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El esquema general no siempre es requerido para la

mayoria de las muestras conteniendo bismuto ya que frecuentemente es pg
sible la determinacióndirecta.

Se han estudiado varios reactivoszyoduro de potasio,

estannito en medioalcalino,tiourea y sulfocianuro de potasio,como ensa
yos aislados directos para bismuto,determinando en cada caso el limite de
identificación y la concentraciónlímite.

a)La adición de un exceso de yoduro soluble a una sg

lución ácida de bismuto produce el ión complejo BiIíde color amarillo-ana
ranjado,que es uno de los iones más estables. Una de las mayores dificul

tades está en confundirlo con el yodo liberado por agentes oxidantes y no

abusando del cloruro estannoso agregado para reducirlo ya que en pequeña

cantidad no actúa sobre el complejo bismútico.

TECNICAEfigLEADAzlml de 1a solución a analizar con

teniendo Bi y todos los cationes comunes+ 6 gotas de IK 0,5 N.+2-3 m1de

acetato de amonio0,5 N.(para solubilizar al Pb)+IK sólido hasta comple

Jar la Ag+yel Cd+‘,extraer con 1,5 m1de acetato de etilo y 0,5 de ace

tona,agitar y al extracto agregar 2 gotas de CIZSnal 20%.Si la obserïg

ción es dificultosa se le agrega 0,5 m1másde acetato de etilo,agitando
suavemente.

Este métodoes satisfactorio para cantidades mayores

de 50‘ï de Bi en presencia de todos los demás cuando se encuentra en prg

porción de 12200 y para bajas concentraciones de ngf y Sb*++(nomás de
400 3').

Si se comete algún error es debido a la ligera colo

ración de los solventes orgánicos utilizados que resultan de 1a alta con

centración de sales neutras o de soluciones de pequeñas cantidades de Co,
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Ni y Cr.

b)Las soluciones alcalinas de estannito sódico o po
tásico reducen sus sales a Bi metálico:

2 Bi(0H)3 + 3 Snolflaz p 3 SnoóNa¿ + 3 fi¿0 +1Bi

Las sales de Pb sólo son reducidas escasamente a la temperatura ambiente;

la coloración parda debido al Pb separado es visible al cabo de 3 a 10

minutos,ace1erándose extraordinariamente por la presencia de pequeñisimas

cantidades de Bi. Incluso la reacción es positiva con cantidades tan pe

queñas que no pueden investigarse con el estannito solo. Parece ser que

esta catálisis de la reducción del Pb por indicios de Bi se debe al he

cho de que el Bi actúa comocentro de cristalización para el Pb.

En presencia de grandes cantidades de Bi aparece un

precipitado de Pb inmediatamente;pequeñas cantidades necesitan de l a 3

minutos antes de 1a aparición de un definido color pardo que se intensi
fica parcialmente hasta que todo el Pb se precipita.

La prueba es especifica para el Bi en el grupo del

sulfuro de hidrógeno en ausencia de Ag+, Cu++yHg*‘.

Es el más conveniente,ya que,comprobada 1a presencia

de mercurio sea como HgSÏo HgH por formación de una amalgama sobre una

lámina de cobre,se volatiliza la muestra,el residuo se trata con l gota
de ClH lN. y 52-0pera según la siguiente TECNICA:1gota de solución a

analizar + l gota de Cl¿Sn al 20% + 15 gotas de CNKal 5% (para comple

Jar la plata y el cobre ),agitar + 2 gotas de SnOaÏ que se prepara en

el acto,mezclando volumenes iguales de Clzfin al 5% en C1He NaOHal 25%.

Cuando se duda de la alcalinidad del medio agregar 1 gota de NaOH2N.

En esta forma se puede reconocer 3 K de Bi en presea
cia de cualquier otro cation común.
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c) La tiourea forma con soluciones ácidas de sales

de bismuto un complejo amarillo del tipo siguiente:
¿NR ,Wa. . H,_N. _ \ _ ’

Xl&-S-@\MH1‘ 25-c\uul ° "¿u/Q’s'“ 01’36"
3

“N “22"??13'“ 5- /NH1
I “LJ>e=8\ /S\‘\ // —e\N“7’
o /‘B»:í \\ \\ H’u ' x x _ /” 15 5—C\NHL

Según Dubsky,0kac y Okac.

Se puede utilizar en presencia de hasta 1:70 de los

iones coloreados y pequeñaconcentración de fluoruros,cloruros,sulfatos
y fosfatos,

d)El sulfocianuro de potasio forma una coloración

amarilla debida probablemente a 1a formación del ión complejo siguiente:

[Bi(SCN)6] K5.
Se trató de sensibilizar 1a reacción mediante el a

gregado de solventes orgánicos.E1 ensayo en blanco es poco satisfactorio

pues ya extrae rosado debido posiblemente a la pequeñisima cantidad de

ión férrico existente.Para eliminar esa coloración se complejóal hierro

con fluoruro o se lo redujo con sulfito o cloruro estannoso, pero todos

ellos decoloran al complejo bismútico.Tampocodebe evitarse 1a extracción

ya que partiendo de soluciones coloreadas,éstas interfieren.
El sulfocianuro queda entonces eliminado por las di

ficultades que presenta su extracción.
e)Se trató de aumentar la sensibnidad combinandolos

métodos,pura ello se practicó la reducción con estannito sobre 1,2,3 ha;



ta 5 gotas de la capa inferior y de la extracción de una dilución nega

C',;¡‘._o tiva para el B11; ,sin obtener resultados positivos.
Se sugiere comométodo conveniente el del estanni

to según la tócnica dada y una comprobación con el IK.

Z/“\_w,m_m
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A-INTRODUCCION:1:Convenienciede los ensayos aislados frente a1 sistema

31‘81“.

lltGenerelidades y propiedades del bismuto.

lllsAlgunas reacciones de bismuto de importancia analítica.

'B- c ‘ BS4UTS x333 GsF
laBúsqueda de reactivos.

a)Yoduro de potasio.

b)Reduceióncon estannito alcalino.

c)Tiourea .

d)Su1fociannro de potasio.

1:0peraciones previas.

11:Con yoduro de potasio.

lllsáon estannito alcalina.
1V1Tiourea.

V:Consulfociannro de potasio.
Determinaciónen cada caso del límite de identificación:

e)en solución pura del ión bismuto.

b)en presencia de los elementos comunes.

c)en presencia de todos los cationes.



lzniscusión y sugestiones.

llaAplicación a muestras problemas.
111:
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(1) y (2).

Las ¡arenas analíticas no resultan aplicables cuando

se desea conrirnar 1a presencia de un elemento cuya proporción es peque

ña.¡s entonces que surge la posibilidad de establecer un sistema de ens;

yos directos,por mediode reacciones a la gota con reactivos específico

senaihles sobre muestras pequeñas menores que el grano,qne permitan un 3

nilisis exacto y r‘pido del elementoa investigar.
Los vnsejos aislados han sido probados con éxito para

algunos elementos:6rs6nico,nercurio,cobelto,radioal amonioy a veces se
puede aprovechar la mismaeolucio’n para varias reacciones consecutivas.

Mientras Westzsmith propone 1a separación en dos gra

pos mediante una oxidación con carbonato y peróxido de sodio,otros sono

Vanessi empleanextractores orglnicos (acetato de etilo,6ter y mezclas).
En el presente trabajo se trate de determinar biennp

to por ensayo directo cuando se encuentra en proporción mayor que el 15%

para lo cual se han estudiado 4 reactivos y eliminado las interferencias

en 1a forme indicada para cada caso.



