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El bismUlo cuando esla’presenien en canfldades mayores al C,OO|%

aumenla la iragilidad del cobre, ademas en canlidades mayores d

0,0ISÍ disminuye su conduciividad. De ahi'la imporiancia de su

deierminacion. De enire los melodos colorimeirlcos que permiien

su delermïnacion, el melodo que emplea ioduro de poiasio como

complejanie del bismulo iue'elegido por su especificidad y sen­
sibilidad. Esie melodo se basa en la coloracïon amarilla anaran­

jada que produce el agregado de un exceso de ioduro de poiasio

a una solucion acida de bismulo. Esla coloraclon es debida a la

formacion de un complejo ¡odurado del blsmulo que puede ser ex­

iraido por los alcoholes mas alios y los esferes.

La lecnica empleada para ia separacion del bismu+o , uilliza en

medio acüdo, ¡oduro de polasio para precipiiar el cobre. El exce­

so de esle reaclivo compleja al bismufo.

La accion combinada del hipoiosiiio de sodio y del acido lio­

glicolico reducen el ioduro cuprico y el ¡odo iormados a ioduro

cuproso blanco que precipiia.

El bismuio queda en solucion al esiado de complejo ¡odo bismuï

+ico y es exiraido por una mezcla disolvenie de alcohol buiiii­

co y aceialo de elilo en parles iguales. El exlraclo es separa­

do por decanlacion y lrasvasado a las cubelas del foiocoloriñe­

iro para su leciura.

Se comenzo'por esiudiar la reaccion con soluciones puras de bis­

muio, deierminando la longïlud de onda mas conveníenle y com­

probando que la solucion del complejo iodurado cumple la ley de

Beer. Luego se delerminaron las condiciones opiimas en que debe

efecluarse la reaccion, variando las concenlraciones de los reac­

livos ( Acido suliurico, acido iioglicolico, hipoiodiiio de sodio

ioduro de poiasio.) .
o _ oTambien se realizo un esludio de las inlerierencias, compro­



bando que el hierro, arScñíco, anfimonio, pJomo y plaÏa cn las

canfídadcs maílmas que pueden enconfrarsc en cobrcs refinados no

¡nfcrflcrcn en lod resulfados obfcnidos.

Por u1+ímo se realizaron ensayos de recuperacioñ sobre un cobre

iipo con resulfados sa+ls+ac+orlos.
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FETLDDS PÁP‘ lA DETERNIR\ClUN CUANTITATlVA DE BISNUTU

Se han estudiadonumerosos metodos que permiten la determina­

cion cuantltatlva de blsmuto con miras a su aplicacion al ana:

lials de metales l Sb,Hg.Ag.Fe.Pb.Cu i v de materlales biolo­

gicoa. A contlnuaciofi se resenan varios de estcs metodos, in­

dicando aus caracteriítlcas tundamentaleao­

MEÏÜDÜS GRAV|METElCÜS l'i

ai Determlnaclon comoClBlO .- Cuando una solucion clorhiarl­

ca de blemuto esta'autlclentemente di¡uida en agua tiene lugar

la sigulente reacclona ClÉBE 4 HQC ‘ CIBiO l OCIH

Cantidades pequeñas de blamuto (por debajo de IO mg.ise deter­

minan por pesada del CIBlO precipitado.­

Se recomlenda el preceéimlcnl: para la áztcrminacloñ de blsmo­

to en plomo retinado, metales que lo contengan y aleaciones dc

blemuto. El Cu, Cd, y Pb no interfieren, Cantidades apreclablea

de Sb v Sn deben eliminarse por precipitacioñ con SHQ. La Ag,

Hg: Ti. v Zr deben estar ausentes.­

bi Determinaclon como Bl003 .- Cuando la cantldad de blsmuto exe­

de de 5 mg. ea maior pegarlo comoGilda, Fl u3. previa precipi­

taclon como carbonato bailco con solucion de carbonato de amonio.

En esta precipitaclon deben eatar ausentes cloruroa y sultatos

que tormen tambien, compuestos basicos inaolubles y tamblen a­

quellos elementos o compuestosque precipltarisn o producirlsn

preclpltaeioñ del blsmuto en una solucloñ conteniendo carbona­
to de amonio.­



chefermlnaclofi como S3BI9 o- El procedimienio es aplicable e

la determinacioñ de bismufo, en una eolnctoñ clorhídrico o sul­

furïca, |!bre de otros miembros de este grupo. ïamblefi puede

ser prec!p!fado rap!da y completamente de una soluclofi nU‘rl­

es, clcrhlárïce o amonsecal, cano S3BIQ,mediante la flooce­
tam’dA.-!”l

d) Determinaciofi como metalo- El blsmufo es precipitado como

carbonaro v coñcinado a ciidc. Este se reduce con cianuro de po­

tasio a blsmufo mefaílco que se lava. seca y pesa.­

el Defsrmlnaclqñ cqujfijgsupggsspg_9rsofileco-C3i Este aÉIdo
puede usarse para precipiiar blsmufo en presencia de muchos

otros elemenron. Fn medio ntïrvco a pH o-3 el blsmuto puede

ser preclptfado y separado del cinc. manganeso. nlquel, co­

bólio, nataies :2:s%!&¿s y alcalinas terreOl. En soluctofi

bufrer con aceiato de amonio y ¿aldo ace’lco el blsmuio pue­

de oer separado de mefaies n|ca||no¡, aicalinoe ¡erreoo, Pb.

