influidos por 1z zisin 1inpara,los cnmbics cn la intendided de la
luz so ospera ¢uo no teangon cfecoto sobre las locturas.kE8to nc ocu
rre c¢cn un circuito belancendo solarientc.Ins dos fotocdlulas adn
cstendo igualadas,nucstran difcrencins y no roaccionan del niisnio
izodo frente 2 un carhio e color Ahide o 1a tarmperatura,

Bstos ctectos ,sin erbarso,sc Luc’on prdoticariunte olininer usan-
(o filtros nonocrovdticcs,y wn cste cnsn tmrroco ticne efocto une
Aifcrcencia cn 1o scnsitilidnd dc¢ les fetecélulns on ocuelsuiern dc
los dos lados dcl angoesto range cspectrel 2isledo.-

Ll uso de filtros roonocror’mticos ca posihle on cste aparnto debi
do a 1a intensided dc 1~ luz Cde 1~ 1éoznra utilisada y al uso do
un gelvanbuetro cuy sonsible,ye ¢uce no trnnsciton los £iltros no-
nocroniiticos sino unt pogueiln partc dc 1ln lug tot~l,y ~donfs si
cl a2parato indicndor no c¢s sonsiblo no sc podrén rocistrar les
poguoiies variacionos.-~

Calibracién dol aparato.-£ig(l0):

l.~Poncr cl inl on 100;girnr cl contrel dc 1ln célula cquilibradc-
ra Bo y o0l dc¢l robstnto @ 1la léopara L todo cl onmino on ol sen
tido opucsto 2l dc 1lns ~asujas Acl rcloj.llovar ol intcrruptor A o
12 posicidn dc "off" y cl intcrrustor F T & la dcrochej;ecrrar cl
corpartinicnto 4o :imcstre, -

2.-Concetar ¢l gelvendictre 2c¢l 1-do derccho dc 1n parcd delanto-
ra dcl instrumcnto.-

3.-Concetar la guin 2zul dcl gelvanduotre 21 tornillo de eonoxidn
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parcado"6 volts" (la polarided no intcresa).Concctar las guias ne-
gra y roja al tornillo ciardacdo "gelv",

4.~-Concctar el crblc cléotrico cn el lado izcuicrdo dc la parod
dol jnstruaento.

5.-Conectar ol corddn cléctrico on 116-12C volts,50-60 oiclos de
¢orricnte clterna.Sc clininn cntonces la lAnpere dcl gelvandcetro.
Debe tonersc cuicdedc ée tenor cn conoxidn Hos torminnlos del cable
del galvandémetro.S5i contraricrcntce a las instrucciones on el paso
08 1la sula azul del ~alvandictro cst® concctala al torninal ner-
cado ":;alv" cstc aparctc puclc . ucifrsce

6.-Inscrtar cl filtro colorcadc c¢n ¢l scsten ndvible prra £4iltros,
con ¢l rétulo cn la ;:osicién ohucsta 21 oner-~deor.Inoge inscrtar

4

¢l sostén rovible cn ol cvwipartirento nara ¢l f£iltro,do tal nanera
que la ventana del filtro cste hacia ¢l lado dorccho.

Te.-Llevar el intcrruptor A a "on" y cspcrar varios ninutos para
que ¢l instruscento sc cnlicnto. |

8.~-Colocar cl zalvandnctro on 1la marea "C" cn cl centre dc la es-
cala por nedio dc la pcrilla N,on la parte suporior dol gnlvand-
retro.

9.-Colocar ol rocipicento para 1o rucstrn,contoniondo la solucidn
blanco(el cocro) on cl cocpartirentc para 1la rmestra,erpujarle has
ta dondo a8 hacia 1la derochn y corrar 1ln tape.Coloenr ol inte-
rruptor K hacia cl oporador.Esto hncc desvinr ol gAlv~ndénetro ha
cia 1a derccha.Si sc d@esvin hrcia 1a izruicrde,invortir los teornmi
nales del galvanéniotro negre y rojc.{(ver 5aso 3) .-

10.-Poncr el intcrruptor K alcjndo dcl opcrador,y tcnicndolo ecn
¢sta posicién,fjustar la intonsidnd d¢ 1la lua por nedio dol refs-
tato I de tal mﬁnorn que ¢l galvandictro rmoestre juo la deosvia-
cién cncontrada cs convenionte para una detorninacién en particu-
lar.Para un priver testigo 20 linces dc cesviacidén puodon scr con
sidcrados coi:o un bucn valer.luc:;o largucac cl intcrruptor XK.-
1l.-Poacr ¢l interruptor K hercia cl opcrndor,y colocar cl galva-—

nénictro en 0 por nedio Ccl control dc¢ 1la cdlula cquilibredora Be

A g
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Lucso soltar el intorxruptor.-
El instruncnto estéd ahors ajustadeo para dear la lestura 10C con ol
tipo O.Durantc las siguicntcs oporacioncs la posicidn éal control
no dabc scer cambiada cxcepto cuando so hags una nuovns dctornina
cidn.,
12.-Reciplezar 1a 3clucidn blanco(ccro)por la nucstra y tepar.-
13.-Poncr ¢l interruptor X cn posicidén hracia ¢l ohscrvador y llo-
var cl galvandustro 2 ccrc nor incdio de Pc y Pf.Iunogo soltar K.-
l4.-Lecer cn 1la cscale el porciento dc transnisidn con respocto 21

ceros—
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II)Método dol ilolibdato de amonio-Parte Zxpeririental.—
b)Roactivos.- !
1)Patrén de Si02-Arcna dc cuarzo porfirizada.-
Poara su andlisis sc rcalizd cl atacue con foido fluorhidrico para
dctorninar ¢l residuo no silicico.
Sc ecnplcaron dos ruestras de nproxinadarcnte d¢s granos y sc efee-
tudé un cnsayo cn bleanco con los rcactiwos.Los resultados so consig
nan cn 1la Tabla T.-
TABLA I
Andlisis de la arcna de cuarzo patrén

ifluaestra Peso de arcna de cuarzo Pecso del residuwo Siov

fluorhidrico g%g
1 2,0067 g 0,0052 5 99,7 |
2 200051 g 0,0053 g 99,7 |

2)50lucidn do molibdato de anonio al 20%.-~

Se pesa 2CC z de nolibdato de anonio P.A. S0 disuelvo on aproxina
dancnte 50C 1l de agua destilade,se filtra por papel de velocidad
do filtracidn necdie y sc completa ol volumen a un litro.

3)..cido clorhidrico concentrado P.lh..-

4)fezcln fundente.-

5S¢ riczelan en un nortero cantidades equirioleculnrces dc carbonato
dc sodio y carhonato de notasio.-

5)Bicarbonnto de S0dio Peldeo-

6)Hidréxido do sodio P.A..-

C)Estudio de los factores guc influyen cn la renccibn.-
1l)Consicdecracioncs prelininaros:

s nocesario,sicupre ¢ue se estudic un nétodo cclorindtrico,ol po-
der fijar las condiciones 6ptimas de trabajo on lo que so rcfioro

a intensidad néxina de coloracién,conocer la marcha do la roaccibn
on funcidn,de la teoperatura,pare tretar,siecpre ue sea posible

do ofoctuar les dctoriiinacionos e tenperature anbicnte,ya quo asi hd

se feoilitan las opcraociones,estudiar la influcencia gue ol tionpo
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ticne sobre lc reaccidn,para nodcr fijar cl nomento adeoundo rere
redir la oxtincién(Pulfrich),estudiar ocono los rcactivos influyon
cn 12 coloracidn.lo misro quc cstudiar le accibm dc cicrtos conpuc:
tos con 1z reaccidn de estudio,pucsto que unn vaz conocidns cstas
influencias sc estard cn condicioncs dc ofectuar con 8xito lc de-
teroinacidén quo intcerese,cn los nateriasles nas diversos.
2)Influcncia Ac¢ los rcactivos.- |
Ia rosceibn ontre los silicatos cn nicdio dcido y ¢l nolibdeto de
anonio,dd luser a la formacidn de un cooplejo coloreado,cuya fhrru
le  Si(M&07)6 FLH20 indice guc cs nocosario una centidad 6 vecos
peyor dée niolindato que de silicetos,por lo rnenos.bnsayos previos
cfcctuados con 1 ri; dec Si02 cn 100 1l y cono roeactivo 5 nl dc nmo
libdeto dc anonio al 20%,nas 5 nml de HCl concentrado nostraron que
cl desarrollo de coloraciln os nuy pequofio,sc calontd haste &proxi
cadarente 70°C y la coloracién £ué increcacntnda.
Sc pensd gue este Zenbueno era dehido,a que 18 roacoidn no era to—
tal ¢ tempoerature arhicnte,cn esas condiciones,y que increrientando
la cantidad de nolivdato dc¢ auonio la reaceidn sc pedria cfectuar
sin necesidnd Adc efectuar ningin calentariiento.
BEsta suposicidn fudé confirmala en expericncins posteriores de indo
le cualitatiea.Con cl.objecto do cstudias ¢l desarrollo dcl color a
tcoperatura anbiente y podcr fijar la concontracidn adccuadn.do ro
libdato dc amonio y dcido clorhidrico nccesarios pare quc la rca
ccidén alcance su réxina intcnsidad & tomporatura anbientc sce cfcc-
tueron expericncias con soluciones dc un contonido conoecido y cons-—
tente y cantidades variablcs dc los rocctivos indicados.Los resul-
tados obtenidos fipuren en las tablas II y III,las solucionos de
anolibdato de aitonio y HCl no 86 agregan por seo porado sino on for-
na de recactivo molibdico guo sc propara hacicndo gotear lontanento
mientres sc agita,la solucidén de molibdato do anonio sobre el dci-
¢o clorhidrico conccantrado,cnfriando al aisno ticmpo en ague fria,
El rcectivo 0lindico dckhc ser preparado diarianente,pués su dura-