Ibiwmes d_l_i_gu_gebs t uz)y(a)
No ee elemento abundante.En Estados Unidos la principal fuené

te de produccián eaflresiduo de la refinació n del pleno.

El bienuto eo un sólido blanco grisáceo que se parece al

antinonio ¡ea duro,qu2bradiao,brillante,oriataliza con facilidad y lo
mismoque equll se dilata por eolidifieaoidn.Fundea 2719 C y si el metal

fundido ee deja solidifiear parcialmente en un crisol y se vuelca el li

quido no oongolado(cono en la preparación de azufre nondclico)se encontra
r‘ el orieol revestido de cristales ronbóádricos del elomento.Preeentados

formanalotro'pioao anllogae a las del antinonio y el ars‘nico.La temperq

tura de transioián es de 759a760nl.de norourio.Hierve a 14509y destila

en atnóofera de hidrógeno ei ee calienta a nie de 10009 C.Es muynal con,

duotor del calorgou peso espedifioo ee ¡uy elevado(9,8)y muyfrecuente-en
te dianagnltioo(repelidp por un in‘n ordinario).Lae propiedadesnetilicao

son ¡la pronunciada. que en el antinonio y el are‘nico.8e oxido superfie

¡ciallento por exposición al aire y si se quemaforma Bizoó .So une direc
tanente con halógenoe y azufre.El (cido olorfiidrico y el ácido sulfúrico

concentrado caliente 1o atacan levemente mientras quo,con mayorfacilidad

el ¡cido nítrico diluido y concentrado forma las nales correspondientes. _
Los principales compueotoe oxigenadOS sonusubóxido o mono

xidozBiO(dudoso)¡pentózldo;Bi¿05¡triGzido¡Biao3gtetróxidosBiloh
Por adición de un carbonato o bicarbonato a una solución
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de nitrato precipita una sal b‘sica yaque el cahonato normal es desconcer
cido.

El tricloruro de bismuto es una masa blanca orietalizada,

delicuescente en el aire.Disuelto en agua forms un líquido siruposo,que

con un exceso da un precipitado blanco de cloruro de biemutilo(ClBiO,en
sayo en Analítica Cualitativa).Diriere de los oxicloruros de arsénico y

antinonio en que no es desoonpuesto por el agnua y del CleO en que es

insoluble en ¿cido tartárico.
El nitrato de bismuto se encuentra nativo comobismutina

Diriere del de ars‘nico y antinonio por no presentar prepiedades leidas

tan narcadas,ae! no forma soluciones con hidróxido: y sulfihidratos alca
linos aunquereacciona en cierta preporción con los sulfuros alcalinos.

Por su insolubilided en sulfuro de anonóppermite separarlo del ars‘nico,
antimonio y estaño;ee disuelve en ¡cido nítrico diluido y caliente(d1fe
rencia con el mercurio).El nitrato da bimmatotratado con ácido sulfúrico

hasta vapores de anhidrido sulfúrico se convierte en sulfato que se di

suelve en agua imientras el plomo queda en residuo).El bismnto puede ser

precipitado de estas soluciones por el agregado de hidróxido de amonio;

un exceso del mismono lo disuelve mientras que al cobre y cadmio si.

Los agentes reductoreezforma aldehido en soluciones alcali

nae,ácido hiporosforoso,estannito de sodio o potasio reducen a los com
puestos de bismuto al estado metílioo.

El ¡cido nítrico es el mejor disolvente del metal.Aunquees

soluble en ¿cido sulfúrico caliente,solo lo es ligeramente en frío.El ¿o

xido,el hidróxido y la mayorparte de las sales de bismuto son r‘pida
mentesolublasen ¡oido clorhidrtco,sulfúrico y nítrico.
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El bismuto se una en la fabricacióh de aleaciones,en particular
de matales fusibles



le ¡uy “eii reconocer laa nales de Bi’“ cuandocon

eatebiee.Por acoiin del agua,de ‘eidoa,de ¡celia a del calor los derivados
de Bi bivaiente ae comportancolo ¡esclaa,niantraa que 1a: pentavalentea
ae transfornan con facilidad por accifin de reductoroe o de ¡oidoa.Uno de loa

caracteree ¡la genorelea de laa aalee de biannto trivalente ee en disocia

ción,lny ríoil por acción del agua y que contrariamente a 1o que ocurre con

laa de Sb no es suprimido por 1a adición de ¡oido tart!rico.En general no

ee pueden precipitar sales b‘aicaa de soluciones acuosa: que contienen cono

¡inino úna cierta cantidad debian definida,de un (cido pero,el agregadopq;
terior de aguq provoca por disociación 1a tornación de un precipitado b‘ai

co constituido-en ganera1,por una mezcla de ¡aloe de bie-utilo.La diaociaoía

ea favorecida por 1a adición de ClNH“ya que ee produce el Clgfli particular

mente sensible e 1a eccián dei este.
Las salen de bianulo hidroliaadaa por el agua for

nan compuestosconteniendo el radical univalente bialutilo (BiO)‘.WWW pra
cipitan el S¿Bi¿ marrln en medioneutro o ¡oido diluido.Ineoluble en erce

ao de reactivogen leidos ¡ineralea diluidoe,aolub1e en nítrico y clorhídri

COconcentradoe e hirvientee y en exceeo de culture. alcalinoa cuando ae lo

precipita de soluciones alcalinas.
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drico concentrados e hirvientes y en exceso de sulfuros alcalinos cuando

se lo precipita de soluciones slealinas.
L2s_a19zil192s_ds_seáin_zneissi2PfOinitan .1 31(on)3

¿sido hidrstsdo insoluhle en ¡oido tart‘rico,que se transforma por ebulli
ción en o’zido amarillo Bi.0H(hidr6¡ido de bismutilo).EL Bi0.0H es soluble

a ebullición con lejiss alcalinas concentradas,parte precipita por enfria
miento y totalmente por dilución.Anbos son insolubles en frío en exceso

de precipitante y r‘pidanente en medio ácido. El Bi(0H) 3 , puede ser rev

disuelto por materia orgíniea con función alcohólicaananita,glicerina,

diversos azúcares y por ciertos oxidantesacloro,bromo,hipoclorito y aüua

oxigenada,al transformarse en iones complejos.

El amonisggprecipita una sal bísica.de color blanco
Los carbonato: alcalinas precipitan una sal bisics blanca,insoluble en

un exceso de recctivoy en CNK.8ensibilidad según VonLicbig(5)es lt32.ooo

Los carbonatos de calcio,estroneio,berio y magnesio

precipitan tambien carbonstos básicos despues de un contacto suficiente.
una solución de {gg¿g;g_gg_ggg¿g_deun precipitado

blanco de fosfato de bisnuto insolnble en icido nítrico y ac‘tico diluido
y aovaLe en ¡cido clorhídrico concentrado. ‘

Con eromato o bieronsto di cromato de bismutilo:

EerMBiOL]de color amerill; soluble en ¡oidos minerales e insoluble en
leJIas slcslinae.Pars Jackson la sensibilidsd es de 134.000.

uontiosglgggg Qe ¿odio todo el bismuto es precipi

tado al estado de sulfuro s1 se opera en caliente y en presencia de ¡cido
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clerhidrico(6) .ENtrío con un exceso de eolución concentrada de tioeuli’a

te dí una celoracicn amarilla debida al ión couplejo.Agregendocloruro de

potasio ee obtiene (5203 )3Bi¡3 .Hgo (7) ,ineoluble en agua.
W ddunprecipitadonegrodecultu

rc en caliente y eolueioneealariilae en trio.
WW dununprecipitadoblanco

eolnble en ¡cido ac‘ttco (8) .
W elprecipitadoeerlpidaaentehidrg

linde a mudado de bieluto n ¡mama
W díunprecipitadoblancoeolnble

en¡cidoelorhidriec.mmm a unprecipitadoamari
llo ecluble en ¡eide clorhídrico.

mmm diunprecipitado“¡local
tania“.sonlibmdad 8 1:10.000(9).