Hg, Mn, y Tl.

f) ggggplclcfi electrollïice de bisggig .- Coa muestras que
contengan menus dt 0.03 g. de blsmufo, el metal puede depo­

slferse por eleciroïlals de su solucloñ sulfurlcao­
El Pb. dote ter ellmlnadc previamenfe por ¡cido sulfurlco se­

guñ 0| prcroHImIIPOOcanvi: !a eo!vc!05 debe contener alrededor

de 6 ml. de aÉldoauiquIco por clen mlllÍltros.­

Se eiecíroltla con una corrienfe de 0.6 e 0,7 amperes y al

rededor de 9,7 e 3 vólfios.
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g) Olros melodos.- El blsmulo puede preclpllarse cuanllla­

llvamenle ¿ñadlendo una solucloñ de lSCNl¿CrK3(azul vlola­
Ceol a una solucíoñ 0,3-l N de blsmulo en acido nllrlcoo­

El preclpllado es rojo ladrillo y llene la foqula BlCrlSCNló
despueÉ de secado a IOO-IBO°C. El melodo se aplico mejor a

canlldades de blsmulo cue llucluán enlre SO v l95 mg.­

Slrve para separar Blsmulo de Cr, Mo, Al, Fe“, Zn, Mn, Nl,

Co, alcallno leíreos, Mg, y alcallnos.­

El blsmufo puede lranslormarse en loduro complejo o lones

bromuro comoBllz , PlPr: v esle ulllmo puede lransformarse

en preclpllado con ¿minas apropiadas de Co o de Cgocon clerlas
suslanclas baílcas orgafilceso­

METODO VOLUNETRICO

Por preclpllacloñ con ozalafo y fltulacloñ con permangcna­
n n fi - l lTOde 2013560." al 3do és rapauc y sulla enfcmcnle apron

'plado para el lrabalo comcrclolo­

El oxalalo de blsmulo normal producido por adlclofi de ¿aldo

oxaïlca a una solucloñ nílrlca del elemenlo fiervldo con can­

lldades sucesivas de agua se lransforma en asalalo bailco.­

larse con permanganalo de polasíp en presen­oÏ-Ln un..-',. .I.‘.g..." «90'. ¡IU

cla de acido sulluFlco.­

METODOS COLORIMETRICOS

a) con ¡oduro d: Bolasio.- Cuando una soluclsn de nllrato

o sulfato de blsmu+o es adiclonada con un exceso de lodu­

ro de polaslo adquiere una colordclofi amarillenla que llega

a anaranjado cuando crece la concenlraciofi de blsmulo. Por

esle melodo pueden ser deleclados 0.0| mg. de blsmulo.­



g,

bl Con flourea.- En soluciones aÉldas la llourea lormacom­

plejos solubles de color amarlllo con el blsmulo. Esla reacc
clon cualllallva se ha desarrollado en melodocuanlllallvo. (4|

Deberealizarse en pteaencla de sullclenle aáldo nllrlco para
evllar los elaclos de la hldrollsls de la sal de blsmulo so­

bre el color producldo. En altas concentraciones la Ag.Hg,Pb,

Cu,Cd y Sn dan preclpllados blancos. En soluclones ma‘ dllulaas

no dan color nl preclpllado. El anllnonlo da un color semejan­

le al que ee forma por el blsmulo. Eela lnlerlerencla puede ell­

mlnarse por adlclofi de acldo lluorhlarlco que lorma un comple­

jo con el anllmonlo.

‘*‘ se erlla por reduccion a Ion Fe‘hLa lnlerlerencla por lofi Fe

Alias concenlraclones de Cng' y Co dan lones coloreados. En su

presencia, el blamulo se separa por reduccloñ, por preclplla­

clon con SHQo por adaorclofi con un coleclor apropiado. El mg:

lodo es muysallslaclorlo en una concentracion de 0.2 a 0.4 mg.

de Bl fi cc. de soluclofi. Se puede deleclar un mlñlmo de 0.0| fi
de BI. la apronlmaclofi es de l a 4 fi.

cl Con 8-hldgoulgulnolelna .- Enlre el blsmulo y la B-hldroal­

qulnolelña se forma un compueslo lnsoluble anaranjado rollzo.

En condlclones apropladas puede usarse para eallmaclon colrrl­

melrlca.l5l la preclpllaclon puede evllarse anadlendo acelona
o ellrayebdo el color con acelona y acelalo de amllo. El clclo­

hexenol lamblefi es un enlraclor aproplado.

