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.cibfz clnricen, rrevicmente ceidificcdc ¥y en rrescncica de.
Joduro. &l exLrscio ,unt vez evanor:do, ¢s-sonctido &
un ntazue nitrico-sulfirico, »rrn destruir todo recto

. de ncteric. orsdnica 7 ¢l. pecuello volwsen renancnte de

ostr. onerneidn es comletcdo ea wa notroz carcscdo & bzl
- i
j

fecto, . su volwen.corresyonlicnte.. U3 ¢se voluwn re-

-

j
sultrnte se rrocede 2 mnt viloracidn yodonétriecs del co--)
|
hre nresentCe- . el !

Y~

I~ conc:ntroeida.del cobre_2n.1ls solueida.inieicl mbs.

Zevorable anrs ol desarrollo del rresentc étodo, ¢s de

>
30 & 100 . de cobre mor ccdn 100 ml. de. soluecibne E
error .cbtanido ¢n este trobojo oseild entre 1 g 2 35, i

zeeptable ea este tino de-trabajo znnlitico cusntitetivod-
e coacentraeidi: de. eccbre en ls fise .ceuesa, des»uls_de.

.78 7ES15 " 7270 |

;
i
I

|




."""ble“"

* | a1 m&todo: zina, niquel, astafio, cobalto, _ orome_y hierra,

g _dﬂﬂdasa-.an;h_pazm_oouaspondientLdaLtexm,_las_.Aomen:

-2l tracionos limites respectives.-

Foaes -

_MMWWWMdaz
;_Wm.w.wﬁmmmmsﬂ T

| Pinalemnte se esiudisron las sigulentes interferencies: |

A
i
i
i
2
S
o
o
%
4
-
g

et L



i
-
-:t-\:r S

5

et

ik,
2
et

Pt

’ »_w L

RERTA

ino de"

Jo'y. gne” *n:‘i‘;:o;dd‘,-itnt_iﬁieh o ib._r_ést6 m é'ﬁcakt i

[RRIDRERRI Y ¥

golaboracién en su reslizaoién, hago 11

oga.
fj“ - ";

e S

yree AT




Introduceidn

71 objeto primordial del nresente trabajo fuéel de la
anliczeidn cuantitativa del método de determinacidn de
diversos cationes por extrseccién con un solvente orgh-
nico.-

La bibliografia fundcment~l referente a este método se
halla en un trabnjo publiczdo anteriormente nor Vanossi (1)
que estudia 1a porte cuzlitativa del mismo.-

“] mencionado azutor, en su trabajo se referiz a los catio-
nes bismuto, c¢sdmio, cobre, rclcrdio, teluro y »latino y
princir=1lmente se ce¢stablecizn métodos de separacidn e
identificrcidn curlitntiva de los mismos en esenla micro

vy seminmicroquimicn.-

sn este trabnjo se »resents como metas finzl a llegar, el
estudio de un métcdo cuantitativo nars uno de los catio-
nes guedmndo c¢bierts 1a posibilidrd de ampliar luego

este estudio & los otros ya citrndose.-

Por 1a amplia distribucidn en todns las rames de la ip-
dustria y 1o menor dificultad de conseguir drogas de pure-
za aceptable, se prefirid al catidn cobre, cuys importan-~
cia en anAlisis de tino anliceeidn qued~ fuera de toda
dudae.-

51 el método llegrra a ser de tivo sencillo y dentro de
los errores ncaevtables en este tivo de trabajo, nodria

A
llegnr & ser uns contribucidn més sl estudio de métodos




annliticos cue dificren de los clésicrmente uscdos.-—
Para hrcer un trabrjo orgenizado ¥y con mnétodo cuuntita-
tivo, se cxpondré o continuceidén un nlan prelinincr que seré
1 guis del trobr jo exnerimentrl renlizsdo.-

Como nrimer~ narte interescard ¢l esteoblecimiento del mé-

tndo gnflitico nars el entidén cobre, es decir, 1s determi-
n~eidén de les condiciones dptimas nar: le velorineidn del co-
bre yodonméitricamente, nrevis extroceldn como yeduro nor el
meet~to de etilo.-

sn 10 norte seaundn se horf win relacidn sucinta de los

ens:yvos efoctuzdos de 1a determinceidn cuantitotive de 1a
concentrccidn do cestidn cobre mejor determinc~ble nor el mb-
i’-OdO'. -

]

<n la tercers ncrte nos referiromos 01 estudio colorimé-

trico de 1la nresencic de cobre on el residuo ~cuoso fue
queds desvués de 1la extrrceidn con acotnto de c¢tilo.-

in 1n currts norte se hablarA del cestudio dz 1o operncidn

de lr-vndo del extracto de cectato de ctilo en distintes con-
diciones de =geldez y concentrccidén yoduro.-

Quintc narte .Se trrtocrfédel estudio de distintos elemen-

tos ( Te, Cr, “n, Sn, Co y Hi ) como interfercencirs més im-
vortantes al mdétodo.-
Todas estas partes serfin ~ su voz subdivididas en distintos

ozpitulos en los cuales se estudiardn los »roblemas pcrticula-



o0 ... 00 000 o
o 4 . . '
o0 Py o0 o0 L
o o . . .
L J ®a® - [ Ll
. 0% se0 0o o
-

- -

res que a2l naso de 1la investigzeidn sc han ido presentando
¥y pera dar de osts manera un cuadro mls completo del tra-~
bajo realizado.-

%s una carzoteristica nropia de este método jue, una vez
acostumbrado a 81 y cdquirido una cierta préctica en el
desarrollo del mismo, rosulto ser flcilmente realizable
¥, en 1 marco de los errores aceptables en este tipo de
trabajo cusntitativo, tcner ciertas vontejas sobre otros
métodos ousndo se trata de interferencias que, como la del
hierro en exceso, presentan dificultades por otres vias

.

analiticas.-
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Determinneidn do 1las condiciones Spiimes nors la velorcoldn.-

Como primers medida se estableeid 1la ceclibroacidn de los apa-
ratos que luoego se irfin us~ndo on este trobajo. Como el mé-
todo es de caricter volumdtrico so calibraron ante todo pi-
petns, mrtreces aforzdos y buretas.-

Se calibreron: Una pinetz de doble enrese de 1¢ ml. ( con
azun ).

Una vipeta de doble onrase de 1C ml. ( con unz solucidén de
sulfsto de cobre ).

Un matraz aforado de 100 ml.
Una buretna de 50 ml. entre los valores ¢ - 5 ml,,0 - 10 ml.
y eatre 0 - 15 ml,

Unz bureta de 5 ml., entre los velores 0 - 5 ml,

Lucgo se prepararon soluciones madre de cstidn cobre.usando
vara tal efecto un SO4Cu.5 HZO "Bakers Analyzed" con informe
de impurezas. Las concentraciones, esteblecidns primeramente
nor wesada, fueron vorificndes luego ror el método yodométrico
pare el cobre ( 2 ), es decir, a partir de 1 ml. de solucién
de cobre diluidos eon 40 ml. do agus, agregadqs unas gotas

de solucidén de HOHa 2 Normal hasta apsriocidén de un ligero

vprecinitado nersistente czulado, agregando luego 7 ml, de

4cido mcdtico, nnroximadrmente 3 grs. de yoduro de motasio, se



agite hasta disolverlo y se velora con solucién de tiosulfato
de sodio 0,02 illormal, cmgregando 3 ml. de snlucién de &lmiddn
cucndo se estf cerca del nwto final, es Geeir, cuzndo la
crlorzeidn amnrillenta del Iodo liberndo comienza o wnalidecer.
«n esto momento, 2l agregar el #1lmiddn apsrece el color ti-
nico nzul oscuro del comnlejo almidén -Iodo y se sigue
asregando la solueidn de tiosulfcoto de sodio hrstz desapa-
ricién de este color azul.-

Jroevinmente a este trobajo, se nrepard la solucidén de tio-
sulfato de sodio y se stindnrdizd con cobre puro..i la solu-
¢ibén de tiosulfato de sodio, una vez preparnda, se le sgrega

0,1 grs. de cosna para preveer variceiones en el titulo

2
debidas a descomposicidén del tiosulfzto que se deben nrinci-
palmente & 1n aoccidn de tiobacterins.Con este conservador

1z solucibn se conserva bien por mucho tiemno.-

tiosulfrto de_sodio (_3 ).

_>tahderdiznacidn_de 1a_solucidn de_

Se vesan (,2 grs. de cobre en municiones ( cobre granular
origen " The 2ritish irug llouses " ) y se nasan & un .rlen-
mever de 25C ml, y se disuelven ¢a 5 ml, dse solucidn nitrica
{ 1:1 )ese diluye con 25 ml. de agua y se pone & ehullicidn
unos minutos p-ra eliminsr los bxidos de nitrégeno., Para oli-
minar el resto de tnles 6:7idos, se afiade 5 ml., de agua de
3romo y se calienta & ebullicidn hrsta que 0l exceso de Bro-

mo hryc sidn exvelido. Le saca el Lrlcecmmcyer del fuego y se
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afinde amonilaco hasta que heya ovpresente un ligero exeeso, lo cui!
se nota vnor la nrescnecia del ceclor tinico del complejo cobre-
anonfaco. Se pone de nuevo a ebullicidn hasta eliminar el
exceso de amonisco. Sc deja enfriar y se afiade 7 ml, de Acido
acdtico, que disuelve todo el 6xido de cobre que se ha devo-
sitado., Se deja enfriar a la temperatura ambiente , se afiade
3 grs..de yoduwo de notaslio y se titula la solucidn marrédn
form:da con el tiosulfrto de sodio hasta casi incoloro,aha-
diendo ahora la solucidén de almiddn y comnletando lz titula-
eidn.- La nmreparacién de la snlucidn de slmiddn se e fectud
llevéndolo al 2,0 y agregando siempro 10 mg. de I Hg como
conservador (4).-
Se estrbleoe de esta manera la normalid~d de la solucidbn
de tiosulfato de sodio y la relncidn de valores dados de tio-
sulfato 3n solueidn corresnondientes al catibn cobre en so-
lucibn.

be estableceo 1z relacibn siguiente :

1 ml. de tiosulfato de sodio : g gramos de cobre
1

siendo g los gramos de cobre usados, en este ocaso 0,2pr.
¥ 1 los mililitros de la solucibén de tiosulfato ges-

tndos en la titulacidn.-

A titulo de interls dsmos a continusciédn algunos datos halladns,-
Solucidén de Sp0glla, o51,0 0,02 Normal

1 ml, de solucibn corresponde a 0,0012 grs. de Cu



Solueidén de S_0 lUa,.. 5 3 0 0,1 llormal ( por valoraccidn
2

0
23 2
dié n,10 lornal )

\

N

1 ml, de solucidn corresponde & 0,065 grs. de cobre.-
Con estns solucilones de tiosuliato se v~loraron las distin-
tas soluclones de cobre cuyas coancentrcciones variaron entre:

S0l.A : 198 mge de cobre en 10¢ mlw de solusién

SOl.B . 261 r iv " " H 4 " 1] "
301 .C : 32 1] m" n 1] it n HJ "
Sol .D . 103 n " H} i B " " H
Sol R _'; . 73 .t o+ ¢ B " " 14 i}

istas seoluciones do sulfzto do cobre valorzdcos ror el mdtodo
godomdtrico fueron acidifierdrs con rlgunas goﬁ&s de £cido
sulfirico diluido parn evitnr la adsorcidén a les paredes

de vidrio y »rolongar asi su titulo correcto, sin embargo,
on 1us soluciones més diluifdas, se tuvo frccuentenente que
remetir 1r volorneldn yodomdtriea y efin prepcrar soluciones
nueve s, $8 notd, hrbiendo rdelrntrdo yr. mfs ¢l trsbajo,

ave hrsta en el curso de un~ semsna vericrbr el titulo de 1a
solucidn tino 42 cobre.-

Un~ vez termin~ds 1~ purte referente a 1n prencracidn de
1las soluciones stnndnrd y su vi-lorceildn subsiguiente ror el
método yodométrico se encrrd ol probloma Ifundzmentzl de

estns wcrte, es decir, ol estudio de 1las distintas condiciones

-

gue me jor ~yudsrisn cl desarrollo del método & estudicr.-
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reys @110 verenos los éistintos pnsos d-dos en ¢se sentido
¥ en las condiciones fincles dnremos los resultndos dntimos
hzll~dos .-
I.) Como primers medidn tom=mos un volumnen determin-do

dz 1= solucidn do cobre 7 en medio &cido y on prescncia de
yoduro extr:imnos con rcetcto de stilo.- <sto seria el es-
cuena fundmental del método o estudirr,-

e estudid en esta Frimers Prrte les nejores condiciones dec
ncidificieibén inieinl d: 1o solueidn de cobre - d:terminar.-
zors clennzor 1o -eid:z necescria on le fnse inieinl de

