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mnomICCIÓN

La diversidad de tonos que es posible obtener con el Azti

de Prusiehhace que sea este uno de los pigmentos mas valiosos.
podemosconsiderarlo un ferrocianuro férrico cuya fórmula

seria:
[tucuman

La determinación del contenido en azul de Prusia de un pro­

ducto comercial podrá realizarse mediante la jeterminación de al­

guno de sus elementos oonstitutivos.Del contenido en hierro de una
muestra podemoscalcular el contenido en azul mediante la aplicas
ción de un factor adecuado:

F _ P N (Femme) 3 Fe4 ..RL_ ­
P A 7 Fe

La determinación de nitrógeno es más sencilla y rápida y

2,19

permite análOgamentecalcular el contenido en azul:

Pl! re(cm6 334­F l J_ 3 ­PAIBN '404
Algunas muestras contienen sales amoniacales que falsean l­

resultados,es necesario por lo tanto determinar éste.
La aplicación de isa factores teóricos al cálculo del por­

ciento en pigmento azul se ha observado que no conduce a resulta­

dos exactos.Esto se debe a que el Azul de Prusia contiene agua

de costitución y retiene siempre cantidades variables de potasio.
se han introducido por lo tanto factores empíricos (l)(2)(3) los
que multiplicados por el contenido porciento de hierro o nitráge­
no permiten calcular aproximadamentela pureza de un pigmento.
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PARTE PRACTIIA

obtención del pigmento

La constitución y pureza del Azul ce Prusia,principalmento

su contenido en agua y potasio ¡sponden dei procedimiento de obten­
ción. nos son los métodos fundamentaios:

su mítodo directo: una solucion de aal férrioa ue precipita
con tarrooiannro de potasio.

b) votado indirecto: al pigmento obtenido es do mejor calidad.

consiste an oxido: Las llamadas "putas blancas;obtonidas precipi­
tando una sal forzosa con terrooianuxo oe potasio.

Para obtener un pigmento de buena calidad es necesario cun­

plir las siguientes condiciones:
l) al precipitado bianco debe obtenerse virtiendo el ferrooia

nuro de potasio sobre la solución forrosa adicionada de acido,Pro­
cediendo a la inversa el precipitado ratione muchoHierro.

2) el pigmento deberá ser digerido con ¡oido clorhídrico o ní­
trioo hasta que estos acidos no disuelven nas hierro,de otro modo
el oxido de hierro retenido disminuye su tonalidad.

Los oainanuos las comunmenteusados son el cloro,hipoolorito,

claramo OLpotasio o sodio y olorhiarico,permanganato y bicromaio
de potasio.

Muestra l (4) se obtuyo agrsgando la solucion de ferrooianuro
sobre la solucion do sulfato ferroao,ambas anfriadas a 14‘0 y con
agitacion.so añade agitando continuamente ol olorato de potasio y

se eleva ia temperatura a 95’c,se agrega entonces ácido clorhidri
co y sa continua agitando a eaa.tanparatura 4 a 5 horas.

vuestra z (o; sobre la solucion caliente de suitato ferroso ar
oidulada con sulfúrico so agrega 1a soluoién de terrocianuro de

potasio y ra'piomnta ae agrega dicroms'uode potasio'agitando y
manteniondola temperatura lo mas alta posible.

vuestra 3 se obtuvo agregando una sal de alusinio,se forma
así un ferrocianuro de aluminio qua queda intimamente mezclado y

la da un tono rojizo.La solución de sulfato ferroao adicionada de

sulfato de aluminio se anadc el ferrocianuro de potasio.La oxida

cion se efectua por olorato de potasio que se descomponepor ácido

"(tv-1 co
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vuestra 4 (6; se obtuvo por el proceso directo.La solucion de

Íerrocianurn de potasio acidulada con clorhídrico se añade a una

solución de oñoruro férrioo,nmbas calentadas a temperatura de ebu­
llición.

Nuestra b Azul de Turnbull. a la solución de sulfato ferroso ar

oiduiada con clorhídrico y calontada o ebullición sc agrega una so­
lución de ferriciauuro do potasio.

En todos los casos los prooipitadoo obtenidos se dejaron re­

posar 24 horas,se decantaron las aguas madres,laVando así por de­
cantnción treo veces y oe filtro por Buenas:

Analisis del pigmento

Determinación de nitrógenoïo,5 gr. de muestra en un balon Kjel­

dahl se calientan ocn sulfúrico concentrado y sulfato de cobre.

cuandotodo el pigmentose ha destruido se on!ria,diluye.so coloca
el balon en el aparato de destilación y luego de neutralizar con
hidróxido de sodio al 4o; so destila recogiendo sobre una canti­
dad medidade ácido sulfúrico 0,1 n. se titula el exceso de ¿cido
usando rojo de metilo comoindicador.

Determinación de ?errocianuro:o,5-o,e gr. de pigmento con 50 al

de hidróxido ae potasio al lOfi,ao llevan a.obullioión suave por es
paolo de lo minutoa,se entria,filtra,lavando cuidadosamenteel til­
tro con agua.so lleva oi volumena loo ml. se neutraliza con sulfú­
rico y luego ae añaden treo ml. de sulfúrico concentrado.

se titula con permanganatode potasio 9,1 N en frio hasta colo­
raoián anaranjado.

para la determinación de ferricianuro,ge procede análoganento,
agregando luego de la destrucción con hidroxido de potasio y cuando

está en ebullición,solución saturada y fresca de sulfato ferroao
gota o gota hasta que se observa que el precipitado se oscurece

poríormaoion de 05Fe2.oFe. hidratado,oe considera entonces que

todo el ferrioianuro se ha reducido se entria,tiltra y determina
ferráuianuro tatal.

Ademasde'pigmenio azuln en una muestra común se determina

generalmente humedad,sustancias solubles y residuo insoluble.