La eulracclofi con solvente no es necesarla sl eslañ presenles

0.25 mg. de blamuloo­



di Con iiocianaio de Egiasio.- Ai añadir iiocianaio de poiasio
d un; :ciccioñ acidü de bismuio aparece un color amarillo (ói

Heinrich: y Heririch reiaian un error en iu deécrminacioñ co­

lorimeirICa de Fe debida a ¡a presencia de bismuio. El bis­

muio puede eliminarse y determinarse coiorimeiricamenie an­
ies de deierminar Fe.­

ei Con esianniio de sodio.f Ei agregado de eaianniio de ¡odio

a una soiucioñ diluida de bismuio da una dispersiofi apropiada

para ia esiimaciofi neieiomeirica.i7i

ii Gon ioduro de potasio z cinconina.- Cuando ioduro de poialio

v cinconina y una soiuciofi de sai de bismuio ee mezclan ¡e produ­

ce una coloraciofi naranja proporcionai en iniensidad a ia can­

iidad de biemuio presenie.i8i La coinciofi de bismuio debe ana­

dlrse al reaciivo. Forma un compiejo i C¡9H22N90Ki&!i3 ique es
coioidaimenie dispersado,. Si ia soiucioñ es demasiado diluida

ei color desaparecera: El meiodo es aplicable a cantidades que

osciien enire 0,03 y 0,i5 mg. de bismuio.

g) Con_aÉido suiihlarico.- Cuando una soluciofi de una sai de

bismuiode acidez aprOpIada se iraia con SH?en presencia de
un colcidc profecior cano geiaiine, ei coior amarillo del sui­

íuro puede usarse para ia estimacioñ colcrimeirica.(9i En ei

desarroiio experimental con sales puras de bismuio ee encontro'

que ei roior es proporciona; a la cantidad prenenie de bi:­

muio. El meiodo cs apropiado para caniidades que esiaí enire0,002

y 0,3 mg. por mi. en la muesira iinai. Para 0,2 a 0.8 mg.

en la muestra usada ia aproximacioñ es de alrededor de 5 por

cienio.­



h) Con dlflzonao- Esie procedlmlenfo es esencialmeníe el que

descrlbe Hubber para defermlnaclon de blsmuio en marerla bio­

|35|ca despue; de alslarlo comosulfuro.E:€e mnïcdo requiere

la eeperac'on previa del blnmvfode cfroa mefeies, especial­

mente del Pb que reaccionn de ¡a mUamamaatti que el blsmuío.

Se recomienda emplear este meïodo cuando se deban deter minar

«nos de IOkde blsmufow

I) Con dlmercapioflodlazol o- (lO) El dtmerCOptoflodlazol

da un preclpIQado ro]o con blsmuto.Ray y Gupfa con posrerior

pepflzacioñ del precipliado con gomade acacla(cololde pro­

fecfor) obfuvieron una solucion convenienie para ¡a deferml­
nacion co|orlmeïr1ca de blamuío.­

Canildedes tan pequeñas cono SJ’de blsmuto en 90 ml. de so­
lucion pueden ser deíermlnadas por este me’odo.

Ji ¿on.aÉ¡do fosfomollbdofungafico.- Comom!crome!odo pueden

esfínarae 0,05 a 0,5 mg. de bismuio en presencia de 80 mg.

Cd. o Zn por reaccion con ei reactivo de Folln (ll) I JEldo

foafiomolibdofsngsíico 3
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la adlclon de un ezceso de loduro soluble a una soluclan Éclda de

llsmuto produce un color de amarlllo a anaranlado. la lntensldad
del color aumenta con la concentracion del loduro hasta alrededor

de lg de lK. v entonces permanece practlcamentc constante ll?l.

Esta coloraclán es susceptlble de ser comparadacolorlmítrlcamen­

te con la produclda por una solucion standard de blsmuto ll3l. El

blsrnulo esta probablemente presente como un complejo lodurndo de

formule |38l3lK o lafllQlK 4H20 ll4l. La reacclon es senslble pen)
est; sujeta a ¡nterterenclas de parte de una cantldad de sustan­

clas. la soluclon de blsmulo debe estar llbre de grandes cantida­

des de Pb, Cu. Sn, Sb y Ag. llSl

El lt y el Pd, y en menor eatenslon el Sb v el Sn dan compuestos

coloreados con el loduro. los metales que dan loduros lnsolubles

deben estar ausentes. o presentes en cantldades que no produzcan

preclpltado. los loduros de Fb v de Tl arrastran grandes contlda­
* muestran una tendem­des de blsmuto. pero los loduros de Ag y Cu

cla mucho menor de oclulr blsmoto.

los agentes onldantes conn hierro terrlco, que llberan lodo, de­

ben reduclrse. o destrulrse el lodo tormado por ellos. El scldo

sulluroso o los sultltos se usan trecuentemente para este propost­

to, pero debe tenerse el cbldado de evitar el exceso, porque en

concentraclan sutlclentq.el sulllto solo produce un color amari­

llo con el loduro. probablemente debldo a la lormaclán de un Sclda

lodosulllnlco llSC+H9. Solamente se neceslla una pequena cantldsd
de Écldo sulturoso sl se añade tambien ¡cido hipososloroso.