Unaeolucidndemm enmedioalcalinacomo
lo deaoebo L.Veninoy F.Treubert(lo) dl un precipitado negro de bimto.
Si el ¡odio ee fuertcaente alcalino puedeprecipita! estaño aetilico.
M.M.P.Huir(ll) dice que con soluciones de ¡cido tartlrico una aezcla de

óxidos de anti-noia y bie-ute puedeser detectada una part de bimto en

210.000 parte! de eelueio'nr.diluida.

WM precipitaconeolncioneediluídaede
nitrato de Mente.

Wa di unprecipitadoblancosegúnSchneider
912) e
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una solucion concentrada de hrueina dl una intensa coloraei‘n

reja (13) .

Algunas bases organicos incluyendo ]¡_gin¡g¡¡ng tornan compues

tos insclublcs y en algunos casos dan yoduros dobles celorcadcs de fórmula

general l 1331c- base - IH con soluciones debil-ente (cidas de bis-uta

trivelentc e ycduro de petasic.nl 1331-I de cinconina es rojo-anaranjado

Feigl y Rechert (14) han propuesto un ¡{todo para investigar bisnuto en pr;

aencia de los iones que interfieren ya que las diferentes sales de los net)

les difunden en torna continua en el papel de filtro y son fijados en dife
rentes sonas.

La cinccnina ha sido usada para precipitar el bis-ntc en preseg
cia de plc-o.

Los reductores preeipitan tícilnente el bianutc de sus solucio

nes al estado ¡etílico.sc puede emplear el cloruro estannoso en presencia

de hidrílidc de potaaic,el for-ol en medioalcalino o la glucosa.En solución
leida se puedenutilizar los letales tales colo el Mg(16),zinc,cadnio,hie
rro,ccbre (16) e el ¡cido hipofoetcrcso.

El_zg¡¡¡g_gg_pgs¡¡1g precipita el yoduro de bisnuto (13Bi) ng

gro,soluble en un exceso de reactivo por tornación del ycduro doble 13bi.IK

anarillo-anaranjado.De acuerdo con E.B. Stone(l7) cl amarillo que toma una
solucidn de una sal de bis-nte d‘bilnonte acidificada con ¡cido sulrfirico

es perceptible con una dilucicn de ltl.000.000.Si al mismotiempo que clyo

duro de potasio se añade una solución de sal de plomo se observa que el yo

durc de plomo que se precipita tons un tinte mucho¡la oscuro que el ording
rio en ausencia de aquel (la) .
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Bi al yoduro de potasio se le agrega una sal de un alcaloide,oincg
nina (19) o quinina (20) torna un precipitado rojo en presencia de bis
luto.

La sal de alcaloide puede ser reenplasada por el hidrato de tetracg
til amonio(21).

La prueba se hace .1. sensible por extracción del color con acetato

de etilo-scetona en partes iguales.

Por aooidn del agua caliente el 133i se ecnwierte en el yoduro de

de bismutilo (1310) ,roJo. 1..“ I. según Feigl (32) :253' a. Bi.
1331 e 112° c9 1310 o 21H

En solución ‘eida 1¡_3¿¡n¡¡¡ forma un conpleJo soluble de color ang

rillo brillante.De estas solueiones han sido aislados compuestoscristal;
nos amarillo-bronceados o rojo-anaranjados dependiendo de las condiciones

en que la reacción tiene lugar.Las agujas anarillo-broneeadas corresponden

a un no1 de bis-ute y un nol de tiourea cuyo punto de rusida ea 1499 c g

anarille brillante een dos noles de tiouroa para cada uno de bis-ute (pun
to de tusi‘n ¡153 o c ) y agujas anarillo-broneeadas brillantes de un no1

de bisauto y a de tiourea (punto de tusiín alfil 9 c ) (22) .

En presencia de eianuro,la cantidad de metales que reaccionan con

¡¡_g¡¡¡¡g¡¡ es reducida y el bis-ute puede ser separado de la plata,cobre
cad-ie y sino . _

Conditisona disuelta en tetraolorurd de carbonoy por repetidas e;
tracoicnes con soluciones acuesas a P.H. ¡3 puede ser separado el plano

ya que ¡sta quedapr‘cticanente en la fase acuosa y el bis-¡to en el te
traelerure. (23) . A P.H. n 4 la entraeeián es apreciable.



Para determinaciones

mente la formación de sales

cristales hexagonalesrojo

xalato de bismnto y potasio

Denigés (24)0bt1ene

edrioos muyrefrigentes por
do c10rhfdr1eo.Los oxaünübs

10

microcristalinas se utilizan partioulsro

dobles: 01331.3 Cle(lfim1nes romboidales);

sangre del cloruro doble de rutenio¡e1 o

se presenta comoootahedros cuadrfiticos.

cristales hexsedricos,oota6dr1cos y dodeos
sesión dels uroüropina en presencia de (c1

cristslizsn en formade agujas piramidales



14122111931.

SegúnSandell (25) los principales “todos para n aislaei‘o
de pequeñas cantidades de biemnto consel sulfuro de hidrógeno que se aplica

a materiales biológicos y la ditizona en presencia de muchocitrato y cia

namida y P.H.rigurossmenüe cuidado.

Para cantidades mayoresde 50 Í es satisfactorio el método

del yoduro.

emma:
La adición de un exceso de yoduro soluble a un asolución áci

da de bismuto produce el ión complejo BiIJ dv color amarillo-anaranjado.

interfieren los metales que dan yoduros insolubles,aei el yo

duro de plomoycel de talio arrestan consigo al de bismuto,mientrae el de

plata y el cuproso muestran una pequeña tendencia a ocluirlo.E1 cadmio en

grandes cantidades se elimina con exceso de reactivo.Los santos accidentes,

sales fórricas y cúpricas.liberan yado que es reducido con sulfato de hidra
zina.E1 arsénico y las tierras raras en gran cantidad reducen la intensidad;

E1 antimonio y\el estaño dan sales Basicas amarillas que se eliminen con
'ácido tartárico u oxálico.

El yoduro en presencia de suficiente cantidad de eulfito pro

duce un color amarillo probablemente por 1a formación del ácido yodo-suit!

nico:I(HSO}L.A1tas concentraciones dc ácidos,mfis del 50%d= ácido sulfúrico
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o de leido clorhidrico)producen color amarillo debil en ausencia de bismuto.

Los cloruros y los fluorurcs reducen la inateneidad del color,el ¿cido n1
trico no afecta mientras que los sulfatoe en cantidades apreciables tienen
notable efecto.Soluc16n acuosa de anhidrido aulfuroco al 5%no altera al

complejo n11; mientras que decoloreal yodo.

La prueüe se hace mi: sensihle por extracción con disolventee

orginicoe.Welcher propone partes iguales de acetona y acetato de etilo que

pernitela formación de cepee bien separadasaLe superior coloreeda de rojo

indice la presencia de bismuto.