Humedadse determina la perdida de peso en estufa a loE’c duran­
te dos horas.

sustancias solubles 3 n 4 gr. de pigmento en notre: aforado de
250 ml. con agua.hervidn y enfrinda se agitan varias veces y lu.­

go se deja en popoeo 24 horas. 100 m1. del filtrado se llevan a se

quedady luego a estufa a lob'c.
Residuo innoluble. 2 - 5 gr. de pigmento se tratan con ácido

sulfúrico hasta destruccion total del pigmento.se diluye con 200
m1.de aguags. hiervo para ooluhilizar el sulfato térrico y se tii
tra por papel de poro poquaño lavando hasta que no dé mas reaooián
de hierro.El insolúblo se oaloina en crisol tarado.

DISCUSICN 215 LOS RESULTADOS

¿demás¿o las cinco muestras obtenidas en el laboratorio se

analizaron siete muestran algunas de origen axtrangero y otros de

fabricación nacional.nos resultauos obtenidos fueron:

pigment. origen. Hi- F lg; gerrocg Ferriofi 9 ¿gg

1 ¿”3‘-msk'“ 15,8 6,3 26,7 11,2 3,5
2 6rd. 6-:0+'q 25,7 4,2 o? 1,7 4,5
:5 (ar-¿4."wn vw. 21 4,8 47,3 5,7 4,9
4 ninos. 21,2 4,7 52,4 1 4,7
5 Tuznb. 22,5 4,5 525,6 2,1 4,4
o ¿pelea 27, 5 5,5 45,9 14, 9 4, 4
7 main. 25,8 5,9 60,5 1,2 4,1
e meno. 30,5 3,3 68,6 ‘17 25,7
9 holand. 30,5 3,5 63,7 3,7 3,7

1.o Alba 30,7 5,9 66,9 - 3,8
ll naaa. 23,2 4,3 55,5 1,4 4,4
12 peso. 23,1 4,3 55,5 1,7 4,4

Todos los calculos están hechos sobre pigmento libre da hawai­

dad,suatanoias solubles y residuo inaoluble.

El factor de nitrógeno ae caloulá no aolo en base a los datos

de nitrágono sino tambíenol correspondiente al ferrooiannro null.

do.se observa que ol factor así oalouládo,oa mayoren algunos ca.

aos que ol que resulta de considerar el nitrógeno totn1,debiendose



lo atribuir a presencia de nitrógeno amonieoal.

se observa que el instar ¿e nitrógeno varía excesivamente y no

se Justifica su utilización comoíndice del contenido en azul de

un pigmento.

CONCLUSIONES

l) De acuerdo o los datos obtenido-,ooneideranoo que no es po­

sible determinar exactamente en una muestra problems,el contenido

en azui de Prusia mediante una determinacion rapida de nitrágeno.

2) Dado que las propiedades mas importantes para un pigmento

son su poder cubriente,poder oolorante,etc. y de menorimportancia

los resultados del anílisio químico,este podria quedar Limitado n

impurezaa o aareaafloa Que suelen hacerse en el azul de Prusia,por

ej. pigmentosorginicos,sustnnoies aolubles,reaiduo insoluble.

3) Pigmentosobtenidos en el laboratorio,en condiciones espe­

ciales,presentan diferenaias que conducene investigadores e atri­

buirleo diferente estructura y composicián.Pigmentosobtenidos en

le industria,preeensarnn,Lógicamente,diferenoins mayores.Porsu oe­

racterietioa de pigmento(¡epartícula oaioidal ,1noluye casi sien­

pre otros sales presentes en lao.aguao medres,princ1palmente los

oxidanbee,que no siempre pueden ser consideradas comocargas.
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jNTRODUCCIOI

Lu divereldad de tonoe que ee poelble obtener con el Alu).

de pra-h, hace que en ¿ete uno de loe pimentoe másvalloeoe. Su deembrl­

niento ee r-nnte e 1110 en me Dieebueh, fabricante de colores de Berlin,

prepa-uno ¡me leon de decidi-¡11h. tub una eolueión de elmbre que ere un

pocofemgirúee y el agregar potue pare neutralizar le ecidee obtuvoun

preelrdtedoml. ¡meeting cun podiaeer le eme, encontróquele po­

teen ¡»mente de reeiduoe de aceite mind, obtenido. deetilando hueeoey

ctm “term eMule- conpata-l: contenh entonceefemohmro, compues­

to. me enetencie Dleebeohno podfe mpener. Poeterlonente llegó e produ­

oir eete Intern a voluntad, pero guardó el nox-etc han 1721.en que Wood­

sud, qui-leo ingl‘e, lo reveló.

El ml de puede ee un pigmentode extraordinerlo poder

colon-ente:e peeoe uuelee oolom lO veoee¡le que el ultra-Ir; ein enbur­

go ee de pocopoder nutriente lo que hnoe que ee lo uplee en pintum trene­

lúeidu. Enun pndute m1 como, casi negroy mandoeetl en me deee­

cede preeente reflejoe oobrleoe conoel Indigo. Paiva-tudo, el eeeite pue­

de eer .pleedo omo negro con un eepeear suficiente, el agro asi obtenido

ee ¡perla- e todoe en profundidady brillo. Meuledo con pisantoe blancos,

prom“ eeulee que ven, deede un ¡sul-cielo frenan n30 vez-dose,baste un

eeul eeel neu-o. Sanny napa-tant" loe pda-ent“ verdee obtenida precipi­

tlndolo conjunta-ente con amarillo de ero-o.

Entre loe pigmentoeque ee enmentm en el neroedo, pre­

eentdn diferencia de tomudad, lo cual ee debe el proceeode fabricación.

///o

- -—__J



¿ei ee dietinpnt Amide Mein oeourey roJiee: sauna, color eeerede;

yHiJm-iblen.Unemlobteninodeuneeede pnririoeeiondel geo, eeeonoee

me el nutre de Guebhny contiene general-ente eelee de nonio. Por un).

de Berlin ee entienien mezclande un]. que contienen sulfato de bario. hub“!

puden oonteneryeso, hidrato de nlminio, arcilla y “dele conodiluyentee.