cibn :¥xine,lo quc decpendc dc 1le teupcroture achiente,en condicio-
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ncs adecuadas pars su orpleo,rarancnte pasa de los tros dfas
Cbscrvando las Tablas II y III y las grédficas correspondicntcs Nel
¥y 2 80 nota gue:cl dcsarrollo dc color Gs nuy hajo ocuando se utili-
za un volw:en ac¢ 5 nl dc neclird@ato de anronio ¥y que el desarrollo de
coloracidn c¢s considcreblcrientc incrcecnentado cuando se auncnta la
conccntrecidén dec rolihdato.Un exceso do doido clorhidrico y riolib-
dato dec 2monio parcee scr lo nés apropiledo,puds cn csto caso un po-
gucfio error con la nedicidn de reactivos no tiene influcncia on el
dos8errollo dAc la colorecidn.hl nisno tiempo proscnte la vonteja de
ne ser nocesarios ol uso 4dc solucioncs regulndoras de pll desdo que
la rozcla de HICl y molibdato dc arnonio actda clla misne como une so
lucién rcruledora.Se vé tanbidn cuc el tierpo reguerido para obto-
ner el =méxino do coloracidn dcercce a nicdida uc auncnta 1la concov
trancidn de :0lirdato dc anonio.
Dc estos rcsultndos sc inficre gue 68 ;posiblo ohtener resultados re
producitles cusndo sc agrezan 15 nl dc rzolihdato do anonio 21 20% y
5 111 dc 4cido clorhidrico(cn formn de rcactivo molibdico) y ofocc-
tuando las lccturas cn ¢l intoervalo de 10 a 6C ninutos después do
hatcr agresado 1los reactivos.-

TABLA II

Influcneia del Ticupo y dcl lfolibdato de Anonio

(Vor Graf.N2 1)
Ticnpo on oinutos

Bxpericncia 5 .10 .. 20 10 60 90 120 pH
1 ¢,Cc13 ¢,c27 C,041 ¢,C712 0,089 C,119 0,140 0,52
2 0,134 ¢,181 0,201 0,214 0,211 0,205 0,201 9,57
3 0,181 ¢,211 ¢,215 0,215 C,215 0,208 ¢,2C6 0,57
4 0,214 0,215 ¢,215 0,215 0,214 - 0,205 0,6
5 0,215 C,215 ¢,215 0,215 ¢,215 - 0,210 0,7

Referencias
En todas las cxporicncias hay un contenido de 1 ng do SicC2.
7l volwicn #inal e¢s de 10C nl.Tenperatura anbiente 22 C.-

1 5 rl de TICL conc. 5 nl. nolibAsto de anonio al 20%

2 5 &l de IICl conc. 8 o1 moliblato dc eronio al 20%

s e oo = —
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3 5 nl de iICl cond. 10 nl. nolihdmto dc¢ anonio al 2C%
4 5l de IIC1 cone. 15 nl. moliblato de anonic al 2C%
5 5 ul do HCl conc. 17 nml. nolibdato do anonio ol 2C% ‘
Ios nodiciones sc ofectunron cn un fotocolorinctro Lunoten iicdolo
402 B copleando un filtro do 44C np y la cubota do 20 rn,
TLBLL IIIX

Influencic deol écido clorhidrico
(Vor Gr&f.NR 2)

IICL SiC2 1liclibdato a2l 20% Extincién (hscrvecionos
rl ng 1l

2 1l 15 - El rcaoctivo procipita
3 1 15 - 1 roactivo jrocipilta
4 1 15 0,204 -
5 1 15 C,2C8 -
6 1 15 C,208 3}
7 1 15 0,212 - )

Ias locturas dc % do transniisidn se efoctuaron cn un cclorinctre
fotocl “eotrico Luumeton riodclo 4C2 E,despuds do dojar ostar a too-
peratura ambicnte durante 1 hore orploando una cubota de 2C o un
filtro do méxina tronsparoncim on los 44C n p .

E1l volunion final fud de 100 nl.

Ies cxtincionos fueron calouladas de &cuerdo a la f£6rnula ya indi.

Cad& [ Bl

3)Influcncie d¢ la tercpcrature.-

Drdo cue es dc sura inportancie 2 los fines précticos cl podor tx-
bajar a temperatura anbiente sin corctor por csto rnotivo crrorcs
aprcciables y desde que no oxiste unifornmidad do critorlios sobro

le influcncia éc¢ la tenpeXmtura on 1la coloracién dol complejo sils
corolibdico,pues alguncs autores(2,3)ontrc los 1C & 30 C scgin in-
dican la toerperatura no ticne influencia epreciable,on voz R.Hedin

(17) al cfcctucr un ostudio schbre csto tenma lloesg~ & 1la conclusiédn .

de ¢uc oxiste unA acoidn accleoradora n tomperaturas hosta 7C°C.
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Para verifiecar si en nuostras condiciones de trehe jo,concontracidn

e —

de nolibdato y dc HCl,la temperatura ticne una influcncif aprcoia-
ble so ofoctueran cxpericncias siguicndo lz tdonica siguicnte,:
S¢ Dreopereron "tipcs® con contidades corccicntos de SiC2,dcjando es
ter los rooctivos,solucioncs tipos y agun pare dilucién,dureate a:
horas & las tonporatures corrospendicntes.lucso se cfectud 18 roo-
ceibn,aficdiende 20 rl dcl roactivo nolivdico(5 m1l HC1L 15 nolibda
to dec Avcnic 21 20%) sc 1llevé a volwton de 10C rl y so dcjé ostar
un2 hora 1»ds a las toempcraturas de 1os cnsdyos.
Luczo se leyoroﬁ 1las cxtinciones cn ¢l fotdémetro dec Pullfrich,u-
gando cubetas c¢c 30 iz y una longitud dec onde do 434 MR-
Cada valor do la cxtincidn cs el proncdio dc 5 lecturas on cl fc
térictro.Con ¢l objeto dec tonocor le calidad de las lectures cfoc i
tuadas,sc deternind 1n dcsviacidn dc cade lectura con respeccto 21 |
valor de la cxtineidn promedio y se cfectud lucro el proredio dc
las desviecioncs obtcnicndosc asi la dcsviacidn proaedio(dpn).-
TABLL IV
Influecncie dc 1o Tompcratura

Miligrenos dc SiC2 on 100 ol

0’5 l,C 2.0 2.5 . TO c
Extine. 0,174 0,%5 C,557 C,663 1o
dop. C.008 0,805 C,005 €004
Ixtinc.  ¢,178 ¢©,327 0,575 ©,676 21
dede c,004 ©,002 C,006 0,C07
Bxtine. 0,178 ©,321 0,56C C,672 35
Qoo ¢,oc4 €,006 ¢,008 C,0C4

Los valorces obtcnidos figurean c¢n 1a Tabla IV y sc represonten cp
la gréfice N2 3,tonando sohre el cjc dc las abeisas los niligravo:
de SiQ2 y sobre las ordcnadas los valores dc las oxtincioncs.

Sc vé quc la terperaturs no ticno una influenoia rcuy pronunciada
sobrc la coloracidn y ¢uc es posible trabendo & temporaturs anhic:
tc 18-25 °C obtener 22tos Gue no cestan efcetados de un crror reycer