14 extroceidn se usd fcido clorhidrico cu: did los me jores
rosultcdcs, desechfndose el uso del #fcido aebiico nor 6l ma-
tr-eidn feidr .-

Jore ver 1 cr ntid-d necestrin se hicieron verios ons-yos
coa Gistintos enntid&.des de fcido clorhidrico lleztndo &

los sigmientes result-dos:

10 ml, de solucidn de cobre A ccidifici-dos con

1 ml, de C1H 3 ml, de C1H 4 ml. de C1lH

que gorresnondieron a las siguientos normrlid~des:

1,1 M 2,81 3,4 N

sgregrdos de 1,5 grse de I K

¥ extraidos con 5 veees su volwaen de cectnto de etilo



88 decir :

55 ml, de ncctnto 65 ml, dz neceteto] 70 ml. de tce-

da etilo de etilo teto de etilo

Unn vez sencrndo 1 residuo acuoso se e¢vanora ¢l extroncto
de ~cet~to d¢ otilo en unr sucve corricate de rire sonla-
d~ vor wn~ »niretc nequciia con unt goma nor ¢l onersdor

o nor corricnte de airse dsl comnresor rcegulado convenien-
temente, siempre trotondo de cuc 1a solucidn do acetrto

de e¢tllo no rehalse 1as nrredes del vasc. Luego se procede
& una destruceidn de mrterin orgénics, primero con fcido
nitrico y luezo con 4cido sulflirico hasts dejar un pecuefio
residuo y h-ber eliminndo comrlotcmente tod: 1la mrterie
orgfnica y clgunos restos de Iodo‘que nudieran heberse for-
nadoe -

Tuego, llevando esa solucidn a un matraz aforndo de 10C ml.
y enrasando con fgua destileda se procede nor partes olf-
cuotas a 1a valorrceldn yodométrica del cobre en 81 contenido,
.ntos de tomar el 11 uido del mctraz de 10 ml, se debe cn-
jurgar la pipete de 10 ml., que & tel efceto ostd enlibra-

dz, con ol 11 uido ds crracteristicas semejantes, es dccir,
un~ solucidén de sulfrto de cobre.-

Zarn 1 ml, de Cl1H nos did como volor romedio 204 mg.'(E.:S

)
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Zara 3 ml. de Uli nos did como valor nromedio: 196 mge (Ee:1;0)
2ara 4 7 " " * ' " ' ’ 216 mge (Le:9,9)
Bstos valores se toman cono valores rromedios de ror 1o rnenos
cuntro determinceiones & 1a vez de c¢#dc enscyo.-

56 ver entoncos que el vclor més concord-nte es con & ml, de
£cido clorhidrico, ¢l cunl tombilén se sizuid luezo uscndo
dando asi unz concentrrcidn inicial en le& solueidn de cobre

o deterninnr de 2,8 lernrl.-

II.) Como segundo nunto & referirnos esteri- 1o concen-
_tracidn del ida yoduro en la soluveidn iniecial, més éntina
nare el descrrollo del método.-

rera ¢llo, se oartid de una solueidn dae covre viloredr y se
hizo wa estudio comncrativo con distint s concentracionos
ds 7oduro de notnusio.-

1¢ nml. de sclueidn de cobre A agregrdos de 3 ml. de C1H

¥ luego més:

0,3 3rse 48 I XK |1 gr. de I X 1,0 grse de I K | 3gr.delK

luego a e~d” unz d: 3st=s soluciones se lo =gregd 5 voces
su volunen de “cetto de etilo, es decir, ©d ml;, lucgo se
evapord con corricnte de rire 7 despuds de ls evaoporseidn
nftrico-sulfrica, unc vez llevado & volumen, se procuedid

7 su velorncidén yodométricsa, dmndo los sipuientes resultcdos -



0,5 grss de 1 X |1 gre dc I X |1, grs. de I K| 3 grs. de I K

192 nmg. de Cu 151 mz de Cu |200 mg. do Cu €11 ng. de ty

corresnondiendo los siguicntes errores:

o

3,3 . 8 0 6,8 .5

56 nota que el valor mé&s concordsnte es con 1,2 grs. de yo-

duro de votcsio en 1la solucidn inicizl de cobre # ddternincr.-
+stns determincciones, igunl tve las antericres relercntus

8 1n concentrocidn do reildez, sicrpre soén viloros promedios

de¢ nor lo menos cuatro detormincciones.-

Ta concentracidn de yoaduro de notasio on la solucidn inicizl
de cobre ( 13 ml,) es centonces de 1,38 ..0lar.-

Sobre ¢l ensnyo en blonco ror-lizcdo en estrs mismas condi-
ciones de reidez y coacentrreidén yoduro, es decir, renitien-
do 1l~s oper:ciones snteriores, nero en vez do uscr inicirl-
mente solucidn clnrica, us~ndo 1l misma erntidcd de ~gus des-
1il~da, nos releriremos cn ol nunto VI.) de estc Primerc

Drric.-

III.) Correcsponde ~hora retferirnos sl nroblems relativo
a 12 extrccecidn coan acetiito de etilo, _rincircimente o 1z

erntidsd de veces que debe rerlizarse osta operrcidn.-
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Zarn ello se hicieron v~rios ensayos efcetuando extrnceionss

sucosivas con vequeifies cantideades de rcetito de etilo y com-

parindio los resultndos hallrdos con los de una extrsceidn so-
la, nero de mnyor volumen do acetoto de etilo.-

Se reclizd 1e siguioente everccidn :

A partir de 1C ml. de 1la solucién.g ,con 3 ml., de &cido clor-

co 7 1,5 zrs. de yoduro de¢ potnsio, se sgregd 1C ml, de

e

hiar
scetrto de etilo 7 se sepnrd de la n~mpolls de decantreidn 1=
solueidn ncuosa del extrocto de zcetnto de ctilo. st frse
1Cu0SLGE con su probable contenido de cobre se »pasd & otra
ampolls de decenntzeeidn. sn ests segundc cmnolls sc soregd
otros 1" ml. de ncetto de etilo y, unc vez agitsdo y dejmndo
dzcontor bien parr a sepnrecidn niside de las Gos eionos,

se sepird 1s solueidn rcuosa a extroer a unrs tercers cmpolls
de decontneidn, unicndo ¢l extroceto dc 1la segunda cmpolle ¢

lc wrimera, con estc overacidn se siguid haste tener 70 mi.

de extrzcto de acet:ito dc¢ otilo reunidos y nrocediendo luego a
su ev-por~cidn lont~ en corriente débil de nire sopnledo vor

el exporinontrdor hast~ un residue pegueiio, nero no & secue-

. d~d, 1lucgo de 1 cveporneidn nitrico-sulfiricer y haobiendo
llev~do & volunmen con ~gu~ destilsd~ en ¢l nmetrez de 100 ml,
se proc:did u su vrlorscidn.-

os volores hallndos nnpe estn velor~eidn y »-r: virics

otr-s con 1~ nmisnt téenien, nero otro volwivn son :



Jontidsd a2 |[Voluwaen ds | Ifmero Yolunen |woncen- | .rror
A PR . s 2 .
cohre »re- ~c¢ct: to de | de ex- @z e~ ds Lroeidn 9
s:nte cvilo troceio-f vxtrrec.] de Cu
M3 Ml nes ml., hr1llada
.'r:‘.
198 70 7 10 179 9,6
90 3 30 185 HyD
3° enstyo
60 2 30 187 5,8
2% 9nsryo
78 1 78 202 2,4
5° ¢nsyo
65 1 ° 55 200 2
e hoeo notar de ~ue en o1 4° enstyo los 79 nl. corresnonden

a b veeos ol volumen iniecinl ( 13 ml.) y en ¢l 5 ° ensayo
corresponden &

& b voees cse volwicNe~
5¢ nots bien de

yste curdro cue los majores volores son los

d-dos »nor extrrecidn do unn solsn vez ¥y no con exirscciones

n
nereitles.-
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Como hasta rchora los v~lores d=dos eran cnsi siempre con
errores de miAs, se ve en el c¢aso A0 1o oxtraceidn fGniee, que
dn error de este tino, nenséndose que en las extraccionas'
varcizles el tr-b:jo es mucho mayor ¥y por 1~ mayor cnntidad
de nasos & roalizar, podric ser m&s fretible que hubiera
ndrdidas ror ese lndo; debido ya & 1a ernracteristice del ma-
ninuleo.-

Ds chf que se onptd noy la extrrccidén tinica de 5 veces ol vo-
lumen inicicl de la solucidn da cohre, esbdecir, con 63 ml,
de acetato de etilo. .stn oneidn ror unea extraccidn tnica fud
luego {fcvorablmeate confirmnda en el trascurso del trabajo,
cormo verenos & su dzbide tierpo.-

3¢ h-rf rcferonein con resmecto del cneficiente de extraccidn

del reetnto 42 etilo en 1la Tercerr arte de esto traba jo.-

IV.) Otro rroblema intercsmnte fud el del agrszado de una
‘entidrd definidc ds fcido nitrico y luego dc £cido sulfi-
rico 21 residuo que 4uedn de 1l eveporacidn del extracto
de zcet~to ds etilo. La cxperiencia nos indujo & no dar
uac eantidrd definida de ostos Acldos, recomenddndose ~gre-
gar 2 ml, de Acido nitrico 1 residuo de la aveoporacidn
del acctato, 1lu: snlueidn toma entonces un color negro vio-
1fceo con abundcnte formncidn de esyumn, Se esvera 1o dasrpa-—

ricibn de est~ espuma y luego se lleva & 1o 1llama o fuego
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lento. Se auﬁenté la intensidad del mechero a.medida que va
desapareciendo el color intenso violéceo que va tendiendo zl
emarillo, debido a 1a desaparici6n del Iodo.- Una vez ﬁes- '
aparecido todo residuo ocarbonoso y de¢ lodo.que pudiera haber
nesado, se calienta hasta—oq;i sequedad de la solucién ni-
trica y se separa ﬁel mechero para enfriarlo. Una vez frio,
se va- agregando &cido sulfarico por las paredes del vaso en
cantidad no superiora 3 ml., Si anteriormente el residuo car-
. bonoso con el ataque nitricd no hubiera desapsrecido del to-
do, se sgregarf més ocantidad de cido nitrico hasta hecerlo
desanarecer, - ‘

No hay que olvidar tampooco, que en'la medlda de lo posible,
‘sé trate de soplar su&vementelen los bordes del vaso psra
eliminacr los varores que se van formando. Bl trabeajo natu-
ralmente se realizari bajo campana,-

Una vez egregado el &cido sulfirico en frio, se va calen-
tando lent=mente hasta ebullieidén del mismo, lo que se nota
por los densos vapores caracteristicos del SO4H2 qﬁe van su-
biendo a los bordes del vaso.- El trabajo de esta destruocidén
de materia orglnica se daré por terminedo cuando quede un
fesiduo pequefio ¥ limpio en el fondo del vaso.-

El agregado de otras sustancias en esta operscidn, como ser
. 81 sulfito de sodio, se tratard en el punto VII .de esta

Primera Parte.-
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Vo) Correcnonédid shora el tratamiento en este crnitulo del
problems referente a la rlenlinizreidn nrevia a 1la valora-
cién yodométricrn.- Seglin ¢l trobajeo origincl se rlcﬁliniza-‘
ba con solueidn dec hidréxzido de sodio snroximudamente &
lormal, nero como on el trascurso del trabajo se notd velo-
res un roco altos de la vcloraecién yodométrics, se ponsd si
no vodris ser un: imyvurezs contenida sn esa solucidén dec hi-
drdéxido. -

Se hizo entonces ¢l estudio comnarstivo con une solucidn
de amoninco conconiradn con el siguiente resultado:

Se partid de 10 ml. de lz s~lueidn D de cobre ( 103 mg,. )
Desnués de los diversos nasos da la marcha llegrrios o los
. siguientes resultcdos

Ishiendo uscdo HONa 2 nynrl en 1o n~lerlinizreién:

Cantidad de ml. de solueidn de tinsulinto de scdio 0,02 I,

gestados

3,00 ml.