Bajo el nombre de Azul de Huber-oeee conoce un azul con un contenido de terro­

cinnnro ¡incieo que le dl un tono violtceo. Lee ueolae con litofión ee comun

bajo el nombrede hodeblnu y el m1 de Chine ee una neeole de Azul de F‘meie

y óxido de nino. Le presencia de ¿etoe agregada en un pigmento no ¡neden por

lo tanto coneideraree comotaleiticncionee, e pour de lo enel intereee dede

une determinada calidad, determinar en contenido en Am].de Prueie.

El. un]. de Pmeie bien preparado y puririeedo por une pro­

longada digeetión con ácidos, ee presenta comoun oonpneeto million de pecpie­

dedee bien definida y no einileree e ningun otro eepeeie quiniu (ea: poeee

loe pinto. unlee inorgánicos). Se lo obtiene cuandoee trata une solución

de terroeimro de potasio cal une eolueión de eel ren-ice. Tamen ee lo pue­

de obtener andamio el precipitado que ee obtiene el trnber une eoluoien de

ten-ocienure oon une en]. ten-eee. Podenoeconeiderer, entoneee el en]. de Pen­

eie cono un ferroeiemro rex-rico, que eorreeponderie e le female:

[RRHH] Fe
3 lo

Mansion-e eee el proeeeo de mou-eeuu, el een].de Fru­

eie ee preeente nie-pre con eperieneie ¡nou-te. En ineolnble en loe ¿oidoe di­

Mdoe, loe common-Moelo nacen. Calentadoe due temperatura ee onde y

transforme en “no Nrrioo non desprendimientode ¿oido oimhidrdeo. Beeu­

neeente eeneible e loe nom. que lo deeoonponenen ferrociemro elcolino e

hidfiddo “reino.

///.
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Deacuerdoe eu comutucim y propiedade- me que la

determinacióncuantitativa de algunode ene 01-ene- constitutiva noe per­

niurdn conocer e]. contenido cn un]. de Prusia de un. meet".

Ledetonanteth de Fe, 11m muerde, deetmción del

Muente, eolubniución del hierro comocloruro o Innata y lu determinación

por ¡»magna-trim De].cantando por ciento de hierro ee ¡modecalcular el

contenido en azul teórico mitipucando ror un rector.

¡ai-i. [FeCCIÜ 1 Fe6 3 l. _Ft: -
7 Pat Fe

Le deterdmción de uta-6pm ee ¡(e sencilla y rlplde y

noepenita mom, ¡diante n mapueauan porunrector,doteminnr
el contenido en emi.

F h nu. {Melo¿JJ rou
l. : 3Hka

1° Pet ll

Untercer valor, ner-h el contenido en 16a terrochmro.

Le detenimoifln por “¡1011- ¡nodo apropiadonoe permitiría calcular el.

condado por ciento en 16a terrociamro que multiplicado por el factor ede­

ouadonoe dl el contenido en em.

F. P.H. (Pda!) 6] 3 Ye‘FJCpÍ:
3 a". [roman]

Locnulo. tecnico. en genera no corre-panda; h ocn­

: 1033

posición teórice, contienen nie-pu que en en cuponicion. m contenido en

que mie segúne]. procedimientode obtenida del pis-onto.

sigan51m (1) .1 contenidoenqu. M . nooo
vertepnreloe seul-ede Prueieypcre el un]. mroentre 5,5311 S.

Poleo-Jonu: (2) dm 30 e w S de que rectas“ e ¡10°C

///.



para azul de Prusia y para. azul acero 10} a 11.1.

Análisis mandanos de uul de Prusia vuelan cui simpre

la prouncia do potasio. El contenidoon music varia “gún Eibar entre 9 y

121; ¡Olot-Jony“ dan Valores do 19-35.

La ¡anuncia do agua y potasio comoconstituyentes norm­

ln de los azul“, baconque la Aplicaciónde un factor teórico dé datos falso.

on 01 cálculo del contenido de azul.

¡1ra el Fe se uplicn el factor 3,03 (3) me no corresponde

al. “úrico y que u bus en un trabajo do Pur; y Costo (The Andy“. 21-225.

1896). Soba la determinacióndo ‘lt. factor, existe un trabajo reunido por

la 2.0. do Cairo, quen prepom para [actor de Fo el valor 2,93 no muyalojado

del vano:-uunzano (a).

En o]. factor de h no han observado divorgenoiu mayoreo.

El factor que figuraba en el A.S.T.h. de]. ano 1933 era ¡“lol oa o]. nino quo

utiliza cumm-(5). pum-1m. A.s.'r.n.año1939 cum. n ractor teóri­
co 3.1.04. Nose monta-6 ninguna aplicación para 1a introducción de Coto nue­

vo vdor.

La presencia de potasio oleva el valor do los factor”,

unidades. para lo. posibles compuestos“nico-potásico“

r1 g [Fe (01%]3 Po“

:
18 N

F2 ._. [Fo (cn)6]xro _
' 3.651

6 fl

r3 = [te (cr.)6)sxereh ­' 3.798

í ’11"F - Fo (CN) Po!
lo " 2—3_6-: a.”

13 N

///.



hmmdomdmmmdmwaluhb
torno.

“a dotar-imita: do ren-rociaer cmo ¡nodo pm valen-ar

un pinto la aplica Villamena (6), introduciendoun valor npirico, y n­

plu segúnn tuu dom1 do FN.“ o unl dc Tumbullunvalor dilema.

no chauu“ nabo:-consideradon nba. mln do una composiciónidéntica.

Hamldommmn, amuebtmidonplrtirdounalo­
lucióndo tel-riciner conunanl roma u meant. ¡1 milicia conoun

tor-rocier {GI-rico.Estudio.rulindoo porAbaniBhath (7) damos­

tran quoonto- doa cda-punto. tienta a una «¡posición idóntiu y a adquirir

una für-¡1a intel-India. Durant. ln precipitación do un]. do Fruit, tien. 1n­

gnr 1a reunión do ionn forro-oo y algo do ron-101m conoresultado de

un mix-reducidaparcin, lo nino mm ¡1 precipita:-ami do I'm-null.

En eonnocucgeiaubos.asu1n donde]: siempre a una cmpodción, no pura, on­

tro[Fo(CN)J:¿Maní .
“o. diurna obtenido.por Rayo.Xcontinua muda 6.­

u teoria ya queantro do lo. limit.“ de 1a upon-im lo. resaltado- coin­

ción (a).