Heddock(27)recomiendauna parte de acetato de etilo y 3 de al

cohol emilico;8azerac(28) con mezcle de ecetona y alcohol emilico o ciclo

hexenona5E.Tommula(29)conalcohol amilicogcirerdy Fourneeu(30)extraen con

benceno el compuesto formado con hidrdlido de tetracetil amonio en presen

cia de yoduro de potasio.Powe1(31)agregandc alchhol etílico a soluciones ae

cuosas observó un camúio en el equilibrio quimico con formación de una gran

concentración de moleculas sin disocier.

La principal innovnción en el metodo de Giacomino (26) para

terminar oolorimétricamente bismuto el plasma o suero sanguíneo es el uso de:

¡cido ascórbico comoredlntor y estabilizador.ñejores resultados So obtienen

afin agregando pegueñns cantidades de sulfuroso,suplementario del ¿cido ascór
hice.



¡3MMM:
Las sales de Bi*‘+ se reducen a Bi metílico por medio de soluciones a1

colinas de estannito sódico o pousico (32)

2131(0H)3+35l0¿Na,¿-935n031¡e¿+3 HJO+2. (Si

Sin embargolas sales de Pb ¡610 son reducidas escasamente por los estannitos

alcalinas a le temperatura cnbiente.si se coloca una gota de solución de ace

tato de Plomoen una place de toque y se mezcle con otra de estannito,la neta

coloración pardo debida al plomo seperdo es visible el cabo de 3 a lO minutos

Esta lenta reaccidnan(OHLL+Snc¿Naa-an+Sn05Na2+H29se acelera extraordinaria.
lente por le simultinec separación de bismuto .Incluso,le reacción espositive

con cantidades ten pequeñas que no puede investigcrse con el estannito solo.
Parece ser que'estc cst‘lieis de le reduccidn del plomopor indicios de bis

uuto se debe al hecho de que el bismuto sitúa cono centro de cristalizacion

para el plomo.Esta propiedad se aprovecha para reconocer pequeñisime cantida

des de biemutoges unereccci‘n inducida.

Lc prueba es especifica para el bismuto en el grupo del sulfuro

de hidrógeno en ausencia de plate,cobre y mercurio.0th
Miller(22),Duïsky,0kec y Tritikec(22)hen utilizado para le detee

ción del Biemutoel color de le reacción entre las soles de hismuto y la tio
urea.

De acuerdo een Bubok! y colaboradores l a de bienuto puede ser

determinada en 300.000 partes de seluciín,mientres que pere Host y rokoe (aa)
le sensibilidad ee de 11100.000.

La sensibilidad no es redioide por los iones plata,merc6rico,coo
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bre,plomo,cadmio,are€nico,esteño,oro,te1uro,aolibdeno y tungstene en pro
porción de 10031.31 mercurioeo en proporción de 100al de un precipitado

negro que molesta pero en 10:1.no modifica el límite. El ión flrrico en

exceso molesta por la coloración roeeda,el antimonio presenta una reach;

ción 911110le omio,platino,vanedio y cromto molesten por su color
amarillo.

Fueronprobados¡le de 60 sustitutos de lanus con los io

nes managers establecer si son ¡le sensibles que aquellas,sobre to
do para el caso del bisnmbms algo ¡le sensible con la benzidina-ditio
urea y le di-leuril-ticurea(34).

Dubsky (35) en el estudio con 24 compuestos org‘nico! deri

tados de le tiourea llega a la conclusión de que el grupo SscxlUH'esel
NB

responsable del color anrille y el 38C<NH- NH.-da el color rojo.

El neroaptotio-ceto-tiodieeol y sus fenil derivados (billa

tiol 1 y 11 respectivamente) dan rojo con bisnuto y es algo nie sensible
que 1a tiourea.

Los dimercaptotiodiezoles permiten separar cobre,p1ono y
bisnmto de otros metales.

Mutante.th
Soluciones leidas de 81*" den con euli'ocienuro de potesio un in

tenso color amarillo debido probablemente a la tomción de LBi_fl(SCN¿]K3
(29).

E1 ión mercurioso de un precipitado negro que molesta ocurriendo lc

1o mismocon el platino,aolibdeno y vanadilo.El cobre de un precipitado

pardo-verdesogel oro anaranjado,e1 hierro,roJo-pardo.El oemio,vanadioy
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01 món conto ¡austin por su propia eolonoi‘nJI cromoda “¡1,01 oo
hlton‘iolota y o].níqul,nrdo.'rodoo ‘atol Islam cuandon encantan
on granproporciónpara my mm entidades da bimto (36).'

Ton-11asmibflin la roacci‘n por extracción conunanach.
do acetato do ¡tuo y alcohol ¡[11100.



Se utilizd una soluoidn de(NQ%P1.5H20preparada de le
siguiente mnnoraa(37)

Disolvor 2,32 s. de (N0¿)¿Bi.fiflap que equivalen a la. de

ión bieluto trivalente en 20 Il. de (cido nítrico 1:1,diluir on un natraz
arortdo hasta ul litro.

UnIl. de la solución contieno aprpxiladamente l ng. de
un 31*".

Se tituló comocloruro de bialutilo eegún el ¡{todo de

Hillihan y Lundell con modificacionos;(38).

A25nl. de la solucidn anterior ee le agrega amoniacoln

2 gota agota hasta turbidez persistentegsi da precipitado redieolver con
{cido nftrico.Una vez que la turbidez no desaparece por agitacián ee agre

gan 5 ml. de ¡cido clorhídrico 1:9 hasta disolución.En un vaso de precipi
tados de un litro ee calientan 400 nl. do agua casi a ebullición y alli

ae vuelca la solución anteriormente preparada.Se lava el vaso con agua cas

liente,se lleva a ebullición durante dos minutos y se deja decanta! prefe

riblemente a baño maría dos hores.Se filtra por papel de poro Indio, ee

lava con tres porciones de 10 nl. de agua caliente.31 precipitado cobro CJ

filtro se disuelve con dos porciones de lo nl. de (oido nítrico caliente

que se evapora a baño maria en crisol de porcelana tarado(no usar platino
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Finalmente aa calcirm a la llama da un .bunsan paaando como81403 (ocre)

Palo de Ello3 z 4 z 0,897 l B1 f

n 3+2?

5 1,06 nel-1 3 0,035

azahara do determinacion“.

¡anaao de Bi¿q3 de cada doterninatiin.

Iksvalor promedio.
Stdaaviacifin tipo.

La nolunidn contiene antcnoos 1,06 Ig. da 16h bla-ute por nl.

b) t a

En un posa filtro da 2 ¡1. da capacidad ae pasaron

10 gotas da agua destilada.“ datorun‘ al valium da una gota tomandode

las tablaa 1a ¿unidad dal am para 1a temperatura da trabajo.
J

'l.

. zu m‘]n ¡(FEF 32 “ú
5 wm""' 0,027 nl. ‘0.0016

¡“von-an da cada datarninaoi‘n.



18

¡q ¡volumen de cada determinación

1;:volunen promedio.
S ¡desviación tipo.
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Ea uña oaraotoríatioa propia da aata altodo para dotar

ninar 01 ¡(lito do idanfiricaoián por axtraccidm doi couplajo BiIQconacata

to da atilo-aaatona qua una vaa acostumbradoa {1 y adquarida cierta pric
tioa aulanta 1a aanaibilidad da raaoci‘n.

1)Datarlinar el limita de idontificaai‘n dal bianuto en

aolucidn pura: I

mi; ¡:1 .1. da cancun da 31‘“+4 "5.. a. IK0,5 n. (8,31)
ao agita y aa extraa con 1,6 a1. da acatato da atilo y 0,6 da aoatona qua
permita 1a formación do 2 capas bian aaparadaa.Tomar comopositivo el color

roaado de 1a capa auparior.Lmego do obaarvar a1 color aguragar 1 gota da

Cl¿8n al 5%para comprobar qua no aa yodo libro.