Altas concentraciones de acido imas de 50%de Sï4h9 o Clfil pro­

ducen un color amarillo debil en la cueencia de bismuto, debido
a ia tormaclon de complelos iodo 3eidos. pero ios acidos diluidns

(menor de l a 9 Ni no (ió). En una solucion HHde St4h9 el color

es muy levemente mas tuerte que en una solucion de 92“. [i ¡En
cloruro reduce la Intensidad del color que produce el biemuto.

El tluoruro en altas Concentraciones tambien reduce ia int nsidad

de color. El inn sulfato en cantidades moderadas no tiene electo

v Por C30¡Í sultato ee usa ordinariamente para actditicaclán, Le­

ro el nltrico tanbien puede usarse si su concentracion en la solu­

cion no os demasiado alta. Ei Cd en cantidades grandes empalidrce

el Color del bismuto itormación del comglejo lodo cádmiaai, pero

el etecto puede anularse por añadido de más induro.

Une cantidad de otros eleventos comoel As y las tierra. raras en

altas concentraciones reducen la intensidad del color. El produc­

to colorrado puede extracrse, p-r los alcoholes mas altos v los

esteros. Se ha recunundado una mezcla de alcohol amÍiico y aceta­

to de etilo para eso.

El procedimiento de extracciSn permite que se determine el biamu­

to en presencia de iones coloreados como el hi, Co. Cr v U. La

solucion de solvente organico del Compuesto iudo bisnutlco obede­

ce la ley de Deer.
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Los princirales metodos por considerar para la aislacián de pe­

queñas cantidades de bismulo son les que comprenden el uso de

acido sullhldrlco v de dlllzona.

la precipiiaclán con acido sullhldrico puede aplicarse a male­

rias hionglcas v olras mueslras que no conlengan grandes canti­

dades de melales que den suliuros insolubles en medio acido mi­

neral diluido.

Puede añadirse Cu como coleclor si se ha de determinar el bismu­

lo por el milodo de la dilizona.

»Havalguna duda sobre si Puede extraerse cOmpleiamenle el tismu­

lo con dllizona de soluciones basicas de cilraio que Conlenlan

alias concenlraclones de sales. Algunos auiores inlorman enlrac­

cian lncowplela de bismulo en esas condiciones ll7 y l8l. Por

olra parie Haddoct da resultados que mueslran aparenlemenle la

entraccion comglela de bismulo en presencia de abundanie citrato

v aun'de cianuro.

Fischer il9l recomienda un pH de 7 a 8 para la eslracción con

una solucion de dllizona en lelracloruro de carbono. En presencia

de cianuro se reduce mucho el numero de melaies que reacciona Con

dlilzona v de esia manera el bisnulo puede separarse del Cu, Ag,

Cd. Zn, elc. Fl Ph, Tl y Sn iamhien reaccionan con diiizona en

solucion basica de cianuro.

En casos especiales púede ser de valor la separacion previa del

rlsmulo por extraccion del complejo loduro con una mezcla de ace­

lalo de elllo y alcohol amlllco.

El bismuio puede coprecipilarse como sal básica con el dióxido de

monbaneso obtenido de Hnü4Ko una solucion calienle muy levemcnle

acido que conienga una sal manganosa (20 y 9|). Park (92) hace la
Ó _4precipitacion en presencia de bromuro (0,9ul en soluclon nllrica



aproximadamenie 0,0lSN, el dJ de la solución de3pues de ta pre­

cizllaci5n es de ? a 2.6. Fráciicamenle lodo'el tisvuto junio

con el Sn. Sb y ro se encuenlran en el rnup preclplfado. Una

segunda preci-¡facion se puede llevar a cabo en el illlrado pa­
ra recobrar el remanente de blsmulo.

Con 0.i mg. de bismulo en un liiro de solucion que eonienla lOO

g. de Co se enconirá lodo el melal en el primer precipitado de

hnüe, Con 2 m9. en el mismo volumen ee enconlrá especlroecapica­

menie algñn bismoio en el segundo precipitado, pero ninguno en

ei lercero. Esle melodo permlle la separacion de una plpom. de

bismulo en cobre como cantidad mlnima.

Tambien puede coprecipi*arse el hlsmulo con hidroxido ierrieo.

la semejanza entre los radios |05|co. de blsmuio irlvalenle y

los de calcio se puede aplicar en la separacion de vestigios de

bismulo por copreclyliacian con soles de Ca levemente solubles.

El blenuio puede serararne del Fb v del Sn por elecirallsis in­

lcrna (93 y 24). El bismuio puede separarse del Cu metalico por

volatillzacian en una corrienle de H o de h a alrededor de I.OOO°C

l25 v Qólo
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Ai imggrtancia de su determinacion.
El bismuto se encuentra raramente en cantidades detectablea en

cobres amerICanos. Sin embargo, cuando esta presente en cantida­

des mayores al 0,00i%.aumenta la tragiiidad del metal. El bisnu­

to no.se elimina por retinaclon a toego solamente. sino que debe
separarse por electroiisis i27i.
El bismuto.que es practicamente insoluHe en cobre, no tiene eiec­

to sotre ia conductividad de este en cantidades de hasta 0.05€, pe­

ro en cantidades mayores la conductividad cae rapidamente en prOpor­

cion al aumento de bismuto. Esto se debe a ¿ue ios granos de cobre

quedan compiet‘mente rodeados por peliculas de bismuto i28i.