Justin-Kun" (9) en onbio, minado“ un los un]... oo­

lnblu obtenido-haciendoactuar leido utilice, ccnaidorln distinto. a qbo.

mn“. El “ul de Pra-icnuria1. nl rin-ica dounleido terrateniech

y 01m1 dommm 1a ¡al forro...

Si bionlo. Moto. doduconpooioión¡lo-11m coman

damn a la turn-cióndo tel-raciner o man-ando“tried, "to podriadebes­

u a una outiduoióndel hidróxido{moco a emma do].torrieianu'o, india­
ta a su temida.

///.
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MencionaEmelm y Anderson (10) que u partir del azul dd

Push n chun. (autom cuandou lo dom-ponecon(2330011.):y tarro­
oimro mado u lo trata con mua. Sin embargohemosencontradofordcianu­

ro hirviendo con HGMen la mayoria do 10a casco: ¡610 dos de las 12 mootras

analizadasdierancamente fomentan, en las. denia m contenidocn terri­

eiumro vcd-1th negando hasta un 11.S.



Dossonlos “todosWa an1aout-asiands].
astillas Prusia

s)W: sstrataun soluoihdss01(GI-rios
con tsmoiamso ds potasio ss obtism un manso prsoipitado da color asu).

quaasada s1 puto ds vista coast-cial no ticas pan valor.

b)W: pot-itsobtonormas da¡ojo!

Consistesn cuidar las llanas 'pastas blancas“, obes­

nidas “pisando unasal {sn-osaconromina-o ds potasio.

om untipo dadods pinto implicaobserva:tacto­

rss aooasoriosaamsnosqui-nosronda-sata“, losqssinnwausltus- ‘
noda).precipitado,mmm supsrtioialssds lsts, 0to. msn-ricm sa os­
to mudo:

1) Principal-nt. 01tipo ds andan M0.

2) Proporciónds los ingrsdisutss, aspsoialnsnts los osi­

3) Ganancias, t-psraturs, nlaoih doagitación y

otras caldioionssfisicas. omoduracióndo]."poso su." qitaoih y oddaoih.
L)Esplsodsssnosouidantomsslrsm tokio-sata

y 1.aintroducida ds tanto ocioso colo ssa posibls an 1.a“Reik.

Loccuantos als mata usadossons1 cloro. hipoolo­

rito; oloratods potasioo sodioy clorhidrioozso usa tennis manto y

bici-ano obtsni‘ndosspipatos quooontisnsnhuida hidratadosdo ¡manu

y oro-isos.

///.
A.“ .­



(nisiquiera son el método.ploodo, oe accesorio, paro ob­

tener un precipitado do hem calidad, ¡suplir las siguientee condicion“;

1) El precipitado blnnco, debo eor obtmido vertiendo po­

oo a pocool terrooienuro de potasio cobre le solución de hierro, adiciona“

do ácido. Nodebe pmodoru o le inversa, sino el pnoipitndo razonar! ¡ron

cantidad do terrociumro de poteeio.

2) Pm obtener un aun obscuro, de un tono puc, oe no­

ooeario diga-11'10con olorhidrico o nítrico, hasta que ¿noe ácidoe no dimel­

nn ¡lo hiom. Dootro nodool azul rotondrl Ii.an óxidosdo hierro quedie­

Iinuyon eu Amanda.

So melo agregar substancia- extrañu, omo almbro, quo

tom un fox-milano do ¡“ninia quemodointinmnto anclado en todolo ll­

oo y probable-ontoformado peru del retimlo cristalino del azul. ¡"aralo.

¡mludeprilerooaudodeeenpluuupnrtede ¡lumbreporoiutouoohom
tee do mlrato do nom: loe tipoe ¡Se coma... uno parto do almbre por dos

o tro. do mltato torreon.

Loobtenciónoe baetante dificultan requiero inetolaoio­

noo grando- yn quo hay cmotrabaja con solucione. muydilufiu. ¿deals por su

entreno ¡redo do times requiere ¡nabo tiempopor. “dilema, eeto hace o].1o­

ndo y filtrado, opemioneo tedioou.

Dola ¡"otros para "te trabajo, sólo dos eo consiguio­

ron on el oo-oroiog un; do origen Hound“ y 1o otro ¿Monnidonu. Noexisto

prácticamenteoferta on plus. Gracia o lo gentiles. do ¡»room vinculada a

“brian do pintura, Io cart-ignoranunamostra d. ÁpIOIIloWiganextrth

ro; una Illa-otrado Albado origa: mind, y otra do Maoiorlni. tmbiln do

fabricación nacional. Mula, doommm mo origen eo desconocen.

///.



Sa papal-ara: m al laboratorio cincomostra, eligiln­

doee antro loa procesos induetrialoe, aquella que representen loa tipoe ná.

oonmoe on al mercado, ee decir treo meetrae eo obtuvieron por al proceeo in­

directo usando omo oxidantes 010 K y CIB; diera-Ito de potasio; CIUBKy m3]!

habiendo agregado (SLL) 3A!2 a 1a eolución do sulfato ferro-o.
Mania ea obtuvo una ¡nostra por o]. proceeo directo y

una de aan. de Turnmn.

5%"ng 1. (n)

L5 gra sehr-Jugo en 380 ¡1. de agua
aeentriaalzc yeeagregaagitando

56 gra Fe(CH)6K‘. en 3KJ ¡1. da agua
todo ee agita an un recipiente de 5 litroe y ae agrega lenta-ente al cuidan­

te.

3 gra 6103! en 30 nl. da ama
aa agita 10 nimtoe, ea eleva 1a temperatura haeta 90 C y oe agita continu­

nnteporeopaciodehaShor-a.

Mi (12)

LL-gre sobran: en 31.0al. de ana
caliente ee agita baeta me eetl bien dimelto, ee agrega

1.,5 gra auna: concentrado (2,58 al. D 1.8:.)
agitado eontimnenta ee vuelca 1a eolnción de

A5 gra Fe(CI)6Kk en 3M) Ill. de agua
Convieneproceder ripiduente para obtoner un buen pipato.