8,11 '

8,10 " From.: 8,07 ml. correumondicantes «
8,08 " 95 nge dc cobre ( iBe: 6 ,5 )

&

Us~ndo solucidn concentrsd- de cmonisco en 1a s#lerlinizseién:

Santidad do ml. de solueidn de tiosulfnto de sodio C,02 I,

gestdos
8,38 nl.
mn

8, =0
8,38 " Zrome: 8,39 nl. corresrpondientes a
8,41 10 M. de cobre ( Zo: 2,8 % )

L1y

Cono se vé claramonte, 1n alerlinizocidén con JHz did me jo-
res resultrdos y desde & uil se siguid usrndo este solucidn

de amoni:ico.-
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La alenliniz~cidén con amonineo trzjo consigo un problema: - .
de reaparicién dol- color azul tipico de 1§ combinaciép
Iodo-c1lmiddén, pues una #eg terminsda la faior&cién, & los
2 a 3 minutos apsrecia este fendnmeno. vomo norms Se tomd
siempre el nrimer viraje del color azul como determinativo
de 1& valoraeidn yodénétrica., Ureemos que este fendmeno

se deberé nosiblemente =l contenido de impuroéas en el
cmonirco, »ues usando roes cantided dé'éste. se notd le
disminuci’sn de esta co;oraoién.-.Sin enbargo, el agregcdo
dsl ~moaiveo so efectuaré:hasﬁa‘un ligero exeeso, 1l¢ cucl
se confirmeré con un barei de tornasol en el caso de solu-
ciones de poca capﬁidﬁd de cobre donde no se bodré apreciar
el tezaue nrecipitcdo dg'ﬁi&réxido-de cobre formado Yy que

da 1la nauta del leve exceso de amonieco presente.-

Otra receomendacidn ﬁtil.ep esta marcha as ia de no agitar
rcho 1z solucidn de Indo a valorar, una véi_agregado el
yoduro de potasio después de la acidifiocacidén con el éicido
acétioo;- Esto se roefiere principalmente a la evaporzoidbn
posible del Iodp on ese me§io ﬁqido dedo que el fioduro de

cobre que se va formando por la eocuacidn :
[ ]

200 ¢4 I~ = 2Cul+I,

N

oatzliza la oxidacidén del Iodo.-
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VI.) Corresvonde acuil referirnos a una nrrte de este tra-
bajo que trrtd de un sroblenn que se nos nlantecba en el
troscurso d:2l mismo con motivo d¢ obtener algunos d-tos
altns en las v-lorreiones yodrmétricas, siendo gue ror
18zicn deborisn ser d~tos nor deZecto debido rl erricter
del trobajo ( extraceidn, everorneidn y strcue nitrico-
sulflirico .- '

Tnpr éllo se hicieron distintos enscyos usando, en vez
de la soluci®n de enbre, 17 ml, do cgun destilrde y repi-
tiendo %todr 1la mrrcha, Serls del c¢rso igvestizar lo nresn-
cir ¢ de iodnto de rotnsio formzds vor <cecidn de ircduro de
not=sio o 1la nresencin de sulferto de nitresilo mor inter-
neeidn entre el 4cido nitrico y fcido sulfirico .-

Yo este nroblemnc fué »nlratendo en el »unto V.) de esto
‘rinern larte.-

“ambién ers de intcerds 1a investi_ceién ds osibles impu-
rezss nresentes on el cectrteo de etilo que rodrian hccer
cumentar los dntos de 1o vrlorceidn yodomdtrico.-

intonces se partis de 1i ml. de ngus destileda, mis 3 ml,
de C1H y 1,5 grs. de I XK. Luego se agregd 55 ml. de acetato
de etilo, tode bien ngitndo en la ampolla de decrntacidn
y dejsndo luego un buen roto haste noter unc nitida sexncrreién
de =mbas caxrts, Luezo dc sercrar la cfna acuosz s¢ evarord
el extr:cto de reet~to de 2tilo en sucve corriente de zire

nrst: ensi sequedrd, ¥, un~ vez frio, se rgregd 2 ml,
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de icido.nitrico. Una vez eveporedo y no.habiendo auedado més
residuo negro se agregd en frio 3 ml. dé 8cido sulfirico y
se calentd Hasta su eveporacibn.- Llevando el pequeiio residuo
renanents al matraz de 1OQ ml, con agua destilada y hebiendo
.enrasado éste, se tomd de 61 1" ml., de.soluoién de cobre y se
proc;dié a su valoracidn yodombtrica.-
cantidad de ml. de la solucién_ de tiosulfato de sodio
* 0,02 lormal.gastados en la valoracién :
. 0,10 mi;ﬁ ;ﬁiv
< G,11 " T

. : 0,11 * -Prom.: 0,11 ml.( 3 gotas )
N 0,11 7

Esté deto se confirmé con otrés poéteriores investigaciones
al efecto.- - B
_Pénsando que quiz& seria el 1 K el causante del gasto
del ensayo en’blanao; se procedié asi: 4
A los 10 ml. de agua destilada inioigles se agregd 1 gr.
de I K junto con los 3 ml. de.ClH ¥y los 65 ml, ﬁe scetato
de etilo.- Luego de nroceder a la extraécién, evaporacidn
y ataque nitrico-sulfiirico se procedidé a la volorzeidn
-yodcnétrica, - dando los resultsdos siguientes :
Cantidad de solucidn de tiosuléato de sodio 0,02 Normal
- gastados en la valoracibn :- |

..".__

i 0,08 ml. ¢

Se efoctud el mismo ensnyb, pero uszndo en vez de 1 gr. de

ioduro de potasio inicial, 2 grs. de esta sustsnciz, -
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Los resultados en este caso fueron:
Cantidad de ﬁl. de la solucidén de tiosulfsto de sodio 0,02
Normal gastados en la valoracién :-
0,10 ml; |
0,12 "

‘0,11 "
o’ 12 "

Lo mismo se repitid usando 3 grs. de I K inicial y se 1llegd
8 los siguientes resultados 2(
Cantidad de ml. de 1apsolucién de ticsulfato de sodio 0,02
Normal gestados en la valoraocién :
0,11 ml,
0,12 "
c,10 "
c,10 "
Estos ensayos se efectuaron para ;er si éi valor del enssyo
en blanco vorinria al cambinr las cantidades del ioduro de
potasio inicisles y si entonces éste seria el responsable
del valor encontrcdo, pero no fud asf{. Como se ve, lcs vslores
se mantienen constentes y se tomd como valor rromedio el
dé 0,11 ml. de'soluciéh de tiosulfeto ds sodio gastodos
que ecorresponden a G,13 mg. de ﬁobre, valor que habrd& que res-
tar cada vez que se efectfic una valoracidén.-
Pensando’ que quizé 1a fuente del gasto de la solucién de'tio-
sulfato de,sodiohla vodriamos hsllar en el acetato de btilo, sec

realizd el siguiente ensayo comprobatorio;

Agregando algunos gramos de ioduro de potasio a 5 ml. de

-~



ncetato de #ilo no  did ninsuna colorceidn negre como seria
de suooner.-

ror otro 1lado, se efectud ¢l rtogue directo de 10 ml. de
acetnto de etilo con 1lec téenica nitrico-sulflriea, llevando
el residuo 2 volumen ( 1(0 ml,) y tomando 10 ml. de esta .
sclucidn, - noutralizfadola con ~ronicco y acidific=ndo con
£cido tcdtico ¥ luegn volorendo con la sclucidén de tiosul-
frtp,orevio cgrogrdo de 1- solucién de #1midbén, gosta 1 & 2
gotes de 1la snlucidn de tiosulfrto.-

Zcra haller el nrigen de este dnto mnormcl sc¢ hiecisron 1lns
sisuientes exnerisncieas:

A vrrtir de 10 ml. de ngur destilcda se srocedid & su ceidi-
ficreibn con un nenuefio volumen ( 2 ml.) de fcido nitrico
vy luego de 1a neutrrlizncidn con smonirco y cl juste de la
reidez del medio por medio del Acido scdtico se procedid =
su v-lorreidén yodnndtrica, notfindiose que 1z solucidn se colo-
rerba, cuniue muy débilmente, con 1z solucidn de «1lmiddn y
grstan 2 gotcs de 17 solucidn de tiosuliato de sodio 0,02 X,
Xenitiendo el enscyo, pero usando #fcido sulffirico nsrc 1a
teidificceidn d: los 10 ml. de ogun destiladn  iniciczles,

no se notd v-riacién 1 agresar 1n solucidén de rlmiddn.-
sstas cecidific-ciones con ROSH o 504H2 se hicieron con el
nrondsito de estrblecer 1:s mismas condiciones de tcidez de

1~ solucibn da cobre o v-lor:r, desnuds del rtn ue nitrico-

sulfirico.-
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Se presume entonces, basfndose en los datos h2llzdos en las
anteriores expericncias, que el gasto de tiosulfato sea.
debido nosiblemente a mequefics impurezas, principalmenté-

hierro, contenidss en el ficido nitrico, y que este nequefio

‘pero constante error, hcbré que tenerse en cuenta en la mer-
! "
cha ‘an2litioca.-

:,L .

VII.) Nos referiremos &hora en{esté punto @1 trebzjo efee-
tuad& al estudizr 12 maners més conveniente en la eliminacidn
de ios datos 2ltos hallados en los puntos precedentes y en
-.la eliminncién del valor eﬁ exces0 hallzado @l hecer ls opéra-
cidn en blanco.- | ,
."2 Se‘pensb principelmente en el agregedo de_sulfito de sodio
"a la solucidn despuéds de la evnporaoién con el fcido sulfh-

VO o

rico.-

-

£1 efeoto del SO,Na, seria el de destruir el ilodsto que no-

3
drfa haberse formado.- ‘
Se efectuaron entonces diversos ensnyos del presente método
probando si el agregado del sulfito moﬂifioaba:en glgo la

_determinscibn.-

' -g1 método emplendo seria el mismo que anteriormente, solo
que la modificécién empleada‘es que después de la evapora-
cién sulffirica se agrega unos requefios granos de sulfito de

sodio y se calienta haste su disolucidén completa, Una vez reali

. 'zada ésta, se sigue calentando para eliminar los vzpores



sulfurosos ~ue se nodri:n h-ber fornndo, hustrs tener complets

segurid~d de 12 elininacidbn dc cuilquier resto de SO3

nt.a ( soz)

Para e¢fectusr ol estudio de estc nodificicidn se reclizcron

distintos ens~yos comu-r-tivos del nresente método ¢n estudio

=

(34
[
O

de cobre.-

1,020 lorn-l,

a6 une

donde 1

Cono solucidn de cobre se tomd 1

73 mz.

de cobroe wnor 1(:

nl.

sae tomrron, un: vez reclizado el

y ontes de

llevrr

vnlunen,

unos

fueron cgregrdos <1 1i uido en el

con ¢l sulfito,.

in el otro crso |

snolucidén strnd~rdizadc de

-
o

ml, corresnonde %

* 2 ™

solucion &

tiosulfato de

0,C013 grs.

cue contenia

——

de solucidne.-

ttvrue nitrico-sulfarico

granitos de
cnso de

sin sulfito

gstudirr 1¢

S0 Jda
03 , Lue

~

creceidn

se realizéd

1~ onerrcidn sin modificrcidén como hnsts chora.-

Vclores hzllados
Crntidcd)volumen de 2romnedio | Lantidrnd| srror
de cobrelsolucidn de ml,. de cobre o
vresente| tinsulfrto ho1lede
1S e 3stadn mnse
mle.
mscyo sin 503
73 5,42 5, <0 70 4,1
5,40
5,39
5,39
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crnaviadnd
da cobre
aresente

vare

e

Jolumen de

solucidn de

vimsulisto
g st~ ar

roacdio
nl.

vontiacd

" 1lcdac

AT

de cobre 9

Ml

uns 7o ¢n: 503

73 3,90 0,8 71 2,8

5,8

5, .9

e T
Iateresd t-mbidn o1 estudio ds 1o recidn del sulfito
sobre un eascyo ¢n blraco rerliztdo con cpue destilc Gr .-
se zrocedid rsi: Loovwsic 1 owl., O lestil "1 con
Toole Lo TLl L, - U¥s, do L il 7 cu. . 12 "cortnto de

e¢tilo, unn vez extraido 7 cvinorrdo, hrcer el traotrmicnto

nitrico-sulflrico 7y, un~ vez llevido = »eruejiio residvo, es

licv:do =~ volunen ¢n el netrez cforrdo de 100 ml. De 114

se toma 10 ml, de 1~ solueidn y ss nreoccde ¢ su voloraeidn

v-domdtrica.-~

nl,

da

Réesult "dos hellados con 1) 0 o=
C-ntid~d | Tolunen de Tromedio|Srntidsd | Lrror
de cohroe | solueidn do ml, de cobre )2
nresente | sicsulicto ' hlledo
e oostode T e
nl,
ins~yo sin SC3
73 0,10 0,11 - -
0,11
U, 10




nos 0,11 ml.