F.) f.‘í:TUDUS SAIXJS o

No faltan procedimientos para determinar cantidades pequeñas de tis­

muto en cobre metalico, pero hay alguna duda sobre la exactitud de

una cantidad de esos procedimientos.especiaiemtnte cuente ei porcen­

taje de bismoto es menor de 0,00l%.

lo mayor parte de los metodos eligen la determinacion iinai de B s­

muto por ei metodo dei ioduro despues de aislar ei bismuio por oopre­

cipitacion por colectores comoel biosido de manganeso hidratado o
el hidroxido tÉrrlco (26 y 29) o por entraccion con¿¡.'¡g¡g<en medio

cianurado. Existe tambien un procedimiento en que el cobre se preci­

pita coro ioduro cuproso (30).
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ai Generaiidades.

El analisis quimico totocoiorimetrico, del cual el coloriwetriOO

es un caso particular. esta basado en la medida de ia cantidad de i

luz absorbida por una eolucián coioreada icoiorimetria. espectro­

totometriai; por una evapensián itorbidhetriais o por le cantidad

de luz retlejade por una suspensian ineteiometria). En colorimetria

se empiea generalmente io: blanca natural o artiticiel. etectusndo­
se las determinaciones con un aparato aimpie denominadocolorimetro.

En espectrototometria. en cambio. se emplea luz de longitdd de onda

definida. rue se extiende desde la regiSn infrarroja hasta la ultra­

vioieta del espectro. debiíndoee utilizar por consiguiente aparaios
w3s compiecados coro son ion espectrototémetroso

Cuando un haz de luz monocromatica de intensidad lo atraviesa una

capa homogeneade una soiuciGn. parte de la luz ez retlejada iiri.

parte absorbida iia), y parte tresmitido (it). Entre las respecti­
vas intensidades se cumpie la siguiente relaciSn

io = ir 4 la + it

La generalidad de las veces ir puede ser desechado y la relación

anterior se transforma en

io a la ¿ it

lambert investiga en |760 la reiacian eIistente entre la intensidad
incidente iio) y la trasmitida (Iii.

Leve: de lambert

ii La cantidad dello: monocromatica absorbida (or un cuerpo es pro­

porcional a la intensidad de luz incidente. U sea, la relacian en­
tre it e io es constante

it c lo a e



El iacior 3 es llamado coeficienie de irasmisián y da la fracción
de luz Incidenie que es iresmitida por una capa de i cm. de aspe­

sor.

?i La iniensidad de le io: irasmiiida disminuye en progreeián geo­

metrica o medido que el espesor de le cepa atravesada «omnia o

progresiSn orlimiiice. De acuerdo con esta iey

ii a io 5‘

i: espesor de lo capo.

Si l es la iniensidad de la luz incidente que oiravieeo una capo

iniiniiemenie deigade di. le dumlnuctsn de iniensidad di de la

luz incidenie ee preporcionol e i y di.

di a -K¡id| ici

(¡2 facior de proporcionalidad.
la integracian de (a) da la eiguienie relacianiioe limite: de inte­

gracian para las dos variobiee son ¿3 o ¿1_y g a ¿io
H . io e'Ki'

La constante K¡ sueie llamarse "indice de abaorcián".
Pasando e logariimos en base iO quede

u . io ¡o ‘004343 KI' . io iO "i ic)

Ley de Peer

Peer en i852 eeiudi5 le aplicacian de lee leyes de Lamberi e los eo­

luciones. en poriicular la influencia de la concentrecián de ia eus­
4ancia coioreeda en la solucisn sobre ia luz irosmiiida o absorbido.

. Esiableciá que existe entre la iraemïnian v le conceniracian la mis­

ma relacián que lamberi ya habia hallado enire lo iraemisian v ei

espesor. iaiemfiiicamenie la ley de Leer puede escribirse:
li a io a-c

dondes Indica conceniracian.
Llamando di a la disminucian de intensidad producida por una concen­

iracián inflniiamenie pequeña dc podemosescribir en forma semejante
a ia)

di . «9 Idc (ó)
siendo l ¡a iniensidad de iu: incidenie soire el elemenio iniiniií­

simo de volumen que coniiene gg.
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lnlegrando 2 resulla

u .¡oe*%°
siendo ll e lo y o y c los llmilea enlre los que se lnlegró ambas

variables. Pasando e logarllmoa decimales queda:

n . lo Io '0-4343 “2° un

De la comi-inaciSn de _c_v g resullat
ii . lo ¡o"°E

que consliiuve la ecuacion lundamenial de la colorimelrla y espec­

iroloiomel Ï; con»cida con el Óonbre de ley de tamberi y Beer.

scelzcmc DEL ESPECTRC'FOTUCUlO'RlLïETRCunuzxou

Para oblener resultados exaclos-el aparato empleado debe OJmpllr

dos reQUisiioa:

l°l la nueslra debe eslar iluminada con luz de lal pureza que la

abeorcián medida por el dispositivo loloelíclrico corresponda 80133­
blemenle con la que ee oblendrla si se iraiare de una luz monocro­

caiica ideal.