E).maipitado blanco ee onda (¿cuente a1 aire, ae le

agrega en constant. agitaoih:

21 gra San: eoncmtrado 'y 7,2 gra Cr207l2
111.



La temperatura a 1a cual eo realiza toda la operación daba ser lo más¡la po­

sible trrtando de mantenerloa ebullición.

MUESTRA

Con tono rojizo y bronceado moderado, ao anti-no añadien­

do una sal de dminio.

27mSUFoJHO en aah-1.40.3...

se añade agitando: a 2

hgra(SO)A1 on 2001111.403“

Cuandoestán bien mzcladgaaaozwga lenta-nu:

22,7 gra Fo(CN)6K Il 20‘: m1. do agua

todas las soluciones deben estar a 16‘0.

La oxidación se efectúa por:

1.a gra CIC K

agregada o la solución “stud. de:

11.:. gn a. no n (7,9 ¡1. o 1.1.2)

Se nova a ebullición suave y,“ mantiene a esa temperatura durante A horas.

. 17%?“

(¡bt-nido por mundo directo (13).

10 gn de ¡.(CNMK al 150 al. do ¡un

una vos“molto. u apagan a un: aoluoih dos

2.1.9161}! on hLCll.d0lpt
Senomunnumhon.

6,5;¡140011'0 en suman“.
Se odian“ a ¡MPCy ooInch conla soluciónanterior montado 15 oballioión.\

Lanach n diluyo conqu trio y oo deja reposar.
///.A Í



“uldethll.
12 m 80 Fo on ILOal. de son

u agrega a una solución conmutador

2grodoCIH In ¿baladqu
n “llanta a ebullición y n añado:

lc gn ¡.(CHMK en solucidn al. 1.oí
3

Lospinto- obtenido.porcuan delo- nuodouan­

teriores ao dejaronreposar 21.hora, no “cantaron lu uuu num, lavando

luego por Mantath treo veer con ¡gun fria. El una de].tercer lavadono to­

ni: "acción leida.

m precipitado¡o tutró por ‘uclnr y no m6 a “turn a

80°Cdurant. dos bom, ¡3111"de luegoon ¡Onoto do porcelm.

///­
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__._.;_mscvsw 95 mg

WWW­
Para 1a dotaninacibn do nitrópno en azul da Prusia aa

capi-a ol ¡todo Kjaldahl-Culnin‘. Poca. aan laa Variante. ¡tua aa alacant-¡ron

an 1a aplimidn da esta alzado.

la: a Bowl“ (1k) diagonn a1 pis-auto con leido aum­

rieo a1 qua han apagado uno. u. da sulfato do sodio. A1titular al amoo da

anidan an a1 anulado nom-Jan nau- al. ¡“todo dal IK y 1033 an lugar dal ra­

tomocon“Wo deodio.

Sent. (15) daaoriba al ¡“odo origina]. con (¡Hgo au ami­

valam an H;utilice, amando tubiin al uplao da sulfato da cobro.Fa­

r. la titulación dal (¡actuado cup]... BCN.0,1 Ny rojo do ¡culo cono indica­

dor.

En al. aniliaio do laa mostra. ao n06 sulfato da cobro,

okt-aim”. una destrucción duda dal. pipanto (15 minuto.) aún con calenta­

miento cum. En al uplao da IK y 103Kan 1a titulación da 1a acidos no aa on­

contróventaja. aobn 1a (¡nominacióndirecta “Moa. por lo tanto ¡ata
últila.I)mms

Conoalguno. aula- do Prusia concisa-I nitrógo'no monic­

oal add. dal rat-rocilnioo,mi malaria «¡at-minar“to. El.pipa-ntecolo­

cado an al balón da destilación aa alcaliniaa con ¡alusión da HOlaa]. 10! y aa

destila ucogi‘ndoaa al amoniacoaobro sulfúrico.

b) .‘i a

Para Mollina: al nitrógenoaniónieo aa tituló al tarro­

///.



Se puedenear el notado do salut-llum (16) cmocon-io­

to on «componer ol pigonto con HUKal 101, optar, filtrar y (¡nominar ol

forrooianuroon ol filtrado, cuando conun ozonodo pome do potasio

on soluciónacético: ol excesode pomo.ch u titulo iodcn‘tricucnto.

Se ¡recodo del siguionto modo:¿,5 gr de mostra ac tra­

tan con lo co do Hu! al 10%oo agita y filtra, 0.olava bien, el filtrado co di­

luyo a ¿Lt cc, se ¡gr-934m15 oc de CIBencontrado y ¡.5 cc do mato do sodio

c1 50‘, co ¡ma ol pomanaanatocon agitación constante hasta. solución roja

y toda turbidez desaparecida. Luego10 co de IK al 10%, co esperan tm mimtoo

y titula c1 I2 liberado con 8203!“ usando almidón comoinundar.
í-‘uodeusara tubion 1otitulación dinch ocnponme

to en indio culmioo hasta coloración anaranjado(debida al ana-illa del terri­

cianuro y al púrpura del pcmanganato). El punto final no oc tan “oil do ob­

servar comoon la myoric do lu reacciones con pomngmto, puro ocidnlmdo

comunion-ontopon "itu- lc ronccih docanasta. inolubloodonm­

co quo «turbina, oo “cil ver ol paqu- dc una coloración vol-do(debido o un

tinto uulado quooo eboem cl acidulu- la coluoidndo tot-rocich y c1 nu­

rillo del ferrioiumro quo co n tor-nudo) c un mamando noto on ol punto ti­

no.1,.Locvaloro. obtenido. por titulación directa con pomnpmto moron un:

comer-dont... ¡loao! lo. quo obtuvimosaplicando ol ¡“odo Welt-Rucci. Pro­

bnblncnto no oo consigna«1m cazando lo cocida del torricicmro cobroo].

IK.