Gue ol de las lecturcs.
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4)Influcnoia dehide £l haiorro.-
Do acuomdo con los Aantccodentos bibliogréficos,las principales in
torforoncias cn 1a dotcrminccibén de S1iC2 por ol método dol rolib-
deto son 1les dchidas al hicrro,fosfatos y flwor,
Bl »Hrirncro do cllos es un conponentc nornal on los cononteo, o0l sc-
cqundo sc¢ cncucntra cn muy reyueiin o~ntidad en los misnces y nunca
llcra a concentraciones de mas dol 1%.-
¥n cuanto a1 flucr no entre cn 1o ccimosicién ni sc cncuentra con
los cciientos normalces,solancnte en ciertos casos sc agrosa fluordi
ta(Cair2)cono *mincralizador"en la fabricacidbn dc¢ ccrmentos blancos.
Para estudiar 1a influcncia dehida nl hierro sc ofectud la decter-
iminaocidén cclerirétrica con cuttro soluciones ceon ol risiio conteni
do en anhfdrido silfcico y con concentreciones crociontes de hie-
rro.-
Ie intorfaroncia gue produco ol hierro o8 debida a la colorncién
acarillonte del Pe¢  on nodio clorhidrico.
Sc¢ cfoctuaron las siguientes oxpcericencias:
Zn notraces aforados de LCO nl so colocd 1 ng &o Si02 on solucidi
lusgo se 2fladioron contidedes crccicntoes de soluoién do Cl3Fo,sc
llevé 61 volunen a eproxinadenente 7C rml,sc afindid 20 il dol reac
tivo molibdico y se completd ¢l volwiaen a 100 nl con f£gua destila
da,Dcspuds de 1 hepe se datermind ol porciento dc transmisién(t)
¥y sc calculs la extincidn(Z=2-log t) en un colorimetro fotoeléotff
co Lunetron [fodelc 402 T cmnleando un filtro do 440 mp y 1a cuhc
ta de 20 rme-
Los resultados ohtenidos figuran en la Tabla V.-
Estos valorces so represcntaron cn la gréfica H2 4 tonando on cl
cJjo do las abeisas dos niligro:ios de FP'e203 y sobre el ejo da las
ordcnedes les extinciones.
En ol oeso i¢ un ccucnto normel portland,cl ocontenido de 6xido fé
rrico es como ndxino,un quinto del correspondicngo el cnhidrido
silficice,por lo que dctcricros considcrar quo intorforoncia pro- v

ducirfan 0,2 ng dec Fe203 on 1la dotorninacidn de 1 ng de SiC2.-
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Dc 2cucrdo con 1os volores juc figuran en le T~bla V,toncnos -uc:

Para 4 ng de Fo2C3 corresponde B = 0,220 - (,204 = C,C16

rare 0,2 ve.de " " 5 = ¢,C16/5 = ¢,0008
valor ¢uc cs inferior 21 crror cxpérimeontal cue sc corcto on 1z de
terninncibn ceclorinétrice.Tor lo tanto no dobe sor tenida en cucn-
tm 1~ posiblce intcrferencia del hicrre,cn 1a detcruminacién coleori-
nétrica dol aihidrido silicico cm cenento portland nornal.-

TLBLA V _
Influcnecia del o203

Lxpeoricneie ng SicC2 vyt o203 Ixtinc.

1 1 0 C,2C4
2 1 1 c,208
3 1 2 c,213
4 1 3 0,215
5 1 4 0,220

5)Influcncia 4o los Fosfatos.-

Los fosfatcs cescionan interfercnecias cn 1a detorniinacidén de s{li
ce por cl nétcdo del molihdato ya gue reaccionan on forme anfloga
con ¢l reactivo molibdico.-

Ensayos prcevios cfectuados sobrs 1 nig. de P2C5 y 1 g de Si02 cn
100 =1,imestroen wrecipitado dchido 2l fosforiolibdato de aronio.
vor comsiguicnte se rcalizaron cnsayos oon cantidades nonores de
D205 nentenicndo constonte la concontracidn de anh{dride silficico.
Los rcsultados ohtenidos figuran en la Tabla VI que sc roproscntal
en la gréfica 1ig5.

Ias dcteroinaciones se efcctuaron on un colorinetro fotocléetrico
Tucetron nodelo 402 E empleando un filtro de 44C Ry tubo do on-

sayo dc vidrio 6ptiec.
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TADLA VI
Influchncia del P20C5

Expcricncia ng S1C2 ng 7205 EBxtineidn (bsorvaciones

1 1 & C,199 -
2 1 0,1 0,208 -
3 1 0,2 ¢,218 -
4 1 c,5 0,241 -
5 1 c,8 - Sc obhsorva ppdo.

So obsorva quc la influcncie dol fosfate en 1la roaceién os roleti-

vesuontce pronunciacde.

En ol caso de un comento portlend normel,el contonido dc anhidrido

fosfbrico cs conunnonte del ordon de un centosino dcl corrospon-

diontc al anhfdrido silicico,por lo quo dehori-~nos considcrar juo

intcrfercncie producirian 0,01 ng dc 205 cn la dcterninacidn de

1 ng d&c SicC2.-

Dc acucrdo con los valores uc figuren cnh le t=2bla VI tcnenos c¢ue:
iera 0,5 nmg de P205 corresponde E = 0,241 - C,199 = 0,042

"0l v v " " E = 0,042/5C = C,C0C84

Valor qgue c¢s inferior al crror quc se concto on la dotorminacibn

fotonétrica, -

Por lo gue no dche ser tonide en cuenta la posible interferencia

dobida 2l anhidrido fosfifrico en la dcterminacidn colorinétrica dc?

enh{drido silicico on un cemonto portland nornal.-

6)Técnica propucste.-

Do acuordo con los entecedontes bibliogrdficos y los rosultndos

dcl cstudio cxperinontal d@c la roncoidn so propono 1la siguicnte

t6onica.:

Sa tora un volunicn de la solucibn do la rmestre quo contonga ontre

1 a 1,5 ag do 5102,sc coloca cn un natras aforado dc 10C ol y se

agrcga 2C 1l dol reectivo rolibdico nedido con pipota comin,sc ~gi

ta,s¢ completa ¢l volumen a 100 ul con asue dostilnde y dcspuds dc

unos 1C a 60 ninutos sc¢ cide la extineidn on un cspcetrofotémetro
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oon una lonsgitud de onda de 4134 - 440'np.u-
Simultanecanente se prepara un blanco oon los reactivos a fin de

conpons@r el crror dchido & las nisnasg,-

7)Curva de calibracidn.-
Ya gue ¢l complcjo silicomolibdico no cumple rigurosamente 1la loy
dc Beer(18)cs nccesario cfectuwar la curva do calibracidn correspon
dicnte.-
Pare ollo se prepararon "tipos" con un contcnido on sflice de 0,5;
1,0;1,5;2 y 2,5 ng de 5i02,~-
So sipuid 1le tdenice dcscripte,us~ndo 20 rl del roactivo nolibdic-
llcvando luogo ¢l voluuen final a 100 il on cetraz aforndo y dos-
pubs de unos 10 a 6C ninutos dc cstar a tonmporsaturns anbilonto sc
cfcetuearon las lccturas de las oxtinciones ocorrcspondientos cn ol
foténictro de Pullfrich usande las cubetas do 30 rm y ol filtro co-
rrcspondicnte & la longitud dc onde do 434 n’x.-
Los rosultados obtcnidos figuran cn la tabla VII,-
Los valorcs sc rcpreScnteron cn lao crdfica N2 6 toriandc sobro cl
cjc de 1las abeisas los niligraros de SiC2 on 100 nl y sodbre les ow
dcnadas log valores dc las cxtincioncs leidas.-
5S¢ verificn ¢uo,cn nucstras condicionces dc trabejo,ol corplejo si-
1{cico nolibdico no cuwiplo rigurosaiiente 1la ley do Boor.-
TABLA VII
Curve dc Calibracidn

Espectrofotéuctro Pullfrich - Cubetz 30 nn. =434mr R

g de Si02 on 10C nl

0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 TC
Extiacién 0,183 0,333 0,452 0,577 0,678 25
deDe 0,006 0,003 0,005 0,007 0,008

Para diszinuir los orrores cxperirentales os fconscjablo orploar,on
lugar de un cspcetrofotbnetro visusl,uno 8 tubo 8 odluln fotoolde-~
trica [ Bt

Por c¢llo cnpleanos un colorinetro fotocléectrico Lunctron codcle 402
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E uno dc cuyos filtros dc vidrio ticho una tianscisién do transpe-
rcncia odxina cen los 440 nu .-

BS nccesaArio puds cfeectuar uns nucva curva dc calibracidn.Dcbido &
alsunos inccavenilentces no fué »nosible cuiplctr 1la cubcta de 206 o
cn este eparatc notivo por ¢l cuel la curva do calibrecidén asi co-
10 las dctcriinacioncs con &1 efoctusdas fucron heches con tubo de
cnsayos dec vidric Sptico,colocndo sicmpre en 1o nisne pogicidn re-

lativa a fin de elininar los crrorcs debidos & difecrcencias cn ol

difénotro y dc sus perodcs.
I~ curva de calibracidn sc cfectud,toznnde volurnoncs crecicntcs de

soluciodn patrdén de SiC2,y cfecctuendo la rcaceidn con 20 rl del rcac

tivo nmolfvdico,lucge se completd ¢l volwred a 100 rl on natresz afo
rado y dcspubs dc 1C 2 6C ninutos sc detercind ol porcionto dc tran-
nicién(T) y sc calculd 1o coxtincién(® = 2 - log T) con ¢l Lunctron
ilodclo 4C2 Z,ciplcandc un filtro dc 44C n B y tubo do chsayc dec 2€
nn do .LCSs reosultados ohtecnidos figuren cn la Tabla VIII.-
Asinisro catos valores sc roprcscataron cn la gréfica 87 tomando
sobrc ol c¢je dc 1las mbeiscs leos g de SiC2 y cn ¢l eoje de 1las oxco
nades las cxtincioncs,-
LABLLY VIII
Curva de Calibreeidn

Colorircetro Totocléetrico-Tuietron [Todolo 402 E

Tubo 20 o -~ =440 n N oo

5102 T oxtincibn

g % o

0,25 88,2 0,C55 440
¢,5C 78,0 0,1c8 440
C,75 7C,2 0,154 440

e,0 63,2 0,199 440

1,5 52,4 ¢,281 44Q

2 » C 4’4, 2 O ) 354’ 44’0

2.5 37,9  C,422 440
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d)Aplicacidn al andlisis de ocenontos.-

1)Considerzoiones preclininares.