st dos correswmonden - 3 gotus de 1t solucidn.-

Cratided | Voluaen de Jromedio | vantidad .rror
de cobre | solueidn de ml, de cobre )
nresente | tiosulirto hzllcda
ME o grstrda 3
mle,
wnscyo eon SCB
73 SRR {,1la - -
(,15
$Se nota nque en este ciso 1lns valores son un

r1tos r~lul cue

noco mfs

1ns detrllndos en 1z worte VI.-

A rriz de estns resultndos hallcdos se nrosiguid con

1
-

-~

i}
o

tidn cobre con lrs siguientes resultndos :

De 1~ voloraeidn de 1~

¢alizceidn de enstyos con otras concentraciones de cr-

selucién de cobre : 79 mg.
bre en 19¢G ml., de sclucidn.-
Crntidrd velunen de ~ronedio| ventidad | Lrror
de cobhre solucidn dae ml. de cobre )2
nresento tiosvlinto holln~dx
NS Ssostodn M3
ml,
“ns~yo sin vl g
79 §,61 8,061 72,8 7,0
0,063
o,01
=N87Y0 eon SCy )
\7 '—1 s D& 2,066 73,5 6,9

de co-




Cratidrd | volunen de |.romedio|.nnvidrd| .rror
3 cohre solngidn o Ml. de cobre 5
nresente tirsul.rto i 11aaa
N Srstidn NTe
nl.
NS yo con 505
79 5,52 3,53 75,1 7,4
5,04
5,03

Veps tener otros dntos nfts fenreicentes con otr-s conecen-
tr-ciones de covre sc nortid de unn seolueidn de cobre
nrewoars A0 7 oengn volerseidn rodondtrier did 121 ng. de

cobre vor c¢rds 1o ml. d¢ snluecidn.-

RWwsulsrdos n-lil-dns

Santid:d | volunea de sronedio |uantidacd] .rror
dz2 cohwre | s~luceidn dc 1l de cebre B
wresente | ti~sulirto n1ledr
M gestadr T
ml,

ns yo sin o0,

9

12 9,311 9,12 118, 5 2
9,153
9,14

msoyo con .;-03

9,17 9,15 - 119 1,5




iineiendo 1 nismc onericidn con 1leos nisnes coneentrcceiones

7 en las nisnas condiciones, nrs did los siguicntes v lores:

Canvidad ] volurien de | . romedio]| vantidad LTTOoT

de cobre| soluecibn dc| mil. de cobre /5
presente | tinsuli-to hellrde
M3 grst-ar T e
nl,

anscyo sin SO

»

9,18 119,% 1,4

(oY)

O OO
¢ @ w
o= =
o

nsc~yo con 503

9,30 9,29 120,7 0,2
9, 26
9,33

Se not~ de estns valores anterilorricnte det-1llrdos que 1lns
v-loriclones elcctund s con el ~greg-do do sulfito de

sodio dosnués del ctrcuc sulflrico presentcon renor error

en 1~ vclorseidn vodonétricn posterior. Sin embrrgo, no de-
bo pis~rss or ~lto los vilores un poco elevzdos h-1ll:dos

~1 noecer el 2nsnyo en vblrneo, lo cue nos lleva & 17 con-
clusién de cuv el =grozgtdo de nlgunos gronitos d: sulfito

de sodio # 1z solueidn, si bien dn una ntyer segurid-d cen
1o destrucoidn corrlets do mosibles ri.stros de iodzto u
otrrs sustzneics que nucdin molestar #1 hreer 1o volorc-

c¢idn vodcmdirien,,dobe ser cfeeturdn con el m-yor cuid-do



y toniendo bien en cuentc 1~ destruccidn ulterior de todo

posible vestigio de 350, cue se pueds haber form-mdo.-

2

Part finclizar esta Prinmers rarte de este trabnjo quoe se
refori- = 1z detormin-~cidén do 1rs condicicnes éptimrs prra
1~ v-lorrcidn del cnbre yndométricomente, previz extraceldn:
comn yoduro nor el ~catnto de etilo, d~remos en c¢sirs con-
dicinnes fin~les los result~dos O6ntimos hzllados, es decir,
¢l dezsnrrollo dc este mdtodo rn-~litico en 1ls mejores con-
diciones .-

~btndo:

Se toman 10 ml. de la solueidn nroblemna con una
pinetn oenlibrrda pravinmente y so nrosna 2 un embudo de decon-
treidn de 250 ml. de ecrtpaecidnd. Se agrega con une pineta
3 ml, de &cido clorhidrico concentrndo puro y luego 1,5 grs.
de ioduro ds notasio en granos. .. estos 13 ml, de snlucidn
se agregan con una nroboetz o0 ml. de rcetnto de etilo ¥ se
agits dns veces tapada 1la smrolla de dovccontceidn, dejsndo
reposar entre c¢ndn ornerrcidn.- besnuds deo haber dejndo fepo-
sar nor un rato largo, hasta une seprnracidn nitida de las
dos efn~s, se sceni ra culdadosmtmente 1z ¢nmpa fcuosa que se
desecha. :1 extrrcto se pasn 2 un vaso de precipitndos de 250
ml, d¢ c¢~=~cid~d 7 se¢ coloor en upd trinode con tels & Lfueso

lento. “or los bordes dol veso ¥ en ol 11 wido so heee ineci-




dir unn sucve corriente ds ﬁiro sonlcndo o bien del eommnresor
vor wl tubo ofian~do en 1- punte o con una nincets con un tu-

bo ds goma, So debe tratar siemuzre cue el licuido no subs

nor 1as ziaredes y rebrlse 1los misnas. Un~ vez cue se ho evrpo-
r~do h-sta ¢si ¢ soguedcd con mucho cuidrdo da ¢ue no sclni-
gque ocrte dol 1icuido fucers de9l vaso, se separn del fuego ¥y

se d2j~ enfrinr, *n el nmismo v~so se trats- ahora con 2 ml,

de fcido nitrico y se evapora hastc gus el 11 wdio quede in-
oanloro. —uegn se dejo enfrinr y se v rgregondo leat-mente

nor 1las nerodes del veso 3 nl. de fcidn sulitrico y se cerlien-
to nuevenmente heste one crsl no ¢uede residuo, Si ¢s posi-

ble en est~ oner-cidn, cuo debe reclizarse bojo crmprnn, se
trrteord de ~yudrr 1la evrwmorccldn del 1liquido sowlando vor 1las
n-redes del vrso suavenente y sicmnre se tratard de cue no
stlpicue nndn de 1n solucidén fuers del vaso. “ste ~taque
sulfirico se d-rf vor terminado cu~ndo anrrczcesn les densos
veporos sulfQricns blincos crr-cteristicos.- Yo enfris y al

residuo, de color generrlmonte blenco-verduzZco se va coregondo

~

faldal
&

w. destilnda hnst- disolverlo completiomentce.- %n este mo-
mento de 1= mrrchr se debe, si tsl prrecler~ ser necos-rio,
coregrr rlgunos gronitos de sulfito de sodio. Unc vez bien
disueltos, se calentnrfé hrsts ebullicidn de 1r solueidén y
hasts tener 1n seguridnd de no hrnber ~mbiente de 502.-
uego se ngroezc agus destil~dn ~ volumen en un »scueifio mé-

troz de 100 ml, cclibrrdo previcmente. Do estn solueidn se
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tomarén 10 ml. con un: nipeta de doble aforo, tcmbibn pre-
virmante czlibrcdn con esto tivo de 1iquido y 1 tomzr el
1ijuido se debers enjusgrr la pipets con esa soluecidn.

Los 10 ml, de esa solueidn se llevarén a un =rlenmeyer

de 250 ml., de canceid-d, se diluyen con 40 ml,., ds =sgua
destilnd~, se ~lezlinizn con 2 & 3 gotes ( o més, de-
nende de 1n concentrricidédn de cobre presonte ) do rmenirco
hazste un ligero éxceso ue se notrrf ror unc tenue turbic-
d=d en 1las sonluciones con regular crntid:d de cobre y si
s~ e¢~ntidnd fuer~ mmy pécucfin, se notnrf con narel de
tornasol,Se ©zregs 7 ml. do £cido ncebtico y oproximede-
nente 3 grs. de loduro de notcsio y se valora con 1o so-
lucibn dv tiosulf~nto previrmente str-nd:qrdizcd- contre una
c:ntid~d definida de cobre ( se usdorsi sicmpre solucidn
dz tinsulfato dz sndio 0,02 llormsl, vpero s¢ nodrd verier
1= concentrreidn de 1o misme de rfoucrdo n les exigencics
ds le presencin de cobre en 1o soluecidn ).~ Una vez que se
not~ el nalideciniento del color zmrrillo de 1la solucidn
se le ~grugs uns solueidn de clmidén ( en nuestro orso se
usd un~ solucidn al 2 ;50) hosta rpericidén del color azul
tinico ¥ se sigue vslorcndo con 12 solucidn de tiosulfato

P4
~

do sodlo hrst~ 1o descrnrricidn de Gste. Se dcber? tener
siempre en cuoenta 1~ nrimer viradn de est~: solueibn y
t-mbién dcbe tencrse cuidrdo de no agitrer mucho el srlen-

meyer ~l princi}jio de 1« vr lorﬂCiéno—
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SEGUNDA P'RTE

Determinncciédn de 1z concentracidn de cobre mejor determincble.-
- Corresponde ahora el estudio de los ensmyo§ efectundos para
las determinaciones cuantitativas del cohre, principalmen-
te 1a oonoéntraci6n éptima para tal fin, 42l como anticipea-
rsmos en la lntroduccidn del presente trabajo ( pég. 2 ).-
Para ello se efectunron distintos ens2yos con variadas con-
gentrrnoiones de ontidén cobre son el método desarroliado
en la Primera Parte dé este trabajoe-
Se propard ante todo una solucidén de tiosulfnto de sodio
y se standnrdizbd con cobre por el método entes indicede
( pg. 5 )o» La solucibn, 0,02 Normal, tenie su correspon-

diente que 1 ml. de l& solucibdn corresmondia a 0,00126

N .

grs, de cobre,.-
A partir de la soluoién A ( 196 mg. de cobre por ondas 100

ml, de solucién ).-

Resultados hnll=zdos: -
Volumen de solu-~ | Promedio |Uantldad
cién de tiosul- ml. de cobre
fzto grst=d= pa- hallerda
re 1& solucibdn ™M

! de cobre inicial
ml.
15,73 15,72 .198
15,74
15,73
15,70
15,70
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cantidna | jolunaen da2 Zroncdio] Sanvidad Lrror
de cnbroe | snlueida de nl, de cobre 2
vr:aseate | siosulinto hrllade
NS Jistrda e
ml,
1° gas go_
198 15, =3 10, =8 194, 4 2

15, &/

5 ..
e
19,44
15, 44

15, 86

15,85

199,7

1

1, 85

15, 7 ( crror

10, 4 nOT vX-

15, 86 ceso)
3% ens yo

15,49 15,52 193,5 1,5

153,52 .

18, 9
15, 23
% _ens yoj
15,07 13,50 186,90 1
10,51

10,950
Ly 0l
- q

D, 00

— | d

t
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Crntidnd | Toluwain de “ronedio | Tontidcd irror
de cchbre | s»lueida de M, de cobre )
areseante | tiosnlinto n:11ledn
Nl Soshodn me,
ml.
B
5° enscyo
193 15,58 15,78 197,5 C,6
15,70
15,458
15,57
&4 partir ds 1n solueidn 3 ( 231 ng. de cobre nor e ds 100
M. de solucidn ).~
Tolumen de solu- Tromedio| antiand
cién &» tiecsulin- ml. de cobre

to oostedr nore h-1lcde
17 soluecidn do e
cobre iniecial
Ml
20,77 20,76 201
2C,76
20,78
20,76
20,76
Cantidead| Tolwmen de Pronedio | vantidad| -rror
de cobrec| solucidn de ml., de cobre )9
presente| ticsvlfcto hallade
e e stran " e
ml.
1° enscyo
251 320,88 2.:,89 2563,2 0,9
20,69
20,9?
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Crntid~d | Jolwacn de “ronodio | vrntid~d | .rror
s @
de cobre | solucidn de ml, de cnbre )
vresegnte | tiosulisto h: 117.da
Mo grste dr NE e
nl,
2° enstyo
2351 20,51 20,49 258,1 1,2
20,53
20,48
2,47
3° ensayo
e
2,20 20,20 2h4 2,7
2,21
25,32
B -\'.
20, 20

Q4 prrtir de 1o, solucidn £ (32 mg, de cobre mner cnds 100

ml, de solucidn )e.-

Rzsult-rdos h~1ll-dos

Veluaen de snlu- sronedio |uantidand
cidn do tinsulin- ml. de cobre
to gost 4 nrra h~11l~da
1 snlucidn de co- NZe
bre inicicl
mle

o

-
5O
(o}
o




»