2 Fdw)“, } 2 IB ‘=,2 h(CI)óflk 1. 12
Si bien controlandola acidos, lo rotación n ¡rodan do

dencia a izquierda, la presencia de ácidos minero]... favorece ol proceso ro­

///­



un­

vereible tor-Indoee I e expeneeedel terricimro, ¡dondedel proveniente del2

mento.
Intereee tanbien conocer ei durante le anidación de lee

'peetee blancee" no ee oxido algo del ferroeiemro, ¡donde en el aeul de ham­

bull ee debe conocer en contenido en terriciemro. Loe terriciemroe neceionen

con el IK poniendoen liberted 1. Beta sección ee revereible y no ee podrh ee­

pleer ei no ee logren cupletcr le reacción lc que ee hace medianteel ¡grego­

do de une ul de zinc (17). Tembidnpuedendetemineree por reducción del terri­

cianuro e Iarrocianuro con eoluciCn de sulfato ferroeo: una vee deeconpueeto el

pigmento con HCKee lleva a ebullición 7 ee egrege gate e. gote le eolucidn free­

ca y concentradode eulrato ferroeo, Mate que el precipitado verdoeo de (Ho);­

peee e negro por formación de 03Fe2.Cl'-‘ehidratedo; ee coneidere entoncee quelo­
do el ferricienuro ee ha reducido, se enfría, filtre y determine terrociemro

total.

Se ensayo en unoe pocos ceeoe y cono ampliación, le deter­

minacióngreeimótrice de ferrocienuroe, baelndoee en la ineolubilided del ferm­

cienuro de pleno y en trenefomoión poeterior en eulnto de plan. 3'71producto

de descomposición del azul de Tmain con HLKee filtra, ee lave bien el ¡mieipi­

todo y el filtrado ec uidula con ácido acático. Se agrege m frio eolucibu de

eceteto de plomoen exceeo. El precipitado ee filtre lavando vurlu vecee con

agua. El precipitado de ferrociemro de r=lonoee me c estufa e 110167ee peeó,

cnlculindoee loe resultadoe en base a eete dato y cemperámloloecon loe obteni­

doe por penugeninetrie se obtuvieron datan altos, poniblementeel precipitado

retiene ¡fue ( no ee encontró datos en le bibligrafle). Se deetruyó entoncee el

precipitado con su‘ Nrico y ee deteminó ol plomocomosulfato. Loe datoe obte­

nidoe para un pigmento que contiene 68,6%de terrocianuro (promedio de loe detoe

obtenidos por pemangnnimetrll) fueron:

//.
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Puedo comoterrocicmro de plc-o a 75,1 í y 71,5 S

68,2 S y 67,5 S

Otro pipento me contiene 16,9%de ten-octh y 11,21 de

Pecado cano enlrato de plc-o z

tes-riciner ee obtuvo1.5.“ de rex-tocaran.

Ledetalla-ola: de terrlclenuro debehecene pude nm.­

eidnde intentar-reclaman, confio enmedleelcnllnoyelnlncndoelemeo

de li C por ebullición. 2 2
2 2mmm­

Cuo desde de pin-nte en une mestre cuán ee encuentre

general-uneM, mtenciu soluble.y residuoineolnble,deber-lndeteni­

nme Cato.pere podercelular lee (¡ctm en bue e lee datan enditieoe.

LSJJI. considere ¡needed le pirdicle dc pocoen eeture

durante doc born e 105‘0.

En Berl, Lunp, D'Ane(18), dice que el contenido en que

dal seul de Prusia ee puededividir en: que de constitución, de hidratación y

humedad.Ente filtlne le detenlne en eetute llO’C. Uncalentamiento ¡le prolon­

gadoproducepanza. de p.00 m, y ee necesite tree a entre bom pare lle­

gar e constancia. Se hicieron determinacion”c t-pentum mon” 120°C

y ISO'C lleglndoee tanbien e velan-ee constantes luego de nie de doo bom de

calentamiento, no ee observó¡puente deecupoeiclh del papelito nl olor e cie­

mro.

Loc reenltedoe obtenido. para el plpento ll' Ommm

5,1!

8 S

e count. de peeo 11 S

ZhreeIOS’c

e 12°C ncmt.depeeo
n 1506

Conelplpentol'l:
2 ha. e 105°c 7 s

//.
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a 120'0 a const. de peso 11,1 Z

a 150°C a conet. de peeo 1k,9 S

DüeMLQn ge ineolublee.

En la determinación de materias ineolublee ee nplea la

deaconpoeicidn térmica. Uncalentamiento excesivamente fuerte del pigmento ha­

ce que el hierro quede ineoluble y no pase a eolución a1 tratar con 61Hy Br

obteniéndoseaei atea faleoe. 2

La deecmpoeición de]. pigmento con ácido sulfúrico, permi­

te también determinar laa cargae que mueran encontrarse en el pigmento: ir­

cilla, yeeo, etc.

DESCRIPCION DE LOS HSTODCS WILIZADCS

mas 2 gra de sustancia ee colocana eetuIa a 105°c

por eepacio de doe horae. La disminución de peeo obeervada ee expresa para 100

gra de pimento.

La htmeciadobeervada en loa pipentoe por noeotroe analiaap

doe varió de un 2,1 a 8,1 X.

WM: 3a l.gredepigmntocon100ccde
agua hervida y enn'iada, ee paean a un natraz atar-ado de 250 co, ee lava varias

vecee eiempre con agua herrida y enfriada llevando a volunen, ee agita y ee de­

Ja en repoeo 21.hre. Se filtra por papel de poro pequeno deeeobando loa 50 cc

prlneroe, 100 cc del filtrado ee evaporan a sequedady el reeiduo ee eeca a ee­

tufa a 105'6. Si el reeiduo tiene color azul, ae tuna con agua fria, filtra nue­

vamente y evapora.

Todosloe pianth analizada revelaron contener metanó

ciae eolublee siendo el valor minimohallado 0,3! y el mimo 6,95.

//.
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W: ¡osa-sdepipsntoennsodemco
cubierto con vidrio de reloj, ss cuan con 20 oe de mimi-iso concentrado, ss

hierva aunq-ente hasta que e). ¿oido asu incoloro, es «¡n-n, se añade 1 oc de

nítrico, y calienta "mate. Ss «¡n-is y oe agregan200cc de agua, se lleva

s “¡aluden por lo manosuna hora para favorecer 1a solubilisación ddsuu’ato

“¡Tico (mees lenta. Se snfda, filtra por papel de poro pequeño, se leva bien

hasta me los lavados no dm nsooión de hierro.