IS do gran importancis préctica,reducir on. lo pqgible ol tienpo
gue derandan les dctcroinsciones n~neliticas en los endlisis de ru-
tine.Uno dc los csfucrzos oricntedos cn cstc sontido,oonsistc cn
la aplicacidn dc los nétodos colorinétricos al anflisis ourntitati
vo dc mrtorieles silicgos n2turales o artificiales cono scr:clin-
ker,ccitento,coolin,nrcilles, cte, .-

Siguiendo 1ns técnicns colorindtricas cs posible reclizar,dcntro
del die do trabnjo(19),le dcterminccidn de los »nrincipales couponci:
tcs dc los nttceriales yo citedces.-

Dcbide 2 1o rclativa sustoncis cn su couposicidn quinmice,cl ccicn-
to preschnts ventajas con respccto a natcrirles mas complcejos cn lo
Guc so reticre e 1le eplicacién dc los udtcdos colorinétricos pare
cfaoctuar su cnélisis.zncarando le dctormiinncion do Si02 por ol né-
todo del rolibdzto d¢ ntonio,solaucntc ol hiorro y los fesfatos sc-
rian posiblcs interforencins.Zl hicrro forroso d¢ une ocoloracién
azul dobide & la rcduccién dcl nolibdato,notivo por ol cudl dchbe
sor oxidado & férrico,el cufl,dobido ~l color amerillo qgp tichne
en solucioncs clcrhidrices,iuntcrficrc(l) ch concontraciones dc 20
ng/l o rneyorcs.-

Por ctra partc sc ha cciprohado gque cn la propereidn dc 1 parte de
Fc203 a 1 partc dc Si02 ne hay intcrfercncia,aprcoiablo,dcbida al
hierro.-

In ¢l cenento portleand 1o relacidbn de 8xido do hicrro-anhidrido si
1icico oscila cntrc los valcres 1-6 y 1-12,n0r 1o uo,para los fi-
nes prégticos,la intorferencie dcbid~ »1 hicrro c¢s dcspreeiablc,c
10 y2 8¢ ha cstablccido on el cstudio oxporinental dc la rcaceidm.
In cuento & los otros componcntes:czlecio,2luninio,y niagnesio,nc
tionen influcnecia cn le rceceidn dcl molibdato.

En lo ¢ue rcspoota & leos fosfatos,cn ol ecstudio oxporineontal de 1o
rofcoibfn sc corprobd (uc para 1las oantidades do P205 ¢uo habitual-

ncnte sc cncuontran cn un cenento,la posible intorfcronciAa oh la
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determinacifn de anhfdrido silfcico es desestimable.=

Resumiendo:En la determinacién colorimétrica de Si02 en cementos no

interfieren el caleclo,el aluminio y el magnesio.La interferencia de

blda al hierro y a los fosfatos es desestimable,vale decir que nos

encontramos en condiciones“fgvorables para efectuar la determinaciér
colorimétrica de Si02 en cementos.;

2)Técnica de Rune Hedin,Rcsultados obtenidos.;

Habfamos visto el método colorimétrico da R,Hedin para el an#lisis ad-
materiales silfceos que comprendfa las determinaciones colorimétri-

cas dc:5102,A1203,F0203,T102,Mg0,Na20 y K20 y 1la determinacién volu-
métrica de Cal,.=-

Con cl objeto de practicar la técnica seguida por este autor se efe-
tud la disgregacifn con carbonatos de sodio y de potasio de cuatro
cementos,siguiendo rigurosamente la técnica propuogta.;

En 1la Tabla .°IX figuran los resultados obtenidos.-

La medicifn do las cxtinciones fué efectuada on el espectrofotdmetro
de Pullfrich,cmploando cubctas de 30 mm y una longltud de onda do
43l m.peCon ol objoto de comparar los rosultados obtenidos se cfoctv'
adomfis la detorminacién gravimétrica de 5102 on dichas mucstras.~

La técnica scguida para la determinacifn gravimétrica del 5102 con-
siste cn atacar el cemento con HCl 1 2,evaporar a dbafio mar!a,ofcc;
tuando luego la insolubllizacidn del Si02,s¢ toma luego con agua aci
dulada con HC1l caliente,sc filtra por papel de filtro de velocidad
de filtracién modia,s¢ lava y se calcina,-

En el filtrado sc preccipita el R203,so,lavaeso calcina y se¢ pesajluc
go sc trata con HF para climinar el S102 que pudiesec contener,se caf
cina y la difcrencia cntro las dos posadas de el Si02 contenido on ¢
R20% ¢~

La suma dc¢ los dos valores da la Si02 total,.,Si so quiere el valor dc
la 5102 provonicnto de silicatos atacablos sc dobe doscontar cl va;

lor dcl rosiduo 1nsolubloe~



TABLA IX

Deterninacidn de SiC2 cn coencntos
Pénica dc Runc Iledin

ilucstra i dp Sio2 germuestra S102 Si02 R.I.Suma
ng {;%gCOl.g‘}/og R.I.
£rave 3ic2:

1 0,372 0,CC4 1,14 ¢,C05 22,8 21,5 1,1 22,6

2 0,385 <¢,006 1,19 0,005 23,8 23,6 0,5 24,1

3 ¢,355 ¢,C05 1,08 0,905 21,6 21,0 C,4 21,4

4 0,374 ©,CC4 1,15 ¢,c05 23,0 23,0 C,2 23,2

S¢ compruche ;uc le ccncordahcie cntre los valoros ohtonidos on
les determinaciones colorindtrice y gravindétrica scn accptablos.-
Sc¢ debe ocomparar cl resultede de le dctorminecidén cclorinétrion

en ¢ue se Cetcrninn ¢l SiC2 total,ya quc cn 1la técnlea crplonda sc
efectda jrevinmente la disgrogacidén del meterinl on endlisis,cen
la suri2 do anhidridc silicico y del residuo inscluble detorninadcs
sravinétricamente,~

Influoncia dcl Cli¥Aa on la renceidn.-

Al cfectuar le aisgregecilén de la ruostra ccon carbonatos de snldio
y dc potasio,parn preperer le solucidn do 1o wuestra,ncs lland la
atoncién 1la pocuofa cantidad de rezela fundente omploeda cn la fu-
8ién (C,5g).Cono despuds dc llevar cl producto dcosta fusién 2 una
odprsule do platineo,con le ayuda ¢o azuc dcstilade,so noutralisa cor
ICl,lo ¢l df como resultede 1a formacidn do 11aCl y CC2,cuoe so oli
nina, -

Penseiios cuc,tnl vez,un oxcesc dc ClNe tuvicse elsuna accidn sobre
la reaccidn.Para verificar csta suposiocidn sc reelizé la siguiente
¢xpericencia, -

A cantidadces iguclcs dele solueibn patrén de SiC2(1C 1l = 1 ng Ao
5iC2)contenidcs on uwnos catraces aforades de 10C nl,sc las 2gresm
ron,cantidades crccicntcs de Clia P.A.,80 agregd egua destilade
hasta tener un volumien de 7C-75 nl aproxinmadanente y so afiadid 20
21 do reactivo molibdico,ccupletandosc el volunen a 10¢ ml.ILucego

do 1 hora sc¢ nidicron las cxtincioncs en la forma habvitual.lcs ro-



sultados figuran cn 1la Table X.-~

T4HBLA X
Influencia decl FaCl

1l g do 3iC2 La Cl Cuheta
, lg. g 5 1Cg oot ng1
xtineidn ¢,332 ¢,%35 0,327 C,324 30 4%4
dp 0,0C3 ¢,0C4 C,004 C,0C2 - -

So obscrvs una pogueiia influencia fuc ticnde & atonuar 1~ ocolora-
cibn jproducida.-
Pero,por otra poartc,la concentracidén dc MaCl os oxtrocadanmcnte clo-
vada,no llecéndose o csas coaccntrmcioncs con les condicionos heobi-
tuzlcs Ac trebajeo;ror lo :me o hey inconvenicnto cn re~lizar la
discrepeacida con nayor centided dc iiczcla fundente,ya guo on 1las
expcricneias cfectundaes,sc ha cmplceade 1 ng de 5102 ¢ue corresoon-
derfan a 4-5 rig dc une cucstre dc ccucento.-
3)Tontative dc dcteruiinacidén de Sil2 aprovechando cl 2tajuo ofcotue
do parc le doterrinneidn del Resicduo Insolublc.-
D2do que en ol andlisis do cenriento sicupre sce detcrmins ol Residuc
Insoluble guc consistc on 1o disgrcgacién con écido clorhidrico
143 scperando por filtrecidn ol residuo insolublo y parto del anhi
aridc silfcico quc heye coscgulado,olininando estc dltino por diso-
lucién oon NaCl.Rosult~ria pués dc intoréds,podcr utilizar le solu-~
0ién quo so obtiono Aol 2tague £cidc,pere ofoctunr le dotorninn-
cién de enhidrido siliciocc provcnionto @c los silicates do celoio,
deda 1o impertancie dc su doterninccidn.lisinisro,dicha solucibn po-
drfa scr crpleeade pare les determiniciones de hiorro,sluninio y ti-
t~nio,scgin ol csquene:

sclueidn:a vcluzen  Deterniineeoidn de 5iC2(s71.161)