9’! Esa luz monocromfiilcadebe conseguirse con euficienle lnlensl­

dad Comopara permiiir una medicion enacla por medio del eisleme

loioeleclrico empleado.

El aparalo usado lue un Especlroioiomeiro Universal Coleman Hodelo

l4.

Eele aparaio puede ser usado co o especirololomelro, loloiluoromelro

o comoioloneielomelro.

Cada una de eslae operaciones requiere dilerenies clrcoilos caracte­

rísticos y el insirumenio es aanvenienlemenle coneclado para un uso

delervlnado rolando el inlerruplor de que viene provlslo. El apara­

lo opera unicamenle con corriente allernada con una tension de llS

voii; v para un luncionanbnio aalisiaclorio a una frecuencia enire

QS y 60 ciclos.

Un eepeclrololamelro, como su nombre lo indica, consia en realidad

de dos inslrumenloe. un capeciromelro v un loiómelro: el prinero

permile producir luz de un delerminado color v cuando ee usado coo



f)

mo parte de un espectrototometro se llama Comfinmente"monocrnrndor”

y está calibrado de una manera tal que expreso el color de la luz

monocromátlca que produce en terminos de longitud de onda.

Un totametr0¡como es sabido permite la medida de la intensidad de

una luz y cuando se asocia a un monocromador perrite la medida de

ia iuz producida por el monocromedor.

Usualmente las medidn totomïtricas se hacen con un testigo v lue­

go con una muestra coloreado interpuesta en ei haz luminoso.

lo relacion entre las medidas de las dos int'neidadee de la lu!

em'rgente es la medido de la traemielon de la muestra a la longi­

tud de onda de la prueba.

El monocromador es iluminado por una límpara.

La luz proveniente de la ismpara de enitacian entre al doble sis­

tema de lentes del monocromador v siendo este un eistema Gptico

ordinario podria cauear ia tormacian de una nítida imagen blanca

en el plano de la ranura de salida del monocromador.

Pero interpúesta entre las doe lente. condensadores hay una red

de ditraccián que tiene por objeto la dispersián de la lu: trasmi­

tida. Conoresultado de la existencia de esta red de ditraccion,

en lugar de la i agen blanca antes mencionada, aparece en ei piano

de la ranura de salida, un espectro.

La mayor parte de este espectro luminoso, es interceptada por las

paredes de la ranura v solamente una pequeña porcion ia atraviesa.

emergiendo del lado opuesto cono un rayo monocromSilco.

la posicion del tilamentc de la limpara puede ser alterada movien­

do el brazo de la lsmpara por medio de un dispositivo que esti ri­

gidamente tilado al dial de las longitudes de onda.

El diseno del aparato es tel que la porcian del esrectro que posa

a traves de la ranura tiene ei valor de la longitud de onda indica­

do en el dial. la posiciÉn y curvatura del arco que el tilanento

describe es tal que la tanda luminosa 'ue pasa a traves de la ra­
Onura esta siempre en toco.
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la parte iotonetrica de este instrumento consiste en una toto­

celuia conectada por un circuito de control ai galvanonetro, ilu­

minado por una lampara que proyecta ia imagen de su indice sobre

ia escala de ia cuai esta provisto ei instrumento iescaia del gol­
vanometroio

Cuando la cubeta conteniendo la muestra es interpuesta en ei cami­

no del rayo de luz. la absorcion que se produce, disminuye ia inten
tensidad de ia tu: que llega a ia iotoceluia y provoca un despla­

zamiento proporcionai a dicha disminucion en ia posicion dei in­
dice.

El aparato posee una serie de controles. agrupados en torma tal que

permiten el maximo de comodidad en las operaciones.

En la parte superior posee la escala del gaivanometro y ei dioi de

ias longitudes de ondas a ia izquierda ei Interruptor selectivo por

medio dei cual ei aparato se ajusta a cada una de sus funciones:

inmediatamente debajo del anterior aparecen dos periiias para ma­

cro y micro ajuste. que sirven para ajustar ia sensibilidad del

instrumento y mantener ei indicador del galvanometro en ia escala.

Ei aparato posee ademas un sistema de lectura indirecta (por opo­

sicion) que permite medidas mas precisas, sea en porcentaje de
trasmision o en estensiones.

Li circuito electrico simpieticado se muestra en ia iigura.

El aparato viene provisto de 3 tiitros para trabajar con distintas

iongitudes de ondas ii de 350 o 4099m,. 2) de 400 l 650 90h v 3)

de 650 a 825 9pb

Usodei esggstrotoiocoiorigstro
En este aparato ias lecturas de las trasmisiones o de las estensio­

nes pueden ser hechas de dos maneras distintas:

ai Por iectura directa en ia escaia del gaivanametro.

bi Por lectura utilizando el mitodoode oposiciSn dei gaivanometro.