El papel se pasa a un crisol tarado, seca oaloina y pesa.

En general las maestras anslisedu no contentos residuo

insolubls, s excepción ds 1a mostra ¡afines-o7 que contents 0,5! y 1a nhsro 11,

0,3".
: 0,5¡rsdemostramunbalh¡Jal­

dshl, linpio y coco, se calientan con 22 co ds sulfúrico comando, y 1 a 2

grs de sulfato de sobre Ma (mea1 ¡oido no manos trues de asu].de Prusia.

Se enfría y diluye con 200 co de agua, Se coloca e]. m s1 epststo de des­
tilación, y re añade alrededor de 9Cco de "un hOí 7 ss destila recogiendo

el destilado sobre 25 oc ¿ie sulfúrico 0,111. Cuandohan destilado 60-1“) oe se

corta 1a destilacifin y ee titula el exceso de ¡oido don hidróxido de sodio 0,11!

usandorojo de metilo cono idiosdor.W' 0s5.os8F.d.M°
con 50 oc ds 80Kal 101, ae llevan a ebullición nave por espado de 10 limtos,

se enrria, filtra, lavandocuidadosa-antea1 filtro con sans.

5. lleva ol volmsn a 100 eo, se mtraliza a1 tomado].y

luego se añada 3 oo ds sulfúrico o encontrado.

Se titula con Hui;K0,1h' en frio hasta colocadas aman!­

Jadl. l.

1 oc de uno: 0,1! n 0,021185grs ds :errocisnuro.
//.



Pm 1a dotar-inunda do romania-o, n procedanulos.­

nnto, ¡negando luegodo dosconponorcon ¡bl y ¡tuu-u o.“ on animada, oo­

luoidnsaturaday rm“ do sulfato termo, ¡ou a ¡ou hasta quou chun-n

quo¡1 precipitadou como (3 a l. oo sonmadonna).
Setitula ¡mu-mn conomt” obtenido-o 01torreon­

mrotom: h (112ml; doln dosabundan“ dl W 01contenido
on ron-101mm ya que 01 pue molocuhr u 01 mino.­

///. ‘
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DISCUSION DE LOS RESULTADOS GBTZ'ÍIINS

FHM en01“giant- culdrolo. valora obtenidos
en1a«mua delly los doforroy tara-101m.

W ong-n nx , .5 ¡rm-of Fu-ricijígH

1 (una. ¡»r 0°, KW” 15,0 6.3 38,7 11,2 6,5

2 mi“, ¡mi ¿z "a K2 3,7 5,2 57,0 1,7 ¡”3

3 (om fur. CW“ 'J": H- 21 5.a 1.7.3 5.7 ¿.0

1. “directo 21,2 5.7 52,5 1 AJ

5 rumn 22.3 hs 55.6 2.1 ¡»k

6 Apolu 27.5 3,6 1.5.9 1:..9 w.

7 Hue. 25.8 3.9 69.3 1.2 ¿.1

o unn-1o. 30.5 3.3 69.6 - 3.7

9 Hound. 30.5 3.3 63.7 311 3.1

10 un 30.7 3.2 66,8 - 3.o

n ¡Jo-em. 23,2 ¿.3 55.5 1.a. w.

12 Besame. 23.1 ¿,3 55.5 1.7 ¡»la

Todo. lo. clleulos eeuu-¡inchescobro gig-Into libra do

Md, astucia. ¡alan-¡,1 residuo111.01%]...

lic-oocalculadoel rectal-d. nitrógeno,muólocnbma

loadato-doNtotal, sinóhabia; el mom-ute al tomcimro hallado.

Sonba-m queonnacho.pinto. 01 factor calmth ui, o. layer queol quo

///­



resulta de considerar el Ntotal, debiéndooolo atribuir a presencia de N amonio­

oel . ‘e‘ntree muestran esto ee evidente, pues los valor“ de loe factores que re­

sultan de eplioar loe detoe de N eon lona-ee que el teórico.

Sobre el contenido en terrioienuro ee presentó la dude de

ei no ee produce oxidación el hervir el ¡remoto de deecomaoeicih olooline en

presencia de hidróxido tez-rico. Se hicieron por lo tonto ensayo. con cantidades

veriebleo de ealee ter-rice. y ee lo llevó a ebullición prolongadoen nadie aloe­

lino. Nooe observó en ningún oaeo oxidooión del terrooiamro. Uncontenido ¡se

alto en ferriciamro, comopodria euroneroe en el ono del emi de Tumbun,

no ee revelarie, ei en la desocupoeición alcalina ee tomare ol mino tiempo

hidróxido ren-ooo, “noe éste seria irmediatmetúe ondndo e exponen del terri­

ciamro. Las c ntidadee obtenida de ferricienuro, en elmnoo pipontoe bastan­

te elevadas, no pueden por 1.o 1...:-.ntoetríbairne e oxidooionee durante el ¡Mlioio

( por el contrario podria summer-e leo mayor“) einó a terrioiemro ye presente

en el pimento y que varfia tonto de uno e otro posiblemente por el oxidonte en­

pleedo en le preparación y he condicion. de este.

En“ pigmento1 obtuvinoe nloree de nitrógeno y de terro­

oienuro ¡mybnjoe, los que dan valoren del tanta fuere de lo. coneideredoe.

Ei pigmento 2 en cambio tiene veloree de N y terrooiennro

que oorreepondeno los enoontrldoe en le literatura, el factor eei calculado oo

próximoel valor antiguo.