En genoral la presencia de un reductor,(oido óxílico,tart‘rico,
aulrató do hidrasina,loido ascórbico (26) aunontan 1a aanaibilidad da 1a
raaecidn,

Se trabajó con sulfato de hidraaina, que se agraga antaa do 1a

extracoidn,calontando auavoaonte.



n sin pp hidreeine
LeIimn“ C. ¡le I.(m.U C. Le

8,3 a! 2,1 1 1t600.000 2,1 ar' 1amo.ooo

ix 4,2 If 1.200.000 2,1 K iasoo.ooo

0,6 fi 16,1 3' 1:1“.000 5,3 a 1a200.000 .

2)Lflite de identirimib en preeeneiede lee ele-entes

Ienee que interfieren:

4.1-. 31 muro de potasio con el nitrato de plate de un
precipitado mino de Muro de plate que ee eeupleje con un exceso de
reactivo.

Mi: 1 ¡1. de “lucia: de Diente + 1 el. de eolueiendeple
te oontonionoo 2 ng, de A". e 4 goto. de nc 0,5 I. o IK ¡nido ¡noto dee

eperieiin del precipitadoeau-inmune extraer.
Mim tel ves le. ¡(e frecuente ye que el biamto ee ob

tiene del relidue de le retineión del ple-mee enla... epmeehandole ee
lnbilided de m eelee en eeetete de mio.

m1 1 Il. de eolnei‘nde bienutoe 1 ¡1. de soluciónde
vb.” o 4 gotas de nc 0,5 n. + 2-3 ni. de eeetete de nnonio 0,5 ll. + 0,1 g.

aproximan-entede IK “lila, extraer:

í ! + H ++

WII Il. de oclusiónde hinata o 1 ¡1. de eeluei‘ncenter-:1
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niendo 2 mg. de Ag: y 2 ng. de vb“? e gotas deIK + 2-3 m1. de acetato de

ambhïo+ IK sólido y extraer. A1 agregar el acetato de amonio que solubili

za a1 yoduro de plomo quoda e1 yoduro de plata que ae compleja con el yd]!

ro de potaeio sólido.

figïft da el yoduro mercurioso.

En preeencia de hasta 400 í dc ión‘H¡:*,6ete no interfiere.

ggggig¡_g_¿ 1 .1. de eoluoiin de ión Hgï’oonteniendo 400 1 + 6 go

tas de IK 0,5 N. da ligeramente amarillo que no lo extrae 1a mezcla de ao!
tato-acetona.

A1ensayo correspondiente agregar 1 nl. de solución de Bi*".

93::¿_ da un precipitado blanco de yoduro cuproao con el

peración de yodo que coloree el acetato.No ee elimina al Cu con cianuro

ni el yodo liberado con tioeulfato porque ambosconplejan a1 bianuto,nien

tres que una pequena concentración de C1¿5nno actúa sobre el complejo bi]
mítico.

Tecnica fi g 1 nl. de solución de Bi'"+ 1 nl. de solución de Cu’*(2

ms. de ión ) 4 6 gotas de IK ,extraer con 1,5 nl. de acetato de etilo y

0,5 de acetona,agitar,agregar 5 gotas de Cl¿Sn el 6 fl hasta decolorar 1a

capa superior que contiene a1 yodo,quoanarillea fioilmente.controlar
siempre con un ensayo en blanco de reciente preparación.

Gggpg 2 A a Pb,Cu y Cd (2 mg. de ceda uno)

ïágnigg_gw¿_ñ 1 Il. de aoluoión de bisnuto agregar 1 m1. de solu

ción-que contiono al grupo 2 A + 6 goteo de IK +2 ml. de acetato de amonio

para conpleJar a1 p10l0,dl color verde debido al acetato do cobre,conp1e



a
Ju- 01 Cdfi'con IK aélidopxtraor y apagar 5 gotas de C12su a1 5 í.

La cantidad de Chan a agragar aa datonina "aunado al en
aayo an blanco correspondiente.

‘ ¿áá
“l : Se trabajó con una solución de mota arsanito do

potasio (droga Merck)ya que su extracción cono A3103diauouo on (th lll
oa Mrtmnto anarillenta,ta1 vozpor o].Fo“, y pronnta dificultad“ en
1a observación do]. limito da identificación .

“01K*6 WI.Ï¿‘40 “lucia:dobimto4.1 .1. d. “han d.
o “unoDOIpu‘a do «¡banano o]. color agregar 5

gota- da Chan a1 5 ¡Epara eliminar 01 yodoqua me “r nun“.
F11IKda coloracidnmina por formaciónda una

8...1conploja qua aa puede oli-1m con 6113:: o con tartrato ¿oido de potas-F.

aio qua torna a1 Hrtaro on‘tioo (da potasio y mtinonilo )

¿a trabajó con ¿blog disuelto en cm ooncontrado,quo no alcanza
a solubian oonpiotananto.

W 1 ¡1. de coincidade bimto + 1 ¡1. desolucióndo
sb”? s gotas a nc,utruoun + 1 6 2 cotaa do masa a1 a 1.131ensayo on
blanco aa anarilio,dobo agitar” anto. da aontrolar,tonando conopositivo
01 marino con tinto rosado.

7 Paraaliminaral amarilloextraidodo].mayo an
blanco con Sn“ (con chan .2 aio ) no pudo compleja: con ¡cido oxflioo

o con tart‘rieoJl primeroamanta 1a msibilidad da 1a reacción.
Wai ¡1. doaoluaidna. bio-¡to4 1 ¡1. doningun a. sn"

o o gota 0,5 n. IK,utmcun .
W: 1 ll. dosoluciónde bimto «y1 ¡1. do¡olvida de

Sn” 4»6 gotas de IK 0,5 N. +0.2 g. aprozi-adannto da tartrato (cido da

potasio o ¡cido tarta-ice tina-onto dividido,ea1antar hasta eliminar compi!



23

tamente el color amarillo tornado + un cristal medianode IK y hacer la ex
tracción. Evitar la formaciónde una solución sobresaturada de ¡cido tarti

rico. El ensayo en blanco no extrae pero al cebo de 3 a 5 minutos se colo

rea de amarillo que por agitación desaparece. Convieneagitar antes de con

trolar con el testigo ya que lo nisno ocurre al determinar los distintos
indices.

m2 Enla tecnicaanteriorreemplazarel leido tartdrico
por el ácido crllico.Bl ensayo en blanco es negativo.

mm Sepreparóunasoluciónconteniendol ng./nl.
de Asmcono A803} ,de Sb"'coao Sblo. y 2 mg./nl. de Sn“ como C1¿Sn.2 H¿o.

Se solubilisa en ealiente con la nenor cantidad de 01Hconcentrado,de.1er re

posar y llevar e volumen.

Wu Ala eoluoi‘nde bimto conteniendoel grupo2 Bagre
gar 6 gotas de IK,C,5 H.,extraer.

W Despuesde agregarlas 6 getas de IK.calentarsuave-er
te con 0,1 gr. de (cido utilice,an een sulfato de hidrasina volver a ea

lentar hasta total decolcraeión,de.1arenfriar + l cristal aediano de IK y g
traerJl ensayoen blanco es ligeraaente coloreado.

W Lasoluciónquecontiene500U/ll.
de cada catión de 1.a lll divisifin se reduce previa-ente con sulfato de hi
drasina.