Ei primer mítodo es rapido. sus resuitados reproducibles y su seg;­

ridad iimitada principaimente por la exactitud del galvanametro.



Cuando es suticiente 0,5 a l É de precision este metodo es sa­

tisfactnrio. El segundo metodo tiene una exactitud mayor it 0.! ü)
Metodo l. Lecturas directas en la escala del ggllgnoñetro.

li Ülrar todas las perillas del instrumento completamente en sen­

tido Contrario a las agujas del relo].

Q) Colocar el filtro correspondiente a la longitud de onda que
ae utilizara:

3) Con la perilla correspondiente llevar el gaivanoñetro a cero.

4) Girar el contacto selector hacia "espectro" y permitir al ine­

trumento calentarse aproximadamente clnco minutos. antee de hacer

las lecturas.
Si Colocar ei dial de las longltudes de onda en el valor deseado.

ó) Colocar le eecaia de lecturas indirecta: en cero.

7) llenar las cubetas: una con la solucion de reterencia y la

otra con la solucion muestra; colocarlae en el cepcrte del ape­

rato.Correr el soporte hasta introducir le primera en el haz lu­

minosoo

8) En esta posicion llevar la lectura de la escala del gaieanoz

metro a IOOpor medio de la perilla de macro ajuste v llevar exac­

tamente a ¡OOpor medio de la de micro aiueteo

9) introducir la nueltra a ser medida en ei ha: luminoso mono­

cromalico. Leer en la escala de! galvanoñetro la traemlsion o

la extincion correspondiente. rueeto que la lectura iOOfl cam­

bia muy lentamente deepuei que el inetrumento tue'calentado pue­

den efectuarse varian medida. ein realuetar dicha posicion.

Metodo2. Utilizaggg_el sistema de lectura indirecta.iporggggeicionl
ll Girar todos las perilla; del instrumento, completamenteen sen­

tido contrario a las agulae del reloj.
El Colocar el tiltro correspondiente a ia ioagiiud de onda que ee
utiliza.
3) Con la perilla correspondiente llevar ei galvanañetro a cero.

4) Girar el contacto selector hacia "espectro" v permitir al

lnatrumento calentarse aproximadamentecinco minutos antee de ha­

cer lae lecturas.
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Si indicar con ei dial de ias iongiiudes de onda ei valor deseado.

ói Llenar los cubcias, una con ia soluciofi dereicrcncia y io oira

con,ia soiucioñ mucsirag coiocarlas nn el sopcrie dei aparato.

Corrcr_ei oopurie hosia iniroducir la primeta en ei ha; luminoso.
7) En ene-posiciofi iievar ia icciura de ia eocaia indirecia (ice­

iuras por aposicioñi a ¡00 fio

8) Con la perilla de macro ajusie primero y luego la de micro

ajusic llevar ei galvaaoñziro a cero.
O) iniroduciv la muasira a car medida en el haz luminoso monocro­

msiico y ilevar a cero la Inciurt a. ¡a escala del guivanoñciro

moviendo im periila correspondianiz a la escala iwdirecia. Esto

perilla iicnc'el cincio de modificar la Iongiiud uiilizsda de un

rcoïiaio lineal basic que ia intensidad que pasa por ei galvano‘L

muito , provenienic de ia pila de ¡.5 voiis, ¡ca igual (pero de sel­

ildo conirarioi a ia que oiravicsa provenienie de la foiocciuia¡

iOi Hacer ia ieciura de lo iroumisioñ o la cxiinsiofi correspon­
diente en io escala indirccie.
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Comoprimera orlenlocloí se lralo'de seguir la'lecnica acon­

sojado por H.R.Flller (30) qulen empleo el melodo del loduro

de polasbo, ullllzondo un gran exceso de esle reacllvo con el

doble objeto de separar el cobre al calado de loduro cuproso

y de complejar el blsmulo.
Se dlsolvleron 2 g. de cobre en uno mezcla de |4 ml. de CIH

lllll y ó ml. de híbrlldll,20l en un erlenmover con lopa de
250 ml. calenlando suavemenle al bano morlí.

Una vez dlsuello se enlrlo'y agrego'u+hNH4hazle oblener una

solucloñ francomenle olcollna. Luego se ogrego'SO4H2lll3l
hasta oblener una solucloñ clara y un exceso de lO ml.

Una vez lrli la soluclofi ¡e agrego'on exceso de solucloñ de

IK al 60€ para preclpllar el cobrelapronlmodamenle ee necesi­

lan óg. de lK por gramo de cobrel. lnmedlalamenle se agrego­

ron Sg. de hlpoloslllo de sodio disuellos dn 90ml. de agua.

Se agllo'blen el conjunlo y despuei de aproximadamenle IO mlnu­

los se observo'la redúcclofi lolal del loduro cuarlco y del lo­

do a un preclpllad’ blanco de loduro cuproso. Fl exceso de so­

lucloñ de lK complela al blomulo prenenle que queda en soluclofi.