C-ntidnd
de cohre
aresente

™Mer
M

Jolunen de

virsulicto
costedn

™7

- &
solucion Qe

srenedio

i
-
1
L]

sentidrd
de ecoHbre
- 11cdr

[ond
"Se

LrTrorY

D

-

70
—

30,3

20

CNsSeT
—

~y -

8 4

vy ‘a

[VrRV]
-

-
e s
TR

H O

31

I
-
3

Se notr guc ca estos ens yos,

es Guecir,

centracidn del c¢ntida cobr:, Lms errores son brstronte

v-dos, lo

sente mét-.do en estudio, A ¢llo se ~gress 1o Gifi

de lectur=

se nodri-

ue

do

solucinn~» us-ndo ua-

nos indic:ris ¢l 1inite ncir bej

snlueibn de ti -sul:

o del

culte

con ne uefia con-

ele-~-

3

re-’

*

d

v lores tn neueiios, lo cue sin embarzo

sndio dilufds, »ers c¢st® ¢l inconveniente de su »oer

bilid~d y h-dris cvs ores »rr continurmente soluciones



meves de tiosuli-to 7 vilorrrlos.-

Qtros ens-vos fueron ofectu~dos crn 1m sclucifn D de cobre

J

eon los si mieates resuli~dos .- ( 103 mo. de cobre ner cerdn

1 m, de solucidn .-
Volumen de sclu- romedio| Cantidad
cifn de¢ tiosul- ml. de cobre
£ to gostrdn nore hallrda
1. selneidn dc co- 4T
bre inici-2 ‘
ml,
8,15 6,17 1.9
8,17
8,17
3,16
6,18
Resulrltndes nell-dos :
Cr~ntid~d | Voluacn de Jromnedio| vontidrda] .rror
de cohre | snluciin de 1l. de cobre ,9
nresente | tiosulirto n~11-da
M S st d~ Mo
ml,
1° e¢nstyo
103 8,49 8,7 10136 1,9
5,07
8,06
8,06




Pahalohy

GG
7,98
7. V&

Crntid-d| Voluwnea de Jromedio | oantidad
de cobre | solueidn de "l d¢ cobre )
nresenue | tiosulfato h~llnda
e Soste an 345N
"nl. .
29 2a59070
13 3,00 3,04 11,9 2
3,03
8,0
8, U3
3,06
3° ens~vo
_—-———_‘—AT——
7,91 7,95 100 3

«% snscy
Lo 2il

0

3,11
5, C7
8,09
8,C"7

3,08

-

1,8

1,1

3.10
58
8011

12

5% ensc

‘. -
1= 2|

[SN I AUN B

DD




Otros c¢nsc7os fuernn electurdos c~n 1o solueién = ( 73

4
—

de cobre mor c¢~ds 1°C ml., de srlueidn .-

1:1luacn de solu-| romedio |unntidod
cién de tisul- nl, de cobre
£tto st a mo- hellrda
r~ 1 solucidén NS e

de cobre iniecicl
mnl.,

5, B2 5, 80 73
5,80
5,79
5, 80

Resultrdes hrll-dos

&

d | volunen de ronedio] vunntid-4d |} .rror
hre | snlueidn ds ml, je¢ ccbrs 40
te | si~suli~to holledn
o Zostodn M
1]

)

75 5,00 5,60 70, 5
o,:).l

5,00
5,58

AV]

-

5,75 5,7% 72,1




- 40-

Chntidnd | 7olumca de Tromedi~| Urniidnd| .wrror
de cobre | z0lucidn de ml, de cobre o
nresente | vizsulfrto nrllsda
e gostedr e
Ml
o0

5,58 5,68
5y8
2,59
5,7

q
»
L3}
-3
=
-
(93]
Y

4% ensnzo

[SI NI NS N
-
< =3 3
oy 3
[GA]
-
3
<
~3
o
-
m
o
[ ]
(9]

- -
Q.
> @

5% gons~yo

<

v
(V)]
-
w
o1}
O
@
N

o Ol
v e O S

ot

5% enssyo

[$)]

5,78 5,75 72,5 c,
5,75
5,76
2,75

Se efectunron nés cens~yos con snluciones nren r-ars

mfs t-rde cuy~s resultrdos son :
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Tolwnen de solu-~ Jronedio santidod
cibn de tirsulfa- ml, de cobre
%0 2rstnda noro hr1lcda
o« &
17 soluci”n dc co- TS
brz iniecinl
mle
5,29 0,27 79
53
6,3
6,25
O, 37
Zesult-dos n~llcdos
C~ntidrd | Yolwicn de “romnecdio| “rnvidsd LTTroTr
d2 cobre | solucidn da Ml de cobre )9
aresente | tiosulfato hrllrda
mSe st dn N o
nl,
1° ensniyo
—‘_<——_ﬁr
79 5y 25 0,24 78,6 iy O
H, 2
5, 35
B, 24
0,24
2° @gnszyo
Dy 22 5, 20 78,1 1,1
'3, 20
5,19
6,20
3° enstiro
6,23 6,323 78,5 NS




>

.a est wrrte dc 1¢ iavestir eidn s¢ reclizoron s enstvos
vrr enndirnanry las d-tos ateri-rrweate hellrdose-

Us adn snHlueldn e tiosulfrto de snédio L,02 llormrl, &e 1o

cu’l 1 nl, ¢-rreswoncis ¢ ", 7135 crs. de cobre, se llesd
Y~s sindentes resvlt dns
T1lwaen de ‘solu- Prenecdio | Coatided
s29 An +3 N2 -~ -
ci~a dz tinsuli-- 1. de e¢rbre
w0 st & n-¥1eqdn
1 osalueidn de eo- Nile
Brs iaici-l
1.
O B D ~
-(;’—ll .4,1»_9 -17’()
3,18
3,1{
2,25 .
Resulis-dos n 11l s
Crnvid-d | Volw:icn de rYromasdio | canvidrd | srror
ae enbre |scolueidbn de ., de cchre )
sresente |titsulicto nrlleda
N e oostrde "MNGe -
™),
1° cns~.7o
27,6 2, 20 3,15 27,1 1,8
-'-I, 11
D /.
2,14
2° ens 7o
2,24 32,32 23,7 Je1
2,23
2
2,11
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4

linbiendo nrentrado otre solueidn de cobre wrra unn concen-

tr-cibn dec snraxinsd-mente 50 g, Ge cobre Dor 1°C ml. de

solucidn s¢ nrocedid de 1 nismr mrners, llencndo & los si-
cuientes resulttdos
Veolwren de solu- Tromnedio | cantiacd
cidn de¢ tirsulfc- nl. de cobre
to srstodn pare hr11cda
. 2 -~ .
1~ solncidn dae co- T3 e
bre inicial
T’!.‘ ®
3,97 3,99 50,2
/",01
4,03
4,CO
28
Resultdns hrllndos
Coantidnd| /»luwwxen de Promgsdio | vantidad | irror
ée cobre | snlueidn de ml, de cohre )9
nresente | tiosulirto hell-dc
™M oost da "o
ml.
1° ensayo
5,2 3,95 3,97 50 0,4
3,98
2,95
3,98
:,03
5,95
2° ensaz%_
3,95 3,98 50,1 ¢, 2
3,96
4,00
4,01




gansidad | volunen de rronedlio| urntid-d ,rror
de cnbre | s~lncidn de nl. de¢ cobre o
nresente | tiosnlirto nell-dr
NS e St dn Mile
ml.
5° enstyo
00,2 3,91 5,93 £9,0 1,2
5,99
5, 93
5,9%
3, 22
O, 04
3,95
4° enstro
3,99 5,98 56,1 0,2
5,95
:y O1
5,98
5° enstjo
9, 9C 3,91 <9, 2 2
3, 91 .
3,93
Oy 23
3,91

~ot-s ©fin~les referentes © ostt Segundn Prrte

33 hace not~r cue en todrs e¢st-s oncerreiones nrecedente-
mente cnotndr s hubo ~ue restar ¢ end determiarcidn yodo-
nétrict 9,11 ml. de solueidn de ticsulfrto de sodio cono

v~ se citd en 1n nfs, 31 de este trobr jo.-

Corio se ve G los d-tos rateriores no convicne trobr jor
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con una concentracidédn de cobre en la solucidn menor de
32 mg. de cobre por cada 100 ml. de scluecidn, por los
errores grandes que se han encontrado debajo de ese 1i-
mite .- ( pig. 36 )

Se nota\de que los valores oscilantes entre 80 a 100 mg. de
cobre en 160 ml, de soluciédn sén los més apropinrdos en
este mdtodo de.trabajo ¥ por ello se hiclieron casi siempre
ens~yos en estas concentrcociones. Los drtos anteriormente
hallndos fueron confirmados en el trascurso de npsteriores
trabzjos sobre éste mismo método con errores que estaban,
dentro de 1o aceptable en este tipo.de trabe jos ancliticoes

(12 2% );-
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TERCER: PARTE

Estudio de la’ oresencism de cobre en el residuoc £ouoso.-

Coéresponde ahora el estudlio de los ensayos efectundos para
investigzr la presencla de cobre en la parte scuosa que se
separa en la ampolla de decmntacidn al hacer la extracecidn
con el acetato de etilo.-

tste estudio tiene importrncia en el desarrollo del nétodo
en astudio ya que &si se podfﬁ determinar el correspondien-
te cpeficiente de extraccién.- Ya nos habiamoé referido &
este punto en la Primera Parte, IIler. punto ( nég. 14 )

"da este trabajo;-

Para ello, y considerendo 1la pesuefia concentracidn de co-’
bre a determinar se opté.por el método colorimétrico en es-
ta deternminacién. Se usbd Dara ello ol coior quoe da l= solu-
cién de cobre 2l reaccionar con ferrocianuro de potasioc.-

rara ello se procedid de la siguiente manera:

Prinéramente se prenard una solucidn tino de cobre que dle-
rz aproximadamente 100 mg. de cobre por czda 100 ml, de so-
lucién.'ComQ se géstaron en la valoracién de la solucién
en promedio 8,07 ml. de solucidn de tiosulfato de soddo
0,02 normsl, corresncndia a 101.mg. de cobre que fud entonces

. la soluéidén us~da,.-
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De esa stlueidn se tAnt 1 nl. qus corvesnonde ¢ 1 nz. de co-
bre ¥ se 1levA o wa motrrz < Jorstdo .de 100 nl. de e-»reidrd
1l2v-ndo & e¢nr-se ccn «ovus destiledr. Jénemos éntonces unc
snlneidn de 1("»00/,3 de cobwre wor 10 ml. de s-lucidn (1/4} co-
rrosnonde ~ 0,071 nz.)

De estn solucidn se nreprrrron distintes Tizos colrrimétri-

¢~s ¢nloerad.o on vorics tubos de enstrye los sisuientes volh-

menss e 93¢ solueidn ¥y connletrndo hrsts 10 ml,.-

Mabes

1 2 3 4 5 6 7
Crntid-d
de solu- 1mxd 2m1, | Inl. 4ml, | 5ml, oY, Trl,

¢idén oore-
:}-v d;-

Soacentri-
cifa do : )

cobre 10/4: Z.r\/‘j 3(/5 4o/‘j 5%1 6% 7(/«}

Contid-d
de ~ un )
destilq.dn Inl, 8ral} 7ml. 5le] Onlae) 4&nl. dml,
rorast an




Tubos 8 9 10

Crntidnd
de solu-~ 8 ml,. 9m., |10 ml.,
¢cida rore-
Seda

conecntra-

gig;;.ede 80/‘3 90/43' 100/A}

Crntidad
dz ~gua 2 ml, lnle | ===—=
destilrde
coregndn

Urda uno de cstos tubos s¢ ccidifica con alguncs jotes de
feido clorhidrico y luezo se cgregs, trmbiln ¢ ecd~ uno,
0,5 mle @ unc solueidn «l 5 ;0 d¢ ferrocicnuwo de »otasio
nbtﬁdose 1~ rperieidn del tisico color morrdn del ferro-
ci~nuro ctnrico Zorn~do.-

Unr. vez prencr-dnos cstos 4inos se nrocedid ~ 1o compera-
e¢idén - 1~ luz de un~ Juerte lénm»:rrc con uny soluveidn ~ue
est~bs Zorm:dz nor 1 mnl, 421 residuo n~cwoso de la cnmpolla
ds deerntaeidn llev-do ¢ un volunen 4o 10 ml. coa 9 ml,
de cgue destvilad-, ccidific-do cono cnteriornente y rore-
ardo de 1o corresnonddicnte chntidrd  de solucibn de ferro-
ci~nuro. Y2 entr-dr~ se notd «cuc ¢n vez ée &'r el color

arrrda s nteriornente ho1lado cn los tubos tino, se¢ halld
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en el tubo conteniendo residuo acuoso de la ampolla una colo-
racibén més bien verdosa, que hizo sospechar inmediatanmente