Cciiento IIC1

sic2 n(rm2¢) R.I.: Ea(CI)y nout.con IICl:A volucon

Detersinacién de SiC2.-
Con o8tc objoteo se¢ reelizd 1la cxporioncia gue dctallenos,
Un graco de coiiento ceclceedo en un vaso de proeipitoeidn dc 30C =1

(tipo alto) sc puso cn susyonsibn on 5C cl do agunr dostilada,lucge
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sao le a’indid agsitando 15 il de HCLl P.d. concentrado,5 zotas do A
gug oxigonada dc 1C volw:icues para oxidar cl e,y sc (cshicicron
los grunos formades con una verilla ¢c vidrio.Lucgo se llevd o oco-
cienzos de obullicibn,sc rotiré dc la fucmte do celor,sc diluyd
coh ague destileda hasta 10C =l aproxircdenonte y se £iltrd o tra-
vés de pepel dec filtro 2o velocided dc filtrneidn nodie,so 1lavé
con 2:un ctlicnte lioronente ccilulade con HCl(l+99)rooogicndo ol
filtralo y 1les arues A¢ "~vndo cn un rntrnz afornde dc un litro.-
53¢ pesé ol filtro £ wnn cfhsuln dc »latino y sc lo tretd ocon 25ml
de TaCil ¥,8¢ Acsrienuzd hicn y lucen sc lo ~indif 28 1 4o &3ur y
s¢ hize hervir durente uaos rimutes.3c dcjé cnfrier y sc pasé o w
vese dc preempitacidn de 3(0ml, juc conticne unos 10C nl do azua,sc
le azrosaron wnas zotas 2o sclucidn dc foneclftaleina y se ncutrali
z3 con IIC1 M.Sc £iltrd y ol filtrndo s¢ recocrid cn cl nisno catre:
aforndo dc un litro uscndc agfun celicntc porn cl lavado del ndsno.
.Se enfrid y sc 1llevd ~ volw:cn do un litro.Sc tond,2c cste solu
cifn 5 ml(volusen ¢uc contichc catre 1 y 2 g dc S102) 3¢ e4rdid
C¢,4 ¢ a6 MaliCC3(paransolubiliz~r" la S1(2 coloid~l)y so aolocé &
bafio narie durantc unos 15 ninutos,lucso so onfrib y neutralizé
con HCl 1 9 heste virajo dc le fenolftalcina,sc pasé & un natras
aforedo do 1(C c£l,sc¢ adiluyé hasta un voluneon do 7C =l aproxirasdn-~
nonto,s0 lo 2indid 20 nl del reactivo relibdico,so sorpletd ol ve
lunen hnste 10C nl y desmuds @c 1{ a 6C minutes sc dotornind 1la
extinoidn con un cspectrofotdctro Ac Tullfrioh us~ndo unfil tro

de 434 np y cuhctes do 3Cnm.In Jctcrniinnoidn sce ofoctud por du-
pliondce.-~

Les resultados obtcnidos figuron ciu 1a Tahla XTI

TABLL XI
Detorainacidn colerindtrice dc la 3102 nrovcenionto de silicato:,
atecablcs por Acido clorhidrico

Ne rl IIC1 cn Uxtine., Qp Si1C2 g itwmestre SiC2 R.I.

dcl atniuc oy oot
1 15 (,314 <,0C2 0,935 (,C05 18,6 0,64



L3

Lcs rcsultzdos ohtecnidos rcsultan bLajos,puosto quo 1n Qotorninzecidn
cravicdtrieca de wn valor do:

Si02 do 23,6 g%s5.Unn voz doscontado ol R.I.
Croycndo uo le olovada concontrncidén de fcide clorhfdrico orploads
on ol at2ajue fuoesc 12 c~use Ao los Hhnjos rosulindos obtenldes,sc xrr
piticron les cxperioncins cfectunando cl atauo con 5 y 1C oi. de

decido clorhidrico.zZn 1~ Table XII ficurnn los resultnados obtenides:

TaBLA XII
Detoriiin-cidn colorindtricn dc la SiC2 prevenicnte do
silicatos nte&cables por fci”*o clorhi{drico.-

e 1 de II6l  ®Bxtinc. ap sic2 ¢ ~uestrn sic2s¢e
on ¢l ata ©g
1 5 0,339 ¢,c02 1,02 C,CC5 20,4
2 5 0,339 C,003 1,02 (,CC5 20,4
3 1c ¢,515 ¢,005 0,94 0,005 18,7
4 1C 0,38 (¢,003 ¢,95 ¢,CC5 18,9
5 15 G,314 6,002 ©,93 0,205 18,6
6 15 c,314 ¢,003 ¢,93 C,0C5 18,6

S¢ compruobe que sisuiendo la téenica deseripta sc valorn solrnon-
te unn perte de lz sflice.Cabria pués suponor Guo 0010 unz conso-—
cucheia del ateque dcido =1 cenento,le sflicc hidratnda § £oido si-
1{cico por lo ncnos cn perte cstd on une formn"soluble®,probahlecch
te ccloid~l ¢uc no reaccicnn con el rerctivo nolihdico prra dar 1a
coloracidn arerille del dcido silicico molihdice.

rern comprobar cste supcsicidn se cfectué la sizuicnto exporioncir:
D¢ 12 sclucidn mrovenicate Adcl atanrue clecrhidrico llevada 2 voluncrn
A2 wn litro en uetraz aforndo,se tond 5 nl,se colocd chn un crisol
¢ platino,sc afinddd 0,7 g de CO3HNa,sc cfectud un cvaporanicnto
por hafic maria y luego se fundié para disgreger le nasa.Sc dcjd on-
friar,se tond con pegucias porciones dec ague cclicnte ,8c enfrié y
noutralizé en HC1 1 9 hesta viraje dc le fenolft-lcina y so llevé
hastﬂ ul volurcon de 7C nl aproxiredancnto,ofcctuandosce lucgo 1e

ronceién con 6l reactive 1elibdico y 12 nodicidn de la coxtincién on

¢l fotdriotro dc Pullfrich,scain la técnice y~ dcsoripta.-
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Los rcsultados obtenides figuton cii 1n Tabhla AIIl.:
TABLA ZIII
Dctorrinncidn celorirétrice dc SiC2,provia fusidn con Hn2CC3

de C,C05 granos do rucatre
Provenientce del ataguc dol ceniento con HCL

T2 =Extinc. ap 5102 ng g rmcstra S5iC2zys 810200
Colorin. Gr~vi.Cctrhoo
1 ¢,395  C,0C8 1,23 G,2C5 24,6 23,6

Dor tiscrezacién con corboncto o sodic 2¢l residuc por cvApcro-
ciéd ¢ 1a solucidn clorhidrica,provenicnte acl ntajuc Acido dal
ccizento,cyuivalente 2 0,005 g dc¢ ucstre gc chticnc un vnlor quc
cucdo ser tonado cenc s~tisfactorio.

bstos hechos norceerian indicor que ¢l trataonicnto con IICL influ-
ye do 2lsuna cancra sobre 6l £eids silicico provenicato d¢ lcs si-
licntos dc cnleio el cenento,haciéndclo pesar ~ une foriwn acluli:
Guo 1o reacciona en la PExid "neorunl® ecin ¢l reactivo nelibdice.
Tr~toniento do solucidn dc silicatos 2lcalines oon ICl:

2ore verificor si los silicatos 2lonlinos tichnen un compertaniicnt.
sinilnar a los silicntos ntocthlos por IICL Acl cczento cn 1as con-~
Qiciones cn que so cfectda cl atajue dcl ecumonto,45 wl do I12C y
15 11 Aac ICl,cn la téenica corricntc parn Acter:iner ol Residuc
Inscluble,sc cfectud la siguicntc cxpcriencin.dc disgrord oon cer
hon-tes Ac solio y dc votesio una cantidmd dc S1C2 préxro -1 con
tenido cn silicc ac ﬁn sraco do ccucento,es Aceir C¢,2 ,8c 1 4i
solvié cn unos 5C nl de agun Aestilada y sc 1A traté con IICL,-

S¢ cfectuaron 4 cnsaycs,fundicndo €,2 g dc mrcona dc cuarsc patrén
con 2 ¢ dc cerbonertos dc scdio y 4c potasio y une vez ofoctucia
le disgresecibén se disolvicron cn poeca crntidad de ~gue dcstiln
da cacda vez haste conpletar el voluicn de aproxinadarcnte 5C nl.
Luczo fucron tratados con distiatas cantid~dcs de IICL,siguicnde
cn 1las opcr-ocioncs postoriores la tdenica descripte cn cl atrquo
de coucnto.-