W l nl. de soluciónde bisnuto'+ l nl. de soluciónconte
niendo al grupo lll. + 6 gotas de IK 0,5 N.,se reduce por calentamiento cc

sulfato de hidrasina,» “Toga un cristal nediano de IK y se extrae.Centro
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lsr siempre con el ensayo testigo que es ligera-ente amarillento.
¡!_z_1_g¿11gifinno interfiere.

En csds una de las tícuicas anteriores es indispensable la realisg
cidn del ensayo en blsnco correspondiente pera que las conparaciones de lss
extracciones resulten erieaees.

3) Liiite de identificaoi‘n en presencis de todos los es
tienes.

Preparación de la solución: Front» e la imposibilidad de obtener

una único solución que contenga todos los cetionss,se prepara separadamenp

te la solución con los cationes de le primera división (solución 2 ) ya que

éstos precipiten en la soluoi6n con rótulo l debido a la presencia de cloru
ros que no se pudo elininsr.

gglngign_1_¿_Prepnrar una solución que contenga 2 ng./ml. de lada

uno de los siguientes cationes¡Cu*’,Cd**, todos los de la 1V7V,l¡go/ml. de

As***(comoAs0¿K), 0.5rn9/ml. de los de ln lll,diluir evitando la hidróli
sis mediante el agregado de ClH (no más del 6 S ),finalnente se agrega la

solución clorhidries de 0,5 ng. de Sb"¿omo8b¿°q y 2 nte/Il. de Sn“(ClQSn.

2 Hzo ), llevar a volumen. Ls solución es perfectamente linpida de color ap

zul-verdoso,pero despu‘s de 3 dies se observó un fino y escaso precipitado
blenqueeino que enturbiaba ligersnente el liquido.

_gg¡yg¡ág_a_¿ Se prepara en el nonento de utilizar de tel manera que

0,05 ml. de solución contenga 2 lg. de Ag‘, 2 I‘. de Pb"y 0,4 ng. de Hgï‘.

213n195_n_¿l Il. de solución de bisluto e l Il. de eolufiión l e
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0,05 nl. de solución 2 q»6 gotas de IK + 2-3 ml. de acetato de amonio da

blanco lecho» + IK ¡(tudo hash compleja:-la Afy el Cd“ ,extrur con

1,5 nl. de acetato do culo y 0,5 de ¡eotona,agitar y al eitracto agregar
2 gotas do C1;Snal 20 70.811a observación es dificultan se le ¡grep 0,5
¡1. ¡la do ¡[conto de otno agitando¡aumentan 0mm on blancou 11
gormnteaumento.
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m“. _
_ “1° "El ___‘_’_1_‘_':,._ “90"1797?’ CJ"

Ag‘”s 2 I‘o (b) 8,4 3' 121.136.000 y 4,2 X 13250.000

Ph“: 2 Ig. (o) 21,2 Í 1.00.000 10,0 Ir 1.100.000

s u. (o) 21,2 ‘ 1.50.000 21,2 K 1:00.000
Afbe‘ïz 0

la) 2 10,0 1.100.000 i; 6,1 If 1.170.000

a“; z 400i (o) 4,2 79’ ¡13250.000 2,1 1:500.000

Cu" a 2 Ig. (1') 12,2 11800.000 3,2 X 1.330.000

Grupo 2 A z (g)

2 ¡gm/catan 21,2 7‘ 1.50.000 31,2 0’ 1:30.000

“"31 ng. (h) 21,2 U 1:50.000 10,6 3' 1:100.000

Sb‘“:o,5 mg.(1) 10,6 ‘5 ¡12100.000 9,5 ¿f i 1.100.000

Sn“ a2 u. (J) 5,3 ï ¡1a200.000 g 4,2 X 12250.000

(k) 2,1 3 1s500.000 ¿ 1 x 1:1.000.000

(1) 0,0 a 1s2.000.000ï 0,5 5' 1:2.000.000
Grupo 2 B (l) 54,2 0' 10250.000 3,8 8' 10330.000

(n) __ 3,2 w 1.320.000
Grupo 111 (o) g 1 3' 1s1.000.000 i

Grupo 17 y V I

(p) 4,2 i1n250.000 1?.2,1 a’ ¡500.000_L'._ - - ‘
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¡r mom hallado. 2.1.299.9a 99.14.96??? l

Cationos *"—‘ w I l
LQI. I callo Lolo (¡10) COLO

r Con todos los 2; l

v 1:20.000 Y - No rogistrgJ
da53 'í a No rogisfirgda

cationen(q) É
.—__‘‘__-._...__

.1



11-8adnnsifin.9:n.n¡ian¡i:n_a¡na¡ina¿ (32)

La prueba ea especifica para bienuto en el grupo del culture

de hidrógeno en auaeneia de ¿3*,Cu"y Hg“ e

1) Determinar.1 11-11. a. ideatitieaaiín de1.bialnte

en “lución pura .
mi 1 gotade1amenta e 1 gotade soluciónsaturada

de CII.an y 2 de aolueión de eatnnnito ae nea‘clan en una placa de porcelana.

En presencia de grandes cantidad“ de bianute aparece un precipitado de Pb

inudiatanentegpequeñaa cantidades neeeaitan de 1 a 3 ninutee antes de 1a

aparicián de un definido color pardo que ee intensificar‘ paraialnente cua;

do todo el pleno haya precipitado.“ -e1p1.e,per ai aele ae reduce tan
bi‘n,aunque dGbilnente,debe haeerae un enaayo en blanco con ma ¡eta de ee

lueidn saturada de c131: y SnOJa; cuando se aeapecha que eziatan pequeflae
cantidad“ de Manto.

Reactivos s 1) Solueién aaturada_de Clan .

2) Na.OHa1 26 f.

3) Soluciin de 5 g. de Clen en 5 nl. de CLHconce:

trado,ca1entar suavementea baño¡aria haeta diaolueión y diluir con agua

haata 500 ¡1.La aolueiGn de eatannito ae prepara en el aeto,antea de au un

neulande void-enel igualea de 2 y 8.El. cabo de un tienpe,eem frecuencia el

Sn se precipita de laa aolucienea de estannito alcalino,aiendo m. parciaj
menteoxidado y parcialaente reducido (hide-reducción interna ).
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2 Snolflni + nao 3 SnOSle Ï 2 “¡.0H o Sn

í un" “A. ei
á valores hallados valores en bibliografía
=;Solución pura _..-.1 ._.

L.I. (gota c.L. L.I. (gota) C.L.
11'r'rit‘:=22:1"12::‘::4 '-' “tr-fi‘ry L",‘_‘Í“1 - ,---,,-:.V,_'-,:.V:1:2: }:_-:-".—‘;"" ' "" .Ï‘_:'_ -_ '_-'-j *t _' -—"’Ï

Con PD 0,014 y iizoooomoo 0,01 I' 123.000.000
Sin Pb 0,28 a g1a100.000 0,03;“) ï 121.000.000

f g 1 (32)! 4:3mooo
L; í ' 4

fínflterminar el límite de identificación en presencia de
los elementos comunes.

Iones que interfieren:

¿gina ig" se compleja con CI‘IKal 5 71.