1l presenci~ dz hierro.- '

Pore eliminar esta impureze se procedid como sigue :

A2 ml; de 1a-ﬁarte acuosa sepnrrda en la ampolla de decan-
tacibn se le agregan en un tubo de ensayo 1 gota de &cido
sulffirico concentrzdo y & ocontinuacién 3 gotas de &cido ni-
trico.- Esto se calienta sobre un mechero haciendo incidir
una débil oorriénté de'aire,‘hastl ebullicibn ( pare oxigar
el hierro .- Esta ebullicibn se continia hasta boca solueibn
écida, se saca del fuegb ¥ so dpja enfriar, Luego se diluye
con aproximadcmente 5 ml; de ngua destllada y se agrege algu-
nas gotas de solucibn de amoniaco;.ﬂueVﬁmente se oelienta
a ebullicidn hzsta desaparicién\del olor a NMH, y se deja en-
friar;- Se filtra y el filtrado se usa para haoe? la compa-
racién éolorimétrioa;-

Trabnjendo con la soluocibn de 100 mg, se noté a lo large
de los diferentes ensayos que la presencia de oobré en el
residuo aoﬁoso epa de eproximadamente 2 mg. 10 gue daba un
error del 2 %, incompetible con el mtodo. Se pensd entonces
en una segunda extraccibén, a pesar de que dicha operacibén
alargaria el método en formas considerzble, pefo para mente-=
ner el método ddntrxo de los errores aoeptddos an este tipo

de trabajo, se tuvo que recurrir a esa operscidn.-



Pira sistematizrr cestr frse do 1a opceracibdn sc procedid ¢
17 extrrceidn dcl residuo ccuoso nor el acetzto de etilo
en distintss condiciones de acidez y concentracibn vodu-
ro.-

Se nartibd entonces de 10 ml. de 12 solucidn de 101 mg,
de cobre nor c¢ndn 160 ml, de solucidn 7 se procedid ~ su
extrnceibén wor el método nntes detall~do ( »nfg. 28 ).-

31 residuo ccuwoso, sue ernste de 12 ml, se dAividid en
curtro nortes de 3 ml. codr uﬁa;-

1.,) 3 ml, de residuo ~cuoso con 0,2 ml, de ClH y extral-

dos con 15 ml, de rcetoto de etilo. El1 residuo ~cuo-

so do estz onerscidn, uns vez reclizcdo 1a sensrrmcidn

del hierro rntes mencioncdz, ( »nfége 49 ) se tomz 1 ml,

gue se llev: 2 volumen con 9 ml, de cgues destilada,
acidific~ndo y cgregrdo con la solucién de ferrocia-
nuro de potmsio, se commara con un tubo tino.- %n es-
to nrimer enscyo se notd un nromedio de libﬁipor ml,
de solueidn, lo que corresnonderic nara los 12 ml,

del residuo ccuoso, 0,12 ng. de cobre.-

Otro enszyo cfectuado en 1las mismas condiciones, did.

wn resultado de zo/ﬂ} de cobre nor ml, de solucidn,
corresnondiendo entonces &l residuo ccuoso 1~ crontidnd

de 0,24 mg, dc cobre.-

2,) 56 nnrtié de 3 ml. de residuo reunso con 0,2 ml; de C1lH

y 0,5 srs. de ioduro de notasio y extrsido con 15 ml,
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de ncetato de etilo. 11 residuo =cuwoso, unc vez reelizcda
1~ oparacibn detnllcdr en el »érrafo anterior y llevado

= 17 commarseidn con un tubo tivo, did para 1 ml, de so-
lucibédn un v-lor de r~proxim-d-mente 0,7 = 0,?/ﬁz de cobre
lo ~u¢ d~rin »nrrn el residuo scunso un valor de apnroxima-
d~mente 0,01 mz. de cobre, vhlor vo sc confirmd &1 hzcer
un sesundo enstyo en las mismts circunstnnclas. -

3.) 3 ml, d2 residuo ncuoso con C,3 grs. de I K y extraiaa
con 15 ml. de rceteto de etilo. @1 residuo ccuoso, una
vez reclizr~dr 1~ overneilbdn detallada ol vrincinio, se lle-
vé & 1~ comprraciédn con u? tubo tivo ¥ aid los siguientes
velores @ nors 1 ml, de solucidn, EQ/ﬁ; de cobre, lo gue
corresponderis = 0,24 mg, de cobre en el residuo aguoso,.
Otro ensnyo ciectusdo ¢n las mismas condiciones, did un
valor de Zo/pg nor ml., lo <uc corresnonde & 0,36 mg., de
cobre en el residuo =ZCUOSO.-

4,) A portir de 3 ml. dc residuo ~cwoso provenionte de la
»riners axtrrceidn, se extrre directomente con 15 mi, de
~cetrto de e¢tilo, s1 residuo =cuoso, nrovieniente de csta
oncr-cibn sc¢ tr-td en la formn antes mencionzdn »nrre
destruir cunlcuicer vestigio de hierro nresente, se toma
1 nml, cue se llevs & voluaen con 9 ml, de =gus destiladr,
se rgidifica y se ~gregn (¢,5 ml. de 1la solucibn dc ferro-

cinnuro de notnsio. “.wego se compirre con los tubos timo
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;ue s tal efecto se prepararon. rYara este enseayo nos a16 un
valor de menos de Zg/k; por ml. de solucibdn }o que corres-
ponderia a 0,24_mg. de cobre em el residuo &cuOSO.-

Otro ensayo efecotuado, nos did un valor de aproximadsmente
18/#}'1 correspondiendo entonces a 0,21 mge. de cobre en

el residuo £2cuos80.-

Condiciones dvntimas:

Como se ve de los ensayos precedentes, estas operaciones, si
bien alargan £lgo el »proceso ann;itico, favorecen la extrzo-
c¢idn del cobret! en mucho.-

Las condiociones 4ptimas, soy, como seo fe precedentemente
las del punto 2,), que dejaria un residuo muy pequefio de
. cobre en la fase zcuosa ( 0,01 mg.), lo cual seria despre-
cizble frente el volumen total. Se recomienda entonces
proceder & una scegunda extraccibédn del residuo acuoso prove-
niente de 1a primera extrzccidn, con 15 ml, de fcetsto de
etilo, previo agregrdo de 0,2 ml. de fcidn elorhidrico ¥
0,5 grs, de I K.- )

Tsta parte del acetato de etilo, una vez sevarnda del re-
siduo acuoso, se agregaria al wolumen total de aoetato.@e

etilo obtenido en la primera extraceidn.-
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CU.RT ' P.RI1

nstudio de 1- onerreidn de lrvndo del extracto de ccetrto.-

Previo al estudio de 1ns interferencias vicene cheras lc inves-
tigneidn de lo fue llamrcmos overscidn de lrvrdo del extrocto
de Pcetuto de etilo ¢n distintrcs condiciones de reidez v de
conceatreeidn 7oduro. H¢ hizo necescrio este estudio, vr cue
int:ressba 1- elininacibén ac nosibles impurczes nor el lovedo
de 1~ Z-se reet~to de etilo cen 1n ammolls 42 dcerntacidzn.-

Un~ vez hellsdes 1+ més convenieate cormositeidn del 1li~uido
~ue serviric vrrs t01 Zin, se lo rodrls us r, sichpre cue hue-
bicr~ 1 sasnecha fundrda de uan innmurezn o interierenciz que
vodri~ mnlestar en el buen funcionamicnto del nresentc méto-
G0e~-

. %21 efecto, se onrovechnron 1as exvericneias obtenldes
utilizondo el Mméitodo col-rindtrico exnliccdo en la ‘ercera
Yorte, anlicndo ~ 1o extroceibn con el 11 uido, de lavado
del zectato de etilo »nresente en la ampolla de docantacidne-

=n 1la preporreidn del 1icuido de 1lavrdo se ontd ror dis-
tintns concentraciones de &cido clorhidrico 7 de ioduro do
votasio.- Se vensd de nrimera intencidn en estes sustsncies
vor~ no intrnducir otros factores de error en el nresente mé-
todo, ya ue su influencia c¢n el mismo ha sido lo suficiente-
mente estudind~ en los pdrrcfos nrecedentes.-

Como nrimera mcdidn se nrocedid & 1z vrencrrciém de distin-
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tos soluciones con v-risdr conceantracidn do ClE 7 de I Ki-

Luego se nrocedid con 1n siguiente téenicss

A portir de 10 ml, de solueidn de cobre | Sol.ki : 73 mg., de
cobre nor c¢=ds 100 ml. de solucidn ) con 3 ml. de &cido clor-
hiérico concentrcdo y 1,5 crs. de I K, se lo agrega 65 ml,
de scetnto ds ctilo., 5@ nrocede & su cgitacidn y rvosterior
renoso ¥y finclmente se sencrs los 13 ml. de residuo ccunso
~ue sc¢ desechan., Los 65 ml, del extracto ccetnto de etilo
se 1nv~n con 13 mi. ( se tomd sicmore un ;uinto del volumen
de rectrto ) de 1a solucidn de 1rvrdoe.-

Unr vez sennrcdo cste fmse reuosz, se tomd dc elle 3 ml. y
sa nrocedid - 1- destruneceidn de nosibles immurczes de hicrro
con un- oxid~neidn con I05E en rresoncic de fcido sulfarico
( zotes J ¥ nosterior precinitreibn con una solueidn de ano-
ni~co { 12 téeniec de ostn onorceidn, previc & 1 comvarceidn
cclorimétricr, se detnlle en la rlg. 49 J.-

De e¢sta solucidbn, se toma 1 ml. , se le cgrega 9 ml. de rgua
destilsda, s¢ reidificea con rlgunes gotas de C1H y se le
cgrega C,5 ml. de sclucibdban de ferrocinnuro de potasio, com-
parmndo fin~lmente el color nmnrrrén obtenido con los tubos
tino »ren-rodos vrevicnente.-

L mogor o nenor cantidad de cobre cue se nuede determinar
vor ests tdenica c¢n el liruido de lavado, dsré 1lc pruta
de 17 mejor relreidn de las coacentraciones de ¢1lH y de I X

a usmrse., nOgicrmente, curnt~s menor sea estn cantided _ue
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se pueda determinar, mejor serd el liquido-de lavado, ya que

-

indica que es menor la cantidad de eobre que desanarece de
esta manera del extracto de nceteto de etilo.-

Kesultados hallcdos

1.)Con solucién de I K 0,2 linlar : para el residuo &cuoso
{ total : 13 ml. ) 0,5 mg. de cobre.-

2, )Con solucién de 1 X llolar : 0,8 mg. de cobre

3.) Con " " CIH 3 Normel : 1,8 mg. de ocobre

4,) Con *® am g5 * 20,13 " "

5.) Con " “ w2 s io0,2 o

6.) Con ™ @ . ] i 1,3 *° " * - { repeti-

cibén del enssyo 3.)