Dospués de filtrada le cucstre 8o tomd ol prpol ¢a £iltro oon ol
precipitado que sc hubiorc formedo,sc pasé £ una cépsule do pleti

no,sc lc ~45ndid 25 nl dc NaCH K,sc rcéujo a pulpa y luozo do nila-
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dirle 25 1 do azue,sc hirvid durnntc unos :minutos,lucgo so pasd
cl contcnido dcl edpsula 2 un vaso de preeipitados,que contcnie
unos 5C =1 d¢ agua,y Sc¢ neutralizé con unos 25 nl de IIC1 T hasta
virajc dc¢ 1la fcnolftelcine,sc filtre y cl filtrado y las afues dc
leva”o 8¢ rccepicron ¢a ua matraz afor~dc dc 20C nl,sc cnfrié y sc
llevd o voluncn.Cperando ¢ 1as ismas condieicncs sc preprrd ua
blencc.-
2er- 1o deterzinceidn colerinétrica sc tomb dc la solucidbn 5Crl
(C,C5¢) e~
SfectunnCose la remceidn con ¢l molihdato dc¢ anonio y 1r ncdicién
¢ lo cxtineibn scein 12 téenica Jcscripta.-—
Lcs rcsultodos cobteonidos fisuran cn la Table LIV,

P, BL., XIV
Trat-aricnto dc sclucién Ac s8ilicntos ~lealinos con IC1

T2 1lICl Corrcsyondc Sxtino. 4 5102 S5i02g%:; Ohservzcioncs
e 5iC2 g ug
1 - 1 ¢,334 0,004 1,0 10C Sin ataguc ICL

(

2 5 1 c,33c ¢C,cc2 (,99 99
99,9 Solublc cnllaC..

a2 5 5¢ c,102 ¢,0C6 C,47 C,9

> c,328 (¢,cC3 €
3 1 1 E 2 33 99 99,9 Sclublc onTall’
3+ 1C 5C C,098 (,c02 ¢,56 2,9
4 20 1 c,329 ¢,cc8 ¢

‘ 1323 G »39 99 99,9 Sclublo cnFell
LY 20 50 c,099 ¢,008  C,46 C,9

Parcoccria & juzgar por los resultados practicarcnte constantes, uc
el SiC2 niI2¢ provendcente dc los silicatos ~lcalines no cs ~ltcradn
oDor los distintos tretariiontos dc [Cl.-~

Z8tos hochos parccerien indicar quc el deido silicico provenionte
do los silicatos di y tricélcicos dcl ccnicnto nc os dc lo risre cs-
tructura cuc ol guc sc origina por cl ztajuc ocn IIC1 del ortosili-~

cato dc scdio y ortcsiliccto de »notosio.
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Influoncia dol ticipo dc calont~iicnto on ol ataguo con HCL dcl
conionto.-
Tara tratar dc oxpliecnr 1o falt~ dc roproductibilidad ch los rosul
tados obtenidos por trateriente o ataguo deido dcl comanto,quc da
un "$cido silficico solublc* quc no reeccionn totalrcnteo oon cl refc
tivo niolibdico,sc cfectun~ron oxpericneirs con ¢l objeto do ver 1o
influoncin dcl ticmno dc ealecnt~—icnto nl ofoctuar cl ~teque %oido
20l comonto.2nr~ ¢llo so posSnaron cuatro ruestras dol i:isno coronto
(18),8c suspendicron can 5¢ rl de arut,cn un vaso do 3CC nl,sc les
aflndicron 15 il do JICl1 conc.,sc £7itd con vorilla de vidrio cuidnn
do doshaccr cualquicr gruno,sc alindicron 5 gotes do H2C2 Hars oxi-
dar todo ol hiorro a £8rrico y sc cnrlentd hesta cbullicidn ineipicn
to, sc¢ retirnron do 12 fucntc dc crnlor y cubricndo 12 boen dol va-
80 con un cinhude,sc colochron o helo rerie nontcnicndo ol volumcn
iniciel por ~pro.edo de ~ ue cnlicnte.
A intcrvalos orocientes sc retirnron del bofio raria,so diluyoron
con 5C il do anun destilndr cnlionte y sc filtraron poxr papel do
velocidad de filtreeidn nedie,lnvondo con ngua calionto ligoranen
tc rciduwladn con IIC1 recooricndo ¢l f£filtrado y 1lns arums de lavado
cn un nntrez Aaforndo de un litro,sc enfrié y so 1llevé A voluron.
Los pnpcles de filtro sc sorctioron 2l tratanmicnto con ICITa -arn
disolver 1la SiC2 ni2C,somin 1la técenicn yn desoripta.Sc llevaron 1as
solucionos cn HaCl 2 un volunen dc 5(0 ml oh natras aforedo.Do 1a
solucidn 4cida sc to0n6 un volwicn de -medtra cquivalente & 1 g de
S1c2 ,sc tratd con 2,2 ¢ dc C(3IMlAa,sc corplcté con nsua destiledn
hasta un voluncn de 25 nl ,sc hirvié,cnfrié,y ncutraliz§ con HCl
149 haste vircjo do 1n fonolft-leinn,sc pesé a un natras aforsdo
dc 10C nl y so ofcctud 1n ronceidn con cl rcrotivo nolibdico scgun
1z técnice descripta.lns oxtincionos so nidicron on un ospootrofo
técotro do Pullfrioh.rnrs 1o silico solublo cn NaCll so prooodid,
une veg toncda une porte nlicuota,on forma siniler ,poro sin cfoo-

tuar ¢l ~gresndo Ao CC3iITn.Los rcsultados obtonicdos fizursn on 1n
TADIN XVe-
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TABLA XV

Influcneia Aol tiormpo do caleontanionto cn cl
ataquc con OC1 del comnento portltad

N8 Ticecopo calcent, nuestra Txtinec, dp 5102 51062 Cbscrvaocionc
a bafio raria ge ng ghg

1l ¢ 0,0C5 (0,249 C,203 C,72 14,4:E%7Sol.on Icl

1 0 C,C5 ¢,23 0,004 C,67 1,34 Sol.on NaCH
2 2C minutos (,C05 ¢c,261 ¢,0C3 ¢C,75 15,C 16,4 Sol.on HC1l
21 20 " c,05 0,250 0,003 C,72 1,44 Sol.on NaOH
3 60 " c,005 0,212 ¢,00% 0,59 11,8 13,3 Sol.on IHCl1
3 60 n 0,05 0,260 0,002 (,75 1,5 Sol.on Ha(Il
4 120 " ¢,005 ¢,202 (,C04 (,56 11,2 Sol.on HC1
4t 120 " ¢,C5 0,31 0,005 1,1 2,2 1314 501.0n macH

Observando los resultedos dc 1a Table XV so nota Guo:18)A1l aurcnter
los tiompos dc calcntanicnto dis:idinuyc 12 silicce scluble on HCl,do-
torminablo oclorimétricancnte,auwicntaddo 1a@ 5102 guo lucgo sc Adisucl
vo en NadH.28)E1 total SiC2 valorado ﬁor colorinétria oontinﬁa sicn-
do anormalnontc bajo.32)So vo,adends,quce la Si02 total asi doterni-
nada,no sigue una variacidn rcesular.Dobide quizds a 1a superposicidn
de varios fenérenos,-

vere vorificer las nodificacioncs ¢uc sufro la SiC2 soluble cn HOCL
an funoidn del tiecpo dc oelontaniocnto on lo juc respoota & su oon-—
portanionto on la valorercibén ccloriudtrica con ol reactivo molidbdico.
so oreyd convonioento sopnrar por filtracidn 12 solucién 4dcida »DTrove
nionte dol ataguo con HCl del cononto de la Si02 nl20 insolublo,antor
do sonoterla & distintos tiormos da calontznionto a bvafio narfa.-
Para ollo sc cfcotuaron cuatro onsayos on la siguionto fornma:

Sc posé 1 g de cencnto,sc suspondid cn 5C nl do agua,sc afiadi 15 nl
de HCL y 5 gotes de H2(2 ,s0 1llové & obullicidn,sc £iltrS luogo do
afledlr 25 ol 4o esun oalicntc,rccoslondo el f£iltrado on vaso do 3C<
nl , y sc lavé haste completar un volumon de 15C nml.Imego los filtre

dos so llovaron(tros de ollos) & baflo narfa ,dcjandolos estar duran
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-te tionpos variablos,segin se indica en la Tadle XVI,so filtraron
luegc,sc lavaron con IIC1 1499,8c onfriaron y llevaron & volurion on
natrag aforado do un litro.Los papcles de filtro so sonoticron al

trataniento usual con NaCh siguiocndo la téonica ya desoriptn.Lns s

luciones en NaCh so llevaron & voluuen chn nmatragz do 5C nl,sc nidif
después un voluron corrospcndionto a C,005 g do nuostra dol solublr
on HCl,se tratd con ,4 g do CC3HNe,sc 1llové a obulliocibn,sc onfri’

neutralizd con HCL H9 haste virajo de 1la fonolfatalclna y se cfoeoc-

tud 12 dctorninmcidn ocon ol roactivo noli{bdico con 1~ tbonioca ye
desoripte.Simltancanonte y en la forna habitusl so detorniné sili.

ce on el solublo cn NaCH sobrc ol oguivalonto a 0,2 g do rmostra.
Los resultados obtenidos figuran on la tabla XVI.-
TABLL XVI