20.35.19;b g l gota de solución de Biwe 1 gota de Ag" e 5 gotas de

CNKal 5 %,mezclar con una varilla hasta solubilizar el CNAgformado,agrega

gar 5 gotas más en exceso e l gota de Cl¿Pb 4'2 gotas de Sn0¿Na¿ .

m Las sales de Cu" se descomponend‘bilmente por las so

luciones de estennito,depoaitando óxido cuproso,que inte rfiere en la inveg

tigacidn de pequeñas cantidades de Bi.Por adición de CNK,elCu"se convier

te en el compuesto (Cu,_(CN)¿)K.,completamente estable frente al estannito,
con lo cual se pueden reconocer pequeñas cantidades de BLen presencia de

mucho CuN .

g‘éggca cx h‘n1a placa de toque se mezclan 1 gota de la solución
problema + l gota de Cu“+ 1 gota de Clle,otra de Na.0H2 la}, 6 gotas de
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CNKel 5 pi y finalmente 2 gotas de eetannito,“ ngita.Según e]. 131presenta,
inmediatmnte o a1 cabo de pocos minutos aparece una coloración para: o
negro.

¿g * 1 gn“ a l‘ecnica c .

tu E1 Hg ee reducido a letal por los Sn0¿Na,_,por tanto
debe eliminarse.

169g” gg 5?“,evapora ¡sequedad en un micro criáol de porcelana,únn

gota de solución problempelentando cuidadosamentesobre teh,para vola
tnizar totalmente el Hg .EJI.residuo ee trata con 1 gota de 01H1 N. y ¡e
reconoce e]. B1 comoanteriormente.

ML
1 gota de soluciónde 131"?1 gota de soluciónde Few-o1

gota de 01511a1 40 hunter hasta deeolorer + 2 gotas de swing; ,agitnr m1
te redieolver el precipitado blanco que se ha torndo + 5 gotas de Na.0H

el 25 33. controlar con el emm en blanco.

Se comprobó que el Cl,_Snreduce el CILan por ello se suprime en 1a
tecnico anterior.

m ee utilize 1o¡1m tecnicaqueperoel Fe”*,e1nPb.
MALL'

1 gotade soluciónde Monto e 1 gotode soluciónde 1Vy
V división 4 1 ¡ete de C].le 4 2 gotas de Sn0¿Na¿.



3) Limita de identificación en praaanaia de todos los nation»
Praparación da 1a aolnaifin:

W Prepararunasoluciónquacontenga0,5 ¡lb/nl.“ loa o.
tienen Cr’“,Fa“‘,Mn",Zn" ,lli“ y Co" y 2,6 Ig,/l1. de todos loa resultan
con excepción del Hg .Para evitar la hidrólisis le acidificó con»7 S de 01H.

W Contiano2,5ag./n1.da16aAg'y ph“.
W 1 gota da soluciónda bimto o 1 gotade solucióni «o

gota da aoluciGn 2 q- 1 gota da ChSn a1 20 í «t 16 gotas da cm: a1 5 %,agitar

¡nata ooqlajar conylatananta + 2 gotaa da ano; da reciente praparaczlfinfiuan

do aa duda da 1a aleaiinidad del nadia agregar una gota da Na.0H2 ¡.31 onaay

en blanco aa ineoloro hasta pasados loa 15 minutos.

El Hg no aa ha midarab aa 1a mata-a ganara).mua dabavola

tiiizaraa completan“. aatoa da aplicar 1a “nica g.
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m.Im
La timea fea-naeen ha aoiueienea ¿eine de aalea de Mam

te In capi-3o amarillo«1 tipo aim-atea

un , a n
¡guns-(2m .2 asc< 3 e ‘ \c:s c133;

‘IH,_ mk 331/
I 3

naa-cam ]
l HH;a :8“s \\ ¡Is

o ‘ ¡31‘ s \ : mi
¡Lis :3" ‘3 ‘ ‘ — /¡‘Ha

al: «m1., ¡Ha- (22)
l

1) determinar el. 11:16 de identifieaeih en aoluei‘n

¡nn-an

“¡Ammnmmuümamptadeaenei‘l
a analizar convenientementeaciditieada con nitrieo 1:9,ae produce una eg

loraeihm1]...

a) Línite de identifieaeih en presencia de 10a element“
coma:

Se “tel-¡infiel ¡finite de identifieaeib a. m con Ag‘y ph“ ,een
me 2 A (ug**,0u**yca"), 2 u (Aa’",Sb""ysnïïcon tercera diviailn,
con 1Vy V diviaián Juntoa empleando1a mina tecnica anterior.
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3) Limit. do iuntuimfin en presencia de todos los cationes:
homicida do h solución:

W Prepararunasoluciónquecontenga2,5 ¡llo/lll. do
tu” ,Cu“y cam,“ los 4.1 grupo2 a,“ todos loa do h 1Vy v división y
0,7 nao/ll. de cadaunadolos deh toanrwmr h marino“ conno
¡a de 4 '33do Koldo nítrico.

W Conti.ch2.auma. deun Ag’y vb“.
Tamuín se trabajó con la soluofin «lotodos los asuma prepare

d! paraalumno.



“loros mundo. valorenen bibnunrínen“; r , .....__..
I..I.(gota) 0.1.. L.I.(gota) C.L.

301mm ¡nm (a) 0,5 x 1.54.000 ‘ 1 n’ 1.30.000(22)Ï

1n100.000(aa)1¡
Ai y Pb"I67,55/¡ota , 0,6 í 1.134.000 lo n31“. Noron“.
ui? “¡6‘ ‘Éi ‘

¡¿ 1,4 í 1:20.000 '"' " fl "
67,51/got1 c/l f

4 .

A. H» .sbyQ-Gy hor' 1!
1,4 x 1.20.000 n n " N g

67,5 1(Icon o/n 3

Grup. 111i1,9 If/¡otgg' 1,4 í ¡420,000 u n .. u

Grupo 1V y V z 1.4í . . Q'u
27 ¡í nota o/u y.

Contodos los un; i .
1,4 í ;¿ 1¡2o.ooo n n u n ¿

m i '7.

Consoluci‘n prop.- ,
- 1,4 í : 1'200000 n " u " 5:

run para Sao; ¡



Iv-Win.
se torna une coloreoién marine debia probebloeentee le

tornoiln del ión complejo[suscring (38).

1) Determinarel ¡Into do idontifioeoidn on eoluoidn pure:

W 1 ml.a. uluoi‘n de31*“4.a goteea. cm diluidoel
¡odioe ¡num “nome: conopoeitivool emilio.

So trata de sensibililer n roeooi‘n ¡ediento .1 ¡modo de eo].
router orglniooeaeootetode otih,‘tor,elooho1 unico y usaban ensayo
en blanco ee poco eetieteotorio pole ye oztree roudo debido poeiuennto
e 1. pequoñíei- cantidad de 16ar‘rrioo memud’cre ona-im: one colo
reoiín ¡e couplejó el hierro con fluornro o ee lo roduJo con enli’ite o o];

ruro eatennoeo,pero todoo enoe deooloren el oomplojobidtioo.
Tenpooodebo eviten. le atrevida ye que pertiondo de eolueionoe

ooloroedee,Getu interfieren.
Gepohanlnoy Shointzis (39) proponen el eiguionte ¡{mmm eoluo

ción de bimto,ecidirioeda con ¡oido nítrico oe tretede con solución ee
turade de quimleíne en preeenoie do ¡modem de amoniode un presi);
todo mino enorroJe sensibilidad ee de 0,3 ¡r do Bi en 0,001 nl. do eg

1110161130¡modoaplicar on prosenoie do todos loe oetionoe me Zn" ,Bn” ,1

Hg“ y Ag"! .ConCu”emger previamente¡oido cítrico.
Por todo lo quo enteoodoente reeetivo pre-ente menu dificulta

doe,quede.nd_odescartado.
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l-Discucidn y su;estiones¡

Elesquona general no siempre es requerido para la mayoria

de las nuestras conteniendo bis-nto ya que frecuentemente es posible la de

terminación directa.
Estudiados los 4 reactivos pode-os establecer lo siguientes

El BiI; de color naranja es uno de los iones als estables.