7.) Con solucidén de I K 0,05 lioler : 0,14 ng. Ae cobre

8.} Con " " " 2,5 " : 0,26 ¢ b -
Se not~ de estos eétudios'que anteceden ;?ue las soluciones
mis diluidas se prestan me jor ver: los fines de lavado.-

( se nota comparéndo los resultados hallndos de 4,) ,solu-
0idén 0,5 lormal de ClH y 7.) ,solucibdn 0,05 lLolar de’I K
06n los demés dntos hallados.).-

kn bzse & &sto, se pensden utilizar soluciones mczela de

estos conmponentes, para ver si se podria aumentar efin nés
la eficiencia del lavado.-

Hosult~dos h:11l-dos :Se usd siempre para estas soluciones, -

partes igu~les de ambos commoncates, serie entonces 6,5 ml,

de 1l& solucidn de &cido olorhidrico.y_6,5 ml, de la solucidn



- D56 -

‘de I K hasta completer los 13 ml. que S@ USANe~-

Resultados hesllcdos

V1.) liezcla formada vor solucibdn de I X 0,2 liolar y soluciédn
de Cl1H 3 Normal : para el residmo eouoso ( 13 ml. ) dib
0,32 mg. de cobre.-

2,) liezgla formada por solucibdn de I X lolor 3 soluoién_de-
C1H 0,5 Normal., Resultado : 0,14 mg. de cobre,.-

3,) liezola formada por solucidén de I K llolar y soluociédn de
ClH 2 Normzl. Resultocdo : 0,45 mg. de ocobre.-

4,) HKezola formzdzs por solucidén de I X 0,2 llolar y solucidn
de C1H 0,5 Hormal; Resultedo: 0,19 mg. de oobre,-

5.) liezela formnda vor solﬁcién de I X 0,05 lolar y solucidn
de C1H 0,5 Hormel. Resultado : 0,12 mg. de cobre.-

" Igual qué en el ceso de usar ooncentracionses aisladas, se‘ve
quo oonvieqe el uso de soluciones diluidas, como se ve en el
punto 5. ).- ‘ ‘

Para completar aﬁﬁ més este éunto, se estudid el resultado
del lavado con una solucidn mezcla que correspondia & la ocon-
oentraoién iniocial de I K y C1H al principio de la extraccién,

“gas concentraciones son: paraz el Acido clorhidrico : 2,8
Normal ( ver pég. 10 ) ¥ para el ioduro de potasio : 0,68
Molar ( ver phge.-11). Una vez proparado las soluciones corres-
pondientes a estas concentraoiones,‘se procedid a la expari-‘

mentacién como en el ezso anterior, llegnando en la comparacibn
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&olorimétrica con tubos tipo al valor ds 0,52 mg, de cobre
en el residuo acuoso.- Se ve que los valores de las solubio-~
' ‘nes mAs dilufdrs mencionadns anteriormente, son menores ,
siendo entogees mfs conveniente el uso de &stas,-

Nlotnas finales

De todo lo que antecede, se afirma que la

nme jor soluciédn qué se puede usér para el lavado del extracto
de acetoto dd etilo esté compuesta de 6,5 ml, de solucibn

de I K 0,05 Liolar y 6,5 ml. de solucibén de C1H 0,5 Noemal,
en total de 13 ml. de solucidn.- }
Tste lavado se anlica al volumen total de acetsto de etilo
formado por las dos extracciones como se recomendaba en la
Tercera Parte, pég. 52.-

La operacidn de 1avado.extrae 0,12 mg. de cobre que repre-
senta un error de 0,1 %, despreclable para este tipo de tra-
bajo, con 1 ventaja de la consiguiente pur%ficaoién del

extrnoto de acetato de étilo.-




CUIND. 2ORER

Tstudio de distintos elementos como interfernciasi-

Corresnonde chora referirnos al comvmortcmionto del méitodo
enteriormente estudisdo en prosencia de distintos elementos
que zotucrinn comn interferencins. :1 criteriox seguido

en este estudio fud el de hacer difercntes experiencies con

el nétodo ensay=do ~ntcriormente, pero siempre hobiendo
nresente zdemis otro elemento. i¥n la eleccidn de les interfercn-
cias estudiadas nrimd el concento de 1z aplicacidn del méto-
do &« nuoestras industricles,.-

.81 se¢ estudid 1la interfercncia estaflo , nor la presencia

de este clenento como un componente princinzl de ios bronces.-
De 1r mismn mrnera, se estudid el commortamiento del zine
Dor ser uno de los commonentes nfs immortantes en los lato-
NnesSe-

Icsurlmente se sstudidé detenidnmentoe 1o interfercencia del
hicrro , 4o 2rcn irmmortrneia en los £nflisis de enlicacidn.-
Igual que 1o hieciérnsmos en la Primerc ’arte de este traobajo,
irenos nresenteando los distintos elemcntos, acturntes como

interferencirs, coro subeapitulos de esta uinta Parte.-
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3studio del crtidn zone cono interferencic.-

Como nrimern nedidr vren~r-mos una solueidn tino de este

c¢ntidn, 1o més cuvid-dos-mente nosible. Pera ello, se partid

de un cloruro de zine scco nrra anflisis de proceccdencia

lierck y se »repararon 250 ml, do solucidn »nescndo 2,60 Irs.

de Olzzn 7 llevAndolo a ese volumen. ( Poso molecular del

Clzun:136,29 y Peso ntbdmico del n :65,38 ), Se tuvo asi

une

Prrs

estroiliz-r 1~

clorhidrico concentrzdo.-

x1 método o

exnlicrdo en 1las »narives anteriores ,

solucidn donde 1 =1, contenia 5 mg, de cutibn .in,

soluoibn se 1 reidificd con Acido

sesuir es el nismo de 1n volornciédn de cobre

solcmente cue difiere

en 2e 1la solucibn iniciul consiste, rdemfs de los 10 ml.

de 1a solueidn clnricr , de distintos vollncnes ngregrdos

de 1~ solucibn tino de zinc.-

7,08 result~dos hrll:-dos fuceron los sisuicentes

Crntidad] vantidad Jolunen de 2roniedio| Cantidad | .rror
de cobrel] de zinec solucidn de nle de cobre 9
nresente | nresente viosulfato he¢1il-da
NSl " e sostrda e
ml,
1° ens«vo
83 5 0435 H,37 62, 8 i1, 6
0,45
5430
5,36
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Sentidnzd] vrntidnd /olunen dGe ~ronecdio ventidad | wrroxr
de cobhre] de ziane solveidn de ml, de cobre r
nresente| »ressate siosnlfr to n=llda

Mie bt K o-osteda e

11 °

83 10 5,35 6,35 82,0 1

s
1) g D0

5% ensyo

15 5yt 0,07 32,8 U, O
Y.
5,07
Oy 35
% enscro
153 o’ o~ . - BN -
18] 5y00 0, 3D 3.0, iv i, 4

2% 2usiro

150 5,00 5,74 iy 10

-

S tr b i6 con s~ eibn de timsullr o e s~ddio 0,02 leral

~

32 10 cue 1 onl, correstridin o 09,7015 trs, de eohrCe- 32
o =5 )

vs8bd s~lueidin dr enhre, do0ade 10C . & solveidbn conto-

ni a 43 ny, de eohre, v-olor e, con ~Iiribeonos e la
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rc, 45 de este trnbajo, daba mejores resultados para este
método:-

vorio so ve'ae estos ensaﬁos, hasta la presencia ds 80 mg. de
Zn como interferencia, es decir, la misma cantidad que la de
cobre nresente, no hay errores aprecirbles, pero ya con 160

mge de Zn, el error es muy grande y se establece entonces

que hasta la cantidad de 100 nx. de Zn presentes 66Mo inter-
feroencia el método mﬁroﬁa denrto de los errores gcept&bles.-
ssto es posiblemente debido'a ﬁefioienoia de extraceibn delg
cobre por el acetato dd etilo, debido.a que el Zn también

es extrafido en proporcibn no despreciable.-

II.) fstudio del catién Nfquel ocomo interfercncia,-

Primeramente se prepard una solucidn patrén de niquel de la
siguiente menera : A partir de 2 grs; de Ioduro de niquel

“( Nickeljodlr de la casa llerck ) se t£at6 en un crisol
varias vecoes con algunos ml, de &cido sulfhrico haste evaporal
cién de los vapores sulfiiricos, pera transformnrlio en sulfato
de ﬁiquel.de color verde ( Peso molecular del Iéﬂi : 312,55

y Peso atémico del Ni: 58,69 ).~ Una vez transformado, se lo
pasd a un matraz de 100 ml; de cnpecidad completando a volu-
men oon_agua'destildda. e soluciébn asi obtenida, corresvon-

dfa 3,7 mg. de ni;uel por cada ml. de solucibn.-

-



208 eas~yos efectundos fueron del mismo i

riores,

destrrollado

de cuc 1a solucidn inieinl consistis

cliwricen 7 ¢

agrestdr o

¢s decir,

nertes

foht
e

~ntcerioras,

-

de 10 ml.

Do _ue

los

s¢ so~uir ¢l nétrdo t-l cucl sce habie

anve-

con 1lr modific~eibn

de solucidn

v-ri~ble de lo solucidn de ni-mel

Los resultndos Ifueron los sisuientes

Contidad] Crntidad {olunen de rronedio|l vantid=d| .rror

de cobre| de ni~mel| solveidn de Ml de cobre 0

nresente | nrascnte tiosulirto heolleda

nSe N7 zastr.do 15

ml,

1° ensoyo

33 1,8 5,40 0,08 82,9 Gy d

0,4
. b ~
5,08
6,37
0,9

2° _ensayo

5,5 6,5§ 6,55 82,5 1

6,35
0,26

70 . -~

11,1 0,31 0,93 52,2 1,3

6,55
6,37
5,32




N

&N
!

Contidcd | v~ntidad | Yolwien de | rromedio | vantiard| .rror
4 . - b
de cobre | de ni~uwel| soluveidn dc ml, de cobre 9
nrescinte nresente tiosulinto hall~ds
nSe N srstnda me e
M1,
<° gnsayo
83 63 5,37 0,36 82,7 0,7
5,430
5,03
H, 3%
5° cns:iyo
126 5,30 6,31 2 1,5
5,28
6y 35
5,54
5° ¢nsnyo
185 5,08 5,09 79,1 5
5,10
He07
6,11

Sa hnee notrr de ~ue 1l-s dos Uli%ints solucioncs, unn ves cefectuan-

do el ~toque nitrico-sulifrico y llevrdis . ®volumen en el

netraz de 160 ml., »resentcban une eolor-cidn cmrrillentz.-

lzu-lnsnte se¢ hoee notar el sran volumen us~do en ostes 0l-

4tim0s ens-yos de 1o solucidén de ni uwel, ..si en el 5° snsicyo

Te

s¢ us~ron 34 ml, de solucidn de i ¥ en cl 5° se us~ron HC nl.

d: 1~ solucidn de niuel,-
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gomo demuestran los dntos tabulados anteriormente, la concen-
tracibén méxima de niquel heasta donde el mbtodo da valores
corrcctos cs de 126 mg. de niquel-y se establege entonces,

que hasta la concentracién de 130 mg. de nicuel oresentes

como interferencia se podré aplicar el método dehtro de los

arrores corricntes,-

III,) “studio del cctidn =stnfio como interferencia.-

Antes de iniciar ei_estudio de estaz interferencia se prepard
la solucién pntrén de estnfio de la siguiente mrnera :

Se usé cloruro de estafio oristalizado parz anilisis de =&
c~sa lierck y para proparar una solucibén de 1a cual 1 ml,
corresponde a 5 mg. de Sn se pesaron 1,90 grs, do Ulgsn; 2 HZO
para disolverlos en 200 ml; de agua destilada. Pare conssrvar
la solucibn se sgregan algunos mililitros de fcido clorhidri-
co ( Peso molecular del Clzsn; 2 Hy0 :225,65 y Peso atbémioo
del Sn : 118,7 );-

Ta solucibdn inicial que se usaba.en estas &eterm;n&ciones
estaba formada de 10 ml; de la solucidn ofiprica y varios vo-
14menaes de la solucién tivo de estafios-

Los resultados hallados fueron los siguientes B



-

‘ntidr ) Srntidsa | Tolunen Qe Zronedio| Cont _

- ol solueidn de "1 de cohry 5
PSS tinsnl.nto N1l ¢é-
e Mle o8y dAn X

e

Jo

c
+
7o
c.
o
i3
3
o
3

Ry

Gy 28 529 51,7 1,5
5y %

5,51
5,00

(e}
Q
oo
-
[}

7,5 5,56 5,58 82,9 C,%
5,39
6,59
5, 37

5% ¢ns: 7o

) 713

(e ;
Sis g ~ L9

]

I—J
o
-
[V V)
N e
fot)
-
W
6N

A~ oA
.
T, A~
~

~
-
-
o
-

A° ensr

0 aianr
27 ¢ilsTTO
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De los datos anteriormente tabulados se refiere que el 5° en-
sayo presents un apreciable error, fijéndose entonces la mé -
xima concentracidén de estafio presente como interferencia,

compatible con el buen desarrollo del presente método en

80 mg. de estafio ;' debido vosiblemente & 1la misma causa

sefinleda pera el zinc.-

IVL) Tstudio del catién Cobalto como interferenci.-

Previo al estudio de este catién se prepard una nnéva solu-
cibén de cobre, cuya valoracibép yodombtrica did 97 mg. de
oobre en cada 100 mi; de soluéién;—

luego se prepard una solucibn prtrén de cobalto .de la si-~
‘guiente manera: Se partié de un sulfato de 6oba1to, droga
‘"pnalar" ( The British Drug Houses ), ouya férmula era

S0,Co. 7 H,0 ( Peso molecular del sulfato : 281,11 y Peso eatb-
mico del cobalto : 58,94 ).- Pare preparar una solucidn que
contenga 5 mg., de Co por mi. de solucidn se pesd 5,96 grs.

de S0,Co. 7 Hzo y se disolvieron en 250 ml, de &gua destila-

4
d.ao-

Como en los cesos anteriores, el método a seguir para la
valorecidn del cobre era el comin usado, con la veriaciédn

de que la solucidn inicial consistia de 10 ml, de la solu-~
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de enh-lto.-

fueron los sijuientes :