Influencia dcl ticupo de calenteniionto cn la SiC2
soluhlc cn doido

N2 Tienpos de g do Ext. ap SiC2 $Sic2 Ohsorvacicnos
calont.2  ruestra ng  eke
baflo naria
1 c ¢,C05 (,339 C,CC4 1,02 20,421’1 Sol.on IC1l
1 C C,1 ¢,243 0,0C3 0,69 C,7 Sol.NaCH 12f.
2 20 nin.C,CCH ¢,361 C,0C4 1,1 22,0 Sol.on IIC1
2 2c * 0,2 0,15C ©,006 C,41 0,222’2 Sol.HaCH 28f.
3 ec * ¢,C05 0,363 0,003 1,11 22,2 ' Sol.on HC1
3¢ 6c " (,2 ¢,151 C,C03 0,41 0,222’ Sol.NaCI 2af.
4 12¢ " ¢,005 C,363 C,004 1,11 22,2 Sol.on IIC1
4 120 " (,2 0,149 C,008 C,41 0,222’4 Sol.onNaCH22+

1a silicc solublc cn IlIC1l,valorade colorinétricanonto,practicaconte

no vorie en funcién Acl tionpo de calcnt~niento a posar do (uc les

valores obtonidos son bajos,lo juc p~recoria indicar que el foido
s;}icico cn forra no valora™le colorimétricamentc os suficicntcoon
te establc cono pare resistir ~1 tr~tacionto indioado sin pasar,

por lo nonos on cantidades aprccieblcs a la forna que roacciona
con el £oido uiolibdico.-
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Influeon ia dol CC3HNa ¢ Nalll cn la solubilizacidén do la SicC2.-
Cbservando los rcsultcdos obtonidos on las tablas antoriores,nota-
nos ¢uec los valoros do SiC2 solubles on HC1l no son roproduoctibles
al nodificarse ciertas condiociones oxperinentales.So ponsé guo wno
de los factores ¢uo pueden influir on 1la dotorninacién de le silice
se@ ol CO3HNa ¢uoe ticene por objeto solubilizar 1la silice ooloidal
(2,17)presente en 1a solucidn.Sc pcmsb ¢uo orploando NaCIl en vez do

CO3NaH se obtondrie una nmojor solubilizacién do la silice ooloidael,

ovitendoso al nismo tiempo,el efecto do regulacidén de pIl del bicar—
bonato frente al remotivo molibdico .Tuosto guo al noutralizar con
fcido dilufdo hasta virajo do 18 fenolftaleina,le solucién conto-
niendo NaCH ueda ncutra,nicntras ¢ue la solucidén cuc contieno CC3™
queda con capacidad rcruladora debido & 1a formacidn do CC3H™ .-
Para vorifiocar ostas supcsicioncs so efecctuaron las oxpericncias si
guientos:So tomaron 5 1l de la solucibn de la cmestra,provonionte
del atague 4ocido de 1 3 do ocemonto llovado a un litro,con distintes
ocantidades do CC3NcH o NaCH , preparando sirultancanontoe los blan-
008 corrcospondiontos para ococpensar debido orror do la silice quo
pud;pran contenor los rerctivos.Con la téonica ya doscripta so cefoo-
taaron las doterninaciones do SiC2 omploando las oantidedes do bi-
oarbonato do sodio ¢ hidréxido de sodio ¢uo figuran cn las Tablas
XVII y XVIII dondo se consignan los rosultados obtonides.-
TABL. XVII
Influoncia del CO3INa cn 1la scluhilizacidén de la S1iC2 coloid~l

N2 NallCC3 g rucsatra Ext, an S5iC2 S1C2 5102 Chacrv,

ng v/ 2z GhE
Colorin. Gravin.

1 - 0,005 0,227 0,005 0,64 13,8 23,6 Sol.cn NCL
1’ - 0,2 0,122 C,002 0333 o,é 140 Sol.on NaCH
2 ¢,2g €,005 C,269 0,004 C,74 14,8 C,2s150 Sol.on TC1
3 0,48 0,005  ,272 0,CC4 C,79 15,8 C,2=16, Sol.on TC1
4 c,6g 0,005 0,278 C,005 0,81 16,2 0,2=164 Sol.on HC1
5 1 g 0,005 0,279 0,004 0,81 16,2 0,2=164 Sol.on IC1



50

TABLA XVIII
Influencia dcl NaCH _en la solubilizacibén do la S1C2 ocoloidal

W8 NaOH N g rmestra Ext. dp  SiC2 8102  SiC2 Cbsorv.
ol =6 Cgfgrin. G%féin.
1 - C,005 (,227 ¢,0cC5 C,64 13,8 23,6 Sol.en HCl
1 - 0,2 ¢,112 c¢,cc2 ¢,33 C,2 14,C Sol.cn NaCll
2 2,5 0,005 ©,285 C,CC5 0,83 16,6 0,2= Sol.on IIC1
3 7,5 0,005 (,286 0,004 C,83 16,slg:g= Sol.on IIC1
4 15,0 0,05 C,286 0,004 C,83 16'6i§:§= Sol.on Hel
’

Conperando las cxpecrioncias antcrioros se observa ¢uo los rosulta
dos obtenidos para ol trataciento con CO3HNa llegan a un valor néx
ino en forma cradual y Juc para ol trataniento con NaCH se ohtie-
nen los nisrnos valoros réximo salve las pequefias diforoncigsa que
cacn dentro del error dc 1las lecturas,on una foroe nas oonstantc.-
En los dos orsos,lns detorninncisncs siguen acusando veloros bajos
con respecto a los resultados obtcnidos por grevinmotria ya quc on
el nejor de los cesos solemontc sc detrmina por colorinbtria un
7% dc la silicc Adel cemonto.

4) Téonica Iropucsta.-

Haciondo un rcsur:en de los hechos experinentaloes obscrvados notarocl
Jque los resultados obtcenidos on 1z detcrminacién colorinétrica de
8ilice erpleando la solucidén deida proveniente do la dotorninacién
del resifuo insolublo,arroja rosultedos anormalmente bajos.Fosc a

los osfucrzos rcalizados para nejorer estos valorces,cono ser:

Estudio do 1la influenocia dol 1161l on ol stague dol cenmento,cstudio
del conportanionto de los siliocatos aloflinos fronto al IICl,in-
fluencia del ticopo de calcntanichto on el ataque y sobro 1la sili-
co soluble on IICl,influcncia dol CC3lNa y del NalOl on 1a solubili
gacifn do 1= silice ccloidal,dichos valores no han podido Ser no-

jorados l1llerandose & valorar solanonto un 704 de la silies provo-

niente de silicntos atacables cn el ceoento.

Posiblenentc estos resultados anormalnento bajos se han dobido a



51
la ostruotura rolcocular dol SiC2 nIf2C provenionto de los siliocatces
do celeio,que nc sc co:perta cono la S1C2 nH2C proveniente do sili
catos alcalincs frente al rcaotivo molfibdico.
Los finicos resultados concordentes oon los gravinétricos se obtic
non cudndo la S1(2 provoniontc de los silicatos da calcio sc trans
potua en silicatos elenrlinos por nodio de fusién oon CO3Na y do
potasio.
Dor consifuicntc para doterninnr 1a silico soluble on dcido,rosul
tanto dol ateque pare rosiduo insoluble proponcrios llovar a soguc
dad sobro balo mariz cn crisol de platino,unn cantided do golucidn
proveniento dcl etacuc £cido ¢uo contonga 1-1,5 g dc ailico,nos-
olar con C,3  do cnrbonntos dc sodio y de potasio y cfqotuar su
disgrconreibn nodiento une fusidn.luoco ung voz noutraliznada,so o.
foctia la doterninmcidn colorinétrica de Sil2.
Sirmltancaomiente sc 2ctcersiina 1o SiC2 soluble on NaCH ,obtonicndo
sc le silice total ricdinntc la sunr de los dos valores asi obtcni
dos.
Dacos & continuncidn el detalle dc le ténica propucste,:
'S0 pesa 1 g dc ccnento,sc suspende 45 1l dc agua dostilada,sc a-
ilade 15 nl dc 1IC1 cono. nicntras sc agita con varilla de vidrio,
lucso so aflade 5 gotas de 112C2 21 3% y sc oalienta hesta llevar
& obullicidn,sc ngrozen 50 i1l. de agua destilada calionto y so
f£iltra por un papel dc velocidad de filtrncidn nedia,lavando con
agua dastilada celicntc quce contionc HCl.So onfris y so llova a
volunon do un litro on natraz aforcdo.La llananos solucidn A.-
El papel dec filtro con ol residuo insoluble y algo do S1C2 nH20 sc
pasa a una ofpsule dc platino,so afindo 25 ol do NaCH N,sc dosnchu
za,80 diluyo 2 5C ril,sc hiorve y sc coloca & bafioc carfia unos diez
ninutos,lucgo so enfrie,sc pas? a4 un veso quo oontiene unos 5C nl
de ~pua dcstilrda y so necutrnlizz con unos 25 ol de HC1 W hasta
virajc do 12 fcnolftnleina.Sc f£iltra ,30 lava con agud y sc llova
e volunon cn matras Aforado do 25C nl.,oesta solucidén la 1llnre:os