En el. pigmento 3, obtenido por ozddnción oon 6103! lo nie­
no que el pipento 1, obeerv noe monte do un factor elevado, un contenido on

terriotonuro también alto lo que podria atribuir-ee o una oxidación del ¡nido

producida por el C1035.
Tmbi‘n el Monto a, que ee obtuvopor el “todo directo,

///.
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montt-¡noe algo de terriohmro, no pudiéndoeeloatribuir e (molde durante

el “¡11.1. ee debe admitir tenbión una anidación del ferrooimro durante le
preparación, en “te mo por le ul. tel-rica usado.

n .1 m1 de Tumbull ¡nos obtenido canoresultado del

¡alude un contenidoalto de ferrooienuro en cambioel ren-1mm” presente

ee poco, ein cubano no ee roeible afirma que no ¡e encuentre algo de terri­

eiemrqi'erroeo que en el ¡nin-ie no ee podble revelar.

bn le mestre N6 por m contenido en nitrógeno total tie­

ne]. rector de Nde prhdno el. teórico, ei. ee lo calcula en bue el debo de

fet-room en obtienemot-¡Me el antiguofactor tu!“ Bedecir queei bien

por en dato de nitrógenoparecia ser el ¡AMO de mor mreu, un «¡mas

¡le “piloto “entre que contieneNanonima].y «dale eu contenidoen terri­

ohnnro ee el ¡le elevadode loe plantee malla-doo.

Tambienen lo. ¡Apunta 8,9 y 10 encontremosdiferencia

en lo. factor” calculado. sobre el No el terroohmro. De“to. el pigmento

8 y e]. 10 revelen-onponer colo terrooiemro.

La. diferencianun gramo encontrada en los distinta

pimentoe noe influjo e ¡realizar “1101. m emplean de el‘unoe de ellos.

El pigmento IPB que tiene un factor de Nmenor que el teó­

rico, ee realizó unadenuth directa sobreel pipento en medioalcalina,

obteniónioeelo. siguiente. valoren.

R W eeeeeeeeoeeeeeeee 30.5

N eeeeeeeeeeoee3,8
N oalomo‘oreforr. ...... 27.2

Siendo uno de loe pigmentos cuyo factor ee aproxima nde a).

///.



teórico no omplotó ol análisis con dotaminaoioma do Fo total, Fo oauóoioo

y ¡culos alcalina.

Para la doteminaoión de Fo total, oo aplicó el métododo

(¡composición ácida y no determinó ol Fe por pnoipitacih y por pomnngmine­

trio. E1 Fo catiónioo, oo dotominó, disolviondo el precipitado obtenido al des­

ccm;.omr el pigmento con HC!y dotuminando el Fe con pemanganato.

Loo dato- obtonidoo moron:

Fo total (pt-mn.) oooooooooooooooo38.9

Fe tota]. (precipo) oooooooooooooooo50.6

Fo catio.(p0rmlno) oooooooooooooooo21.1

F8 catio.(oalcul.) ooooooooooooco-o20’.

La doyeminnoiónde potuio u otros nota]... denia”. oo

hiso on o]. filtrado de 1a preoimudón del Fo, detenimhdolo cole sulfato. No

oo encontró potasio en nu maestra.

Dotodos los datos anterior-oo podi-inc. comida-¡r por. 60­

topinto:
Forrooiumro................. 68,6i
Focatiónioo................. 21,1fi
uu cake,deln11m ¿.9z
h total 91.36S
La diferencia a ILO, o son 5,“ eo 1o debo atribuir a agua

ootablo a IOS'C.

Samueme el pigmentoa tupez'ntum ¡mm-n o h “tablo­

oido pm la determinación do Madrid, ao observó (no contada la pérdida do po­

Io cin haber aparente descomroaioióm

///.



'00­

Pm 01 pinto ll' 1 quodl valor” Lujo.u obtuvieron

cmo dato. complementados:

Fo tota}. oooooooooooooooooooocooo37.2 íFouna. 27.5í
K OOOOOOOOOOODIOOOOOOOOIOO S

El.por ciento tom mudo:

PCM * fordoil. 00-000000000000039.9 Í

F. 0C‘1óo OOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOOO27.5 Í

K .0OOOIOOOOOOO‘OOOOOOCOOOOO z

tm OOOIOOOOOOOOOOOOOOOOIOOOOO

U m 29,5 fi do ¡sus retenida a 1096.­

So observaque 01 factor do nitrógcm, sin alojado do lado la "tu IP 1,

varia meo-17m“ y no lo Justino. lu ¡Mitación canoindico del conto­

nidoonun].dounMo.­

///­



2)

3)

lo)

-25­

CCRCLDSICIEB

1) Do¡cuarto g las resultado. Mania“, ocn-idem cmono n ¡actua
Wummflmblm,olmwuplm"ma
mu",momdnmmhrtpmümdnmolmm­
uuu”..­
La revisión ¡lol factor ch nin-Gsm, y los multa“. negativo- do 1.
um,mmnmhmauu bado,mmm.
manemnmdoluunMo-uuumimrmm
dhorúdaddovdwuudohnquomwnmmmeumm
mthmmthuhqdduam

nmmmmmwwaummnu
¡amé-IW.mw,m.yammonmn1unm­
tados-Manila“qui-ica,me ¡Ms-hquads:nou-¡lan ogro­
¡duqucmdanmnolmlüï’nmmobpmorflnicu,
reúne 1mm. o ¡»num- solubles.­
hMmïadhhroml,uclmm1-1codonhvdcnaquu
pumeincnolmonme a“ «Mamvarlacün, valium
parempatar“.­
homlndoï’ndnmoacl hbmmio,ucouleimw
la, m «mas quoocaso-n0lavo-timon.g¡tribu-lu
citar-numm ycupo-leia.¡31W outside.n h 1M
bajomedium tandim-oo,m uno-muW nn­
wm,locunupnohapwull1d.s.¡ornmhdotludommo
«Walm.1a1mcuuummmnmnlu

l/l.



5)

¡gun ndroI, minuto- dolo. reactivo. o los mddmtn y quono

.1an pudenur conúdondu comocarga.

So un estudiadoy puesto a puntoalgun “mica. de ¡“11010 para cm

pin-nte. Enpnl-timin- lo. resultadofibtenidw en ensayospan la do­

teminndón und-Guia do remciamro, como¡a1 do plc-o, ¡nm ro­

un ¡studio oca-planta do].mac, sobre todo

o aq: un do pla-oes “little.­

///.
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