¢iversos vollruncs de 1o

solu-

100

7,15
7,15
7,16

7,14

2,8

Cantidnd| <~ntidnd Jolumen de ~ronedio| Crntidrsd|) wrror
ie en~bre| de coblto snlueid de nl, de ceohre g
sreseate | »resante tiosuliato h1l:-dr
M N e e steda e
.rlll-
1° ensavo
97 2,9 7,40 7,37 95,8 1,7
7,538
7,00
2° ensyo
7,5 7,45 7,46 96 S}
,&'.':E)
7,45
7,48
3° ensayo
35 7,322 7, 34 04,1 3,4
7,30
7,26
7, 4
4° enstro

/_?_.’ 7
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Se hace notzr,de que en el 3° ensayo 1la solucidn , dospuds
de la evaporacidén nitrico-sulfbrica, presenfaba unz tenue
coloraocidn rosada y que en el 4° ensayo esta coloracién

era mAs intensa.- |

Como se ve de estos valores, él 1imite mﬁximo para la pre-

sencia de coba;to.oomo interferencia en el método en estudio

es de_80 mg.-

V.) Estudio del catibn Cromno como interfercncia.-

.En esta parte nos referiremos al estudio efectucdo con este
cttién en sus dos formas : como trivclente y como hexavalente
en el anién oromato.-

l,) Como_trivalente : como primera medida preparaﬁbs una so-
lucién patrdén de cromo que se efectud &si : Se partibd as
oromato de potasio ¢ Droga Kehlbaum con certiéidado~de impure-
zas } de.la cual se nesd 4,66 grs. para disolverlos en 250
ml, de agua. ( Pesp molecular del cromato ds potmsio : 194,2

y Peso atdmico del cromo : 52 ) prevaréndose asi una solucibdn

en 1la cual en 1 ml, hay 5 mg. de cromo.-

H
=1

Pa» verificar si este dato se;iﬁ el correcto, se procedid
& unz volor~eidn yodométrica, A partir de un volumen determi-
nzdo de la solucién.de cromo, que se roldifica con 4cido sul-
fhrico, se le =afiade Z'grs. de I K‘y despubs de 5 minutos de

espera, Se le aliade lﬁ solucibn de almidbn, el Iodo liberrdo
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v )

se titula con una éolucién de tiosulfato de sodio cue previa-
mente se hsa valorndo-como droga petrén ( 1 ml, de 520511&2 0,18
0,001734 grs. de Cu )~ Ver ( 5 ).- Como resultado final nos

dié 4,87 mg, de Cr por ml, de solucibdn.- '

Pars llegar shora de esta soluciédn de cerometo v&lorada a la
solucidén de Cr triialente, se proccdid a su reduecidn con |
alcohol en medio focido. De 100 ml; ds la solucidn de cromate
se afiadieron 96 ml., de alcohol etilico y 5 ml., de #@cido sul-
farico, czlentando nor un buen rato & pleha ebullicidh.~

Una vez eliminado todo él alecohol, se proceds a la correccidn
de volumen en un matrez de 100 ml;' -

pebe tenerse especisl cuidado de hervir por un buen rato,
hzstn haber eliminado 12 totelidad de los aldehidos formados, .
lo que principslmente se .noté vor el olor caracteristioo
de 8stos. Este procedimiento es muy importante, ya que al no
hnber efectuado biecn la evaporacibdn de la solucidén de cromo
¥y haber trabajzdo con ésta soluoién, daba valores altos en 1;
determinmcibn ybdométrica del cobre, .a vesar de la destruccién
nitrico-sulfirice a jue luego se lo sonmetia,-~.

Trebajando con esa solucibdn de oromo trivalente mezelada
en la soluoién inici~l oon los 10 ml, de l2 solucién de co-

bre, nos di6 1los siguientes velores :
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Jrntidsd
ae enbre
nreseate

santidad
de crono
trive lense

NS nresente
Mo

Tolwmen de
solueid de
tiosulfnto
~rstode

"

_ronedio
nl.

ornvidrda
de cobre

nrl11ndn

I

LTTroTr

’

o .-
1 3SNS77T0
NI AU, .

o7

(VA

N

IR

-3 ~1-3-3
-
C all-‘ 1~y

~
fof]

&1

95,3

<
.
Q

20 -
2° ens~ro

d 9D 3 R
48 7,}@ 7,28 wa S 2,
7,99
7,33
5° ens-ro
a7, 4 7,41 v, 57 98,5 1,7
7,00
7,57
7,506
/Jo el‘ls"'."o
R LAY A
145,1 7,10 7,12 92,5 4,6
7,11
7,15
Se hrea notar de ue en los dos Gltinos enscyos 1o f£rs2 scuo-
s~ wrezentaba unr ferte coloriceidn ~zul.-
Ye los drtos catceriornicnte tobulcrdos se ve cue 1 coiacentrn-




cidn limite del entidn cromo triv-lente como iaterfercncin

£

¢l nmresents método d: volorceidn dc cobre, nc nucde noscr
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¢t I A Sontid-d Tolumen de Promedio| Santided| irror
T oecur de crono solueidbn de ml, de cobre 9
rresente hexevelen-| tiesulinto 711" da
M tc presen~| o-ostrda e
te 0l.
4 To
£° enstyo
97 97,4 7,54 7,32 95,1 2
7,30
7,91
5° ensaro ,
146,1 7,08 7,09 22,1 5
7,10
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S2 hree notar oue 2o Irsc rcuosa cn cestos cens vos nresentoba
un~ colorneidn voerdanse ue se reentunba o nedidn cue subia

concentracibn de 1n solucidn de cromo.-

1-
nota de ue, icucl

D2 los drtos rnteriormcnte ti-bulrdos se

Jue en el ¢ so del eromo trivelente, ¢l linitc miximo »rrs

1~ wresencia de cromo como cronato cono interferencic en el
m6todo es de 1CO nyv:. de Cr.-




VI.) cSstudio del catibn lierrn como interferencic.-

Como primera medidn se nrenard wim solucidn natrdn de hierro,
dela siguiente manera : se nartibé de una droga Echlbazum con
certificndo de imvurczas ( Eisenchlorid krivst.) v férmula
CleFez. 12 HBO.- Con clla §e prepard una solucidn de manera
que cada ml, coatenca 5 mg. de hierro. Yora ello se pescron
7,157 grs. dz cloruro de hierro y se disolvieron en 250 ml..
de agua acidific~dn con nlgunas gotrs de fcido clorhidrico.-
( Peso molecular del 0163e2. 12 HBO : 540,38 y Teso ctbnico
del re: 55,84 ),-

Para tener un dnto més nreciso se nrocedid =& 1o vcloraeibn
de est~ solueibn. Fara ello se recurrid al método con dicro-
mato de notasio. ( 6 ) Se partieron de 20 ml. de solucidn,
-ue fueron cecidificados con 20 ml, de £cido clorhidrico
( de: 1,19 ). Crlentodo ésto = ebullicidn se sgrega gotc a
cota solueibn de cloruro estannoso nar: rcducir el catiébn
férrico., Una vez enfrindo, s@ acrega de golnme 1C ml, de so-
lucibn de cnlomelxm, cue destruye cl exceso de entidn.cstrnno-
so, luego 10 ml, de nczeln sulfo-iosfbéricn, »orn complejar
los cotiones férricos ~ne se¢ vin formnndo, ~lgunas gotas
de solucién de difenil-anmina rue ret como indicrdor ¥
lueco se valore con 1ln solueidn de dicromrto de notasio

0,05 llornnl, Con este mdtodo obtuvimos un gusto nromedio de

18,68 ml, de 17 solueidn de dicromato 1o 'ue correspondir

& unn eoncentrceiébn de 5,23 mg., de hierro vor cnd: ml, de
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solucibn, -

ton distintos volfimenes de esta solucién de hierro se roali-
zeron distintos enssyos como interferencia en el presente
nmétodo junto con los 10 hll de la solucibn ofiprica. Pero se
vid que los dntos hallados en la valorzeién yodomdtrica del
cobre drbon valores muy &ltos, de teal manera ~ue hubo que
desechar este interferencia como tal, sino se encontrzba y
otra forma de hscer desansrecer el hierro.-

Se pens8 entonces en aplicar la.operacién de lavado a esta
clase de interferencia, ya que como dijdramos en la pég,. 57,
1$ pérdida de cobre en tal operacidn es despreciable,-

Se.procedid entonces de la sizviente manera : 10 ml. de la
solucidn elnrica ¥y el volumen deferminado de la solucién de
hiorro mfés 3 ml, de Cl1H y 1,5 grs. de I K sd4 extraen con 65
ml, de ccetato de etilo; Se separa la faSe'acuosa Yy se cxtrse
con 15 ml; de acetato de etilo en las mismas condiciones de-
acidez y conecentrncibn yoduro, lo cual se agfega &l volumen
inicial de acetéto de eti}o;- Este volumen, uns vez eoloc&do
en la ampolla de decantacién, se lava con 16 ml, de la solu-
cibn de 1avado.oompﬁesta de 8 ml. de 1z solucibén 0,05 llolar
de I Ky 8 ml; de la solucibén de C1H 0,5 Hormal; Se debe
agitar bien con esta soluci6n ¥ luego se deja reposar bien,
Se separa la fase acuosa cuidzdosamente y'se evapora el volu-

men de zcetato de etilo, sigulendo luego con la marcha anal4

ticn.—
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He ve de los valores anteriormeate tzbulados cue la concentra-
cibén 1imite del hierro cue nucde estnr presente cn estas

condiciones ¢s dec 100 M.~

Se ve entonces, ~"ue con una sencilla menipuleeidn, teniendo
sicnore prepar-da 12 solucidbdn de lavado, se puede eliminer

elementos _ue interferirian cn el nresente método .-

Totns £inales

Como resultado de todos los ensayos efectucdos
de los -ue damos cuenta en las piginas nnteriores, drmos los
siguientes_limites de concentrneidén de los clementos ue pue-
den ester nresentes como interfercnciss en el presente méto-
do en estudio, sin cue mor su presencia, cl nétodo sea
afectado.-

Le concentracibn de 1# solucibdn de cobre _ue usfirsmos en
c¢stos ensayos 7 aquc se toma como nunto de reicrencia, es

la -ue nos referinsmos on la nAg. 45, es decir, velores oseci-
1rntes entre 80 @& 100 ms., de cobre en 1CO ml, de solucibdn.-
ma econcentraeibn 1imite inferior de 1o solucidn cfivrica cra
de 30 mg. de cobre.-

~a concentrreidbn 1imite de los distintos clementos es :

Para €l c¢~tién zine : hnst~ 100 mge, de <n prosentes,
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L]

Para ol catiédn nijuel : hasta 130 mg. de Ni presenteé;

Para el catibn estzfio: hasta 80 mg. de Sn presentes,

Para el catidn cobalto : hasta 80 mg. de Co presentes,

.Para el cntidn cromo en sus dos formas : trivolente y hexa-
valente : hasta 100 mg. de Cr prosentes,

Para el catibn hierro : con la oporacibdn de lavedo, hrsta

100 mg. de hierro presente.-
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sonclusidn

Se hr estudindo un método nnre 1ln determinceibn
de cobre buscdo en unt extraceldn con cectito de etilo de
1z solucidn chnrice, previcmento reidificrdn ¥y en presencia
de yoduro. Ll cxtracto, un- vez ovenorndo, ¢s sonetido a un
atoque nitrico~sulflrico »ncrn destruir todo resto de meteris
or>énica y el pe-ueiio volumen remacnante dc c¢sta opverneidn
es comnletndo en un matroz enrnscdo ¢ $s51 ofecto, = su voblu-
men corresnondicnte., Do eseo volumasn resultcnte sc¢ proceds ¢
uns. vilorceidn yodométrier del cobre.-

me eoncantrocibn de cobre en 1t solueidn iniciczl més fovo-
r~hle nore @l descrrollo dcl nresente método, ¢s de 30 &

100 mg. de cobre »or erd- 100 mr, de solveidn. .1 crror
obtenido en c¢ste trrob-jo cseild entre 1 o ¢ 2 5.-

4m enneentrreidn de cobre en 1o £rse rcuosz, desnués de 1o
extraeeibn, es de 0,01 mg., lo cunl es desnrecicble frente
~n 1los 190 me. en 1a solueibn inicinle.-

8o ¢studid r~demfis el 1rv-do del extr-cto de acetrto de etilo
con uns solneibdy nezels de I X y ClH que extrrme 0,12 ng. de
cobre, cue renrescatr wi error de (¢,1 0, desprecicble para
este tino de trﬁbfjo;-

¥innlnente, se estudinron las sifuientes interferencics al
n8todo: Zn,lli,Sn, Cod Cr y e, dfndose en ln pcrte corres-

nondicnte del texto las concentrrciones limites respeciivas,-
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