B.El filtro ocoh ol rosiduo insolublc,sc scod on una odpsula do
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»lertino trrcd2 y sc caleine deterninnnde ol residuo ineolublo.-
De le Solucidén A sc té&nn 5 =1(0,C5 g dc mmostra)sc ooloocan cn uh
criscl dc platino,sc lo ajres~n (C,3 ;7 lc onrbonatos de sodlo y de
potasio,so llove o scguedad sobre bailo narfa y unn voz seco sc fun-
de la mezcla durcntc unos dicz uinutos,sc onfria,sc tona eon pogue—
das pcrcionos dc egua destiladn orlicnto,hasta cuc ol orisol gquoido
perfoctanonto linpio.So pasnn 1as solucionos & un natrag aforado de
1CC 1,80 cnfrin,sc noutrnliza oon IClL 1 9 hesta viraje do 1a fonol
ftaloing,s0 Ailuyc heste 7C rl do apua ‘ostilada,sc aflndon 2¢ nl
dcl reactive nolihdico,sc cordleta el wvoli-wen A 10C nl y dospués do
2C £ 6C rinutes gc detcrr.ina 17 cxtineildn comploandc unn longitud de
cnda dc 434 mu .De 1a sclucidn B sc torrmn 5C r1(C,2 g do ruostra) y
8c coloc~n cnun motraz Afcrndo do 1{C =1,s0 afinden 2C 1l de ~Agud
destil~da y 2¢ 1 dcl renctivo nolihdico ,s0 llove 2 voluron y Aos-
pués de 2C A 6C ninutos sc dcteormina 1n oxtincién omploando una lon
#itud dc onda dc 433 rru.Zn los dos cosos sa preparan blancos oon
los rcactivos para clizzinar el crror dohido a la S102 ¢uo pudiesen
contenor.La suma dc los vhlores dc SiC2,obtcnidos por la téonion de
tellade, cxprosndos cn ndic nos a4 final:iente 1o SiC2 provonionte dec
silicatos atacablos por 4cido olorhicrico.I2 soluoidn patrén do Si
02 quo so oupled pnrn ofoctunr 1n ourve dc celibrecién dol eparato
se prepnré con 1~ tdéenice sisuicnto:. Sc pose C,1003 g do patrén do
§102,80 colocr cn un criscl &c¢ Hlatino gue oontiono C,5 g dc oexrbo

natos dc sodio y do potrsio(rezcln fundento),so nescle ouildadosa-
uonte y lucio sc le agrorn (,5 £ dc rieacla fundonto.So fundo culdn
dosacnte,y una veg quc 1o zasa csta lissro-ada se deJn onfriar on
forrn lentn.Sc toim con nrun dcstiladn cnlionte hasta quo 12 solu-
bilizacion os totnl,cste solucidn sc pmsa a un ratraz aforado da

un litro,sc cnfrfa & 2¢°C y sc llcve & volunon.So cnf@sa on un fras
co parafinado.

2sta solucidén sc nltors ropidrrente con ¢l tienno.-

Resultncdos Chtcecnidos:

Lplicando 1~ téonicn propucstn preccdonteriento sc cfeotio 1la doter
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-zinacién coloriaétrica dc SiC2 on ruestras de cononto.Como valores

de corparacidén so tomaron los obtcnidos por dctorninncién sraviné-

trica de 8iC2 cfcctundos sobro las tucstras corrospondiontos do e

rontd y sisuicndo 1o téonica habitualronte cnploada on osa dotorni-
nocibn y dosoripta anteriornentc.BEn 1le Tabdbla XIX figuran 1los resul-

todos obtenidos ompleando Hare deotcrrinnr le oxtineiénm ol espootro-

foténctro dc¢ T11frich con ocuhctas dc 3C mn y £iltro nonocronntiza-

acr dc longitud dAe ondn 434 n P.

T4BLG AIX

Deteriiinneida colorindtricn dc SiC2 cn carentos

e 7 rucst. Zxt.

1 ¢,C6C5
C,2
C,005

2
C,2
0,005

3
c,2
0,C05

4
0,2
¢,005

5
0,2
0,0C5

6
c,2

; ,CC5
c,2

Sil2 siC2l:

¢,97
C,46
1,23
c,2°
1,15
c,2

1,C3
0,32
1,10
0,24
1,0"

C,"r"l

1,07521,7
c,16 ¢,00

Cclcrir.

19,6

24,7

23,1

2¢,5

22,1

21,9

21,"

sicerlz B @9
Gravir:.

21,1 1,5 17,1

25,5 (,8 3,1

20'8 2,3]1’0

21,5 C,7 3,2

21,1 1,0 4,6

21,1 C,7 3,3

21,4 0,4 1,5

Chserv.,

Sol.on HC1L
Sol.on MacCl
Sol.cn ICl
Sol.cn FACI!
Sol.on HCL
Sol.enlNaCII
Sol.on HCl
Sol.onNaCH
Sol.on ﬁCl
Sol.onNaCl
Sol.on HCl
Sol.cenlacCl
Sol.en HOC1
Sol.cnNacCnr

Sc obscrva ,cooparando los resultedos obtenidos por colorinetria y

por groviretria que los resultndos,son cvidentononto,dol nisno or-

den perc quo scric nccescrio peder mcjorar las doterninmeioncs oolo

rinétricas parn peder c.plenrles con 1le prdctica.rara olininar los

eprores cxpoxis mtnles dcobidos 21 cuploo de un espoctrofotbnetro

visutl cono es ol .ullfrich,sc ofoctunron dotorninacioncs con ol
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colorinectro fotooléctrico Lumotrén riodclo 402 E ompleando £iltro

nonocronntigador do 44C m]l.y tubo dc onsayo.

La calibracién dol niismo yn ha sido dnda y los valores ocorrespon-

digptos figuran en 1 Tabla VIII.-

Resultados ohtenidos:

Aplicendo 1o téonice Jropuosta para 1n dotorninacidén colorindtrica

do silice cn cenientos se cfoctuaron andliasis sobroe nuestras de co-

zentos.2n 1lag medicionos sc orpleo ¢l fotocolorfmetro Lunetrdén .

Los resultados obtenides jor celeritctrin figuran cn 1o Tabla k.-
T.BL. XX

Deterninacidn Colcrirétrica dec Si02 on conontos.-'

N2 ¢ =uestra Ext. Sic2 Ssic2g9s SiC2e%¢ E o9 Chsorvacionor
ag Colorin. Gravinr,

1 0,005 0,202 1,

)

55 21,1 Sol.on HCL
21,7 21,5 0,2 C,9

0,2 0,232 1,20 ©,6 Sol.onNaCH

0,005 ¢€,226 1,16 23,2 Sol.on I0%
2 23,6 23,5 (,31,3

c,2 0,237 1,22 ¢,6 Sol.enNaCH

0,005 ©,204 1,03 2C,6° . Sol.on HCL
3 21,3 21,0 0©,31,4

¢,2  C,264 1,4 °,7 Sol.onNaoH

0,005 ©,203 1,03 20,6 ~ Sol.on HC1
4 23,2 23,0 {,20,9

c,1 0,432 2,56  2,% Sol.onNaCH

Sc obscrva en 1la Pabla XX guce los valorcs obtenidos nHor oolorime-

trie son algo superiores C,2-C,37 cn nbhsoluto valor y 0,9-147 on

valer 221ativo con rospecto & los hallados por gravinotr{a.-
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Rosunen y Conclusiones.-

1)Se cstudian los antecedentos bibliogréficos sobre deterninmoidn
colorindtrioa dec Si02 con miras & su posible aplicecién en el ank -
lisis rdpido de cenentos.-

2)Se establecen las condiciones experinontnles éptimas para roali-
zar el nétodo del nolibdato do rnonio,fijandosc la cantidad de roao
tivos,tcoperatura y tioenpo,.-

3)Se estudia 1a posible interfercncia debida al Fe203 y al 2205,con
probando experinentalmente quoe tal interferencia no es de ser teni-
da en cuonta on la doterninacidén colorinétrica del Si02 on conontos
de la conposicién habitual,.-

4)Se efectia una tontativa para utilizer 1la solucién clorhidrica
provoniento dcl ctague dol comeonto on la doterninacién dcl residuo

insoluble.So comprobd cue on la doterninacién colorindtrica on la
soluoién foida,solose valora una parte dol SiC2,probablononte por-

que hay tanbién silicoe on estado coloidal quo no roacciona con ol
reaotivo molibdico.So ostudiaron las influencias do varias oondicio
nes experincntalos.Sec comnprobd juo solaronte evaporando 1la solucién
y disgregando lucgo el rcsiduo sc pucde doterninar la totalidad del
8102 por colorinectrin.

5)Sobre 1a basec do los antecedontes bibliosraficos y do 1as expo-
riencias ofectuadas sc proponmo una técnioa que pernito efectuar la

detorninacién del S102 de los silicatos atacables,conjuntanente con
la doterminacién dol rosiduo insoluble,

Se nleleron detorninaciones sogln 1& técnieca de R.Hodin y oon la mo
difiocacién propuesta y se compararon los rosultados con 108 obteni-
dos por gravinotr{a.La oconcordancia os acoptablo pucsto que el orro:

relativo poreionto no excede do 1,4.-
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