Unade las mayoresdificultades,estí en confundirlo con el yodo liberado por
agentes oxidantes y no abusando del Cl¿3n agregado para reducirlo ya que en

pequeña cantidad no actúa sobre el complejo bis-útico.

Este nltodo es satisfactorio para cantidades nayores de 501

de bismuto en presencia de todos loa demís cuando se encuentran en proporcid

de 1:200 y para bajas concentraciones de HgZÏySb'"}

si se comete algún error es debido a la ligera coloración de

los solventes orglnioos utilisados que resultan de la alta concentración de

sales neutras o de soluciones con pequeñas cantidades de Co,Ni y Cr.

La reducción por eatannito en medioalcalino cancspecifica

para Bi en el grupo del hidrógeno culturado,en ausencia de Ag ,Cu y Hg .

Es tal vez cl más conveniente,ya quc,comprobadala presencia

de aercurio sea comoHgí’o Hg" por formación de una amalgamasobre una lla]

na de cobrc,ae volatiliza directamente el Hgde la muestra por calentamiento
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dirssto sobra tala y ss spsra sen olla ssgún la t‘cnisa g ds la pis. 31.
ss pandantilisar la tioursa sn pssssnsia ds hasta 1:70 ds los

isnas solorsados y pequsña sanaantrasión ds F', Cl’ ,80: y P0“ï .Los solo-1
rss dadas por los distintos ionss tnsran tabulados según (40).Sussnsibilidan

ss ¡anar qua la dal sstannito.
El sulrociannro quads eliminado por las dificultadas qua prosa;

g. an su sntsaaaiín.

Se trató ds aumentar la sensibilidad combinandolas m6todos,pa

ra ollo so practicó la rsdussiGn con sstannito sobre 1,2,3 hasta 5 gotas de
la capa inferior y ds la sztracoidn ds una dilusión nagativa para al BiI; ,
sin obtonsr resultados positivos.

Se sugiero comom‘todo oonvanisnte el del estannito y una conprg

bación con el IK en la torna indicada on sl Capítulo C-lll. y qua aparsca
en las conclusiones.



4011-nme
La mayor parte de las sales de bisnuto son solubles en (cido

clorhidrice,nitriee y sílrúriee.
El material a investigar puede ser:

1) una solución,de utilización directa para el ensayopro
puesto.

2)Mineral o oenisanSeett(2.)propene el siguiente m‘todosun

¡ramo de mineral o ceniza pulverisado (e grandes cantidades cuyo conteni

do en bismute es pequeño),se trata en un vaso de 400 ml. con 5 ml. de una

mezcla que se prepara disolviendo en agua 75 g. de BrK,al cual se agrega

50 g. de agua de ¡remo y se diluye a 500.8e agrega cautelosamante alrede

dor de 15 ml. de N03H((:1,42) y cuando ha cesado la vielenoia,lo cual
puede suoeder con los sulrures minarales,se lleva a sequedad en baño de

agua,agregar luego lo ml. de CIB concentrado y 20 ml. de SOHH¿concentran

do,ealentando hasta vapores sulfúrieos.El residuo se enfría y diluye con
50 ml. de agua.La solueidn asi obtenida se ealienta hasta que di un redi

duo blanco o gris,se filtra y el residuo laredo con 80.H,_lz10 para elimi
nar el bie-ute adsorbido.E1 residuo esti formadopor sílice,gran parte es

soupb , y algo de SOth mientras que el Bi Junto een el Fe,A1,Cu y Sb gun
dan en solución.

Hiefltcker y Schiff (41) realizan la siguiente prueba para

Bizfomar un pequeño fragmento del mineral y digerir con unas gotas de NQfi

llevar a sequedad,agregar 1 6 2 gotas de C1Hy a la solución clara, l got
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ta de Sn0¡Naz.quo se prepara mezclando partes iguales de CIJSn al 5 í en

ClH e Na.OHal 25 fi.Se formara un precipitado negro si estan presentes l 6
2 í de Bi.

Malaui (42) realiza una determinaciónaereloütrica utilizando

el a‘todo del estannito llegando a valorar hasta 0,04 í de Bi.
3) Material biológico: Destruyendola aateria orgínica de tejido

animales con ClH y C1Q3Ke incinerlndolas hasta ol calor rojo,se origina un
na perdida de bisunto.Aas satisfactorio es clear entre loooiaooc durantezd

3 días el tejido proveniente de ratas.El residuo tratarlo con ClHy Br; y

se determina el Bi ya cono S331; o convirtidndolo en BiI; (45)

4) Aleación: un gramode aleación se disuelve mediante el agregg

do de 20 nl. de ClH concentrado y 5 al. de N03H.Frecuontenente se disuelve

en trio,pero si existe considerable cantidad de pleno se prolonga el calen
tamiento en baño de agua.Un precipitado amarillo o rojo indica la presencia

de cobre.El plomo puede ser separado bajo forma de Soth llevando a humos

sulfúrioos con un tratamiento posterior coq\SOHH¿.El Bi se deterlina en el
filtrado Tal es el metodoprepueeto por Scott,aientras quo Charlot (44) a

conseja un ataque con ClH para liberar el SH¡_,AaH¿,PH¿ y Siflr y con ¡03H

o en su defecto con agua regia cuando los anteriores no resultan eficaces.

5) Aceros especiales: Se atacan con Clohfl a la temperatura de con

llición,previo un tratamiento con N03H.
Unaves obtenida la solución se procede a efectuar la reacción.



l- Se han estudiado varios reeetivesnïbnuno de POTABIO,ESIANNI

T0 en nedio alcalino.IIOUREA y SULFOCIANUROde POIASIO,conc ensayos eislsp

dos directos para biamutc,deterninsndo en cada caso el limite de identificg
ción y le concentraeián límite.

ll- Ls determinaeién directa de bislnto por reduccidn con estan,

nitc en medioalcalina es rapida y concluyente,en ausencia de mercurio.

lll-El metododel ycduro de potasio,previa eliminación de les in

terrerencias es menosespecíficc,nenos sensible pero sirve comoconfirmacid

1v- El reactivo ticuree puede serviren las condiciones ya indie.

dss,en cambioel cultoeianuro queda eliminado por las dificultades que pre
senta su eztrecci‘n.

V- Se recomienda seguir el siguiente procedimiento:

Comprobadala presencia de mercurio por formación de una analge

ms sobre una lamina de cobre,se vclatilise directamente el mercurio de la

muestra por calentamiento directo sobre tela,en un micro crisol de porcela

na,una gota de solucidn problema.El residuo se trata con una gota de ClH

- l N.,reconcciendc el bismuto de la siguiente manera:

l gota de solución a analizar e l gota de Cl¿an al 20 f e 15 ¡g

tes de CNRal 5 %,agitar hasta complejar completamente e 2 gotas de sao: qu

se prepara en el ecto,mesclando volúmenes iguales de Clasn al 5 fi en Clfl e

Na.OHal 25 %.Cuandose duda de la alcalinidad del medio agregar 1 gota de

Ne.0H 2 N.
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Enesta forma se pueden reconocer 3 U de Bi en forma de Bi metílioo

en presencia de cualquier otro catidn común, en 0,03 ml. de solución con

2,3 g. de mnaotrc.

¿dá z,mwy.
f A _ yyx

('
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