Flller hace colorlmelrls dlreclo sobre una parte allÉuola del

llllrodo. Se encaro'de lnmedlofo el problema de lo enlracclofi

del comple]o Iodurado de blsmuto con mlros a la apllcaclofi de

la leÉnlca lolocolorlmolrlca. Eolo complejo es enlralao con fa­

cllldad, de soluciones puros. por medio del alcohol amlllco y

bullllco, acelolo de elllo v omllo v mezclas de composlclofi va­
rlablo de los cllados dlsolvenles.

Al aplicar la lecnlca'descrlpla v lralar de exlraer el complejo
lodo blsmullco en presenclo del preclpllado de loduro cuproso

se comprobo'que la enlrecclofi ero lncomplela para los dlsolvenn

le: ellados v algunas de sus mezclas. Se enconlro'que emplean­

do parles lgualel de alcohol bullllco y acelalo de elllo se ob­
lenlfin buenos relullados v se resolvlo' adeplar esta mezcla en

lo suceslvo
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Dado el vo|umen de solucloñ empleado en la comparacloñ colhorlrre:

trlca (lO-lSml.) y ieniendo en cuenta que es necesario un exce­

so para el enjuague de los cubeias uft|lzadas, se empleo'en ca­
da eliraccloñ 25 ml. de mezcla disolvente.

la separacioa del disolvente del conjunto se logra voicondo el

con!enldo del erlenmeyer en un iubo de hhssler de |00cc. y de­

jando decaniaro y

La capo enfracfora no rarda en separarse y por medio de una pl­

pefa puede colocarse en las cubetas del 10toco|orlñe0r0o
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EXPEQiENCIGS REAliZADAS

U Reactivos z soluEiones emeieados

i.) Acidosuituíico p.a. ld:i.84i
9.) Soluciofi de loduro de potasio al 5%. Se prepara dlsoivlendo

50 g. de loduro de potasio en una cantidad conveniente de

agua destilada v llevando a un litro con ia misma,

3.» Solucion a. acido tioglicoiico ai ss. s mi. a. acido tio­

giicoiico poa. se llevan a i00 mi. con agua destilada.

4.) Solucion de hipotodtito de sodio al 25%. Se pesan 25 g. de

hipotostito de sodio p,a. v se llevan a iOOmi.con agua dea­
tiiadao

Soi Acetato de etilo p.a.

6.) Alcohol butiilco p.60

7oi Solucion patroñ de bismuto. Se preparo'a partir de N0308ionH20

.prevla determinacion gravlmeirica por triplicado de su conte­
nido de bismuto. Se preparo'a partir de este compuesto una so­

lucion que por miililtro contuviera 0.i0 mg. de bismuto pa­

aando ia cantidad necesaria, agregando 5 mi. de N03Hid:l.40i
v iiebando a un litro con agua destilada.

8.) Soiuciofi patron diluida de bismuto. Se midieron lO mi. de la
solucion anterior y se completo'ei volumen a lOOml. con a­

gua destilada.- c l mi. = ¡ox/aa y
9.) Acido nitrlco 9.a. ld:i,40i x

bl P;egaracio¡ de los Eatgogss

A una serie de matraces atorados de lOOmi. se agregan cantida­

des crecientes de la solucion de bismuto (8), l ver tabla y gra‘L

tico BP? i, sc diluye con agua destilada y añaden ami. de SO4H2

concentrado. Se entria hasta temperatura ambiente y luego ae agre­

gan 20 mi. de solucion de hipotostito de sodio y 2 mi. de solu­

cion de acido tiogiicoiico v se agita. Por ultimo se agregan ótl.

de solucion de loduro de potasio, se agita y lleva a volumen.



lnmedlatamente ae para el Contenldo de los matracea a sendos

erlenmeyers con tapa de 250cc. v se agltan lnteneamente durante

4 o 5 minutos. A contlnuaclofi ae agregan 25 ml. medldos con bu­

reta de una mezcla de parten lgualee de acetato de etllo v al­

cohol butl‘lco e Se agltan tuertemente, en agltador mecanlco ,

durante 5 o lo mlnutos v se hacen las lecturas en el totocolorl1

metro deapoeï de 30 nlnutoa de preparadoe los patrones. En esc

Intervalo ee convenlente agltar con trecuencla. Para la separa­
clon del extracto coloreado del aeno de la solucloí. ee conve-'

nlente pasar el contenido de los.erlenmevera a tubos thesler de

IOOnl. v 20 mmde dlañetro apronlmado. Luego con una plpeta a­

proplada se toma el extracto y basa a laa cubetas del totocolorl‘

metro que habran aldo pnfvlamente desenoraaadas y lavados.
Una vez reallzado cito se procede a la lectura de la traemlelon

en el espectrototocolorlñetro Cole-an. Los valores obtenldoe tl­
guran en la tabla N°2.

cl Elesglofi del tlltro nai congenlgnte. l Tabla N’l I

Faro establecer la longltud de onda oBtlma de Mayor abeorcloí

ee emplearon alguno: de loe patrones cltadoe en la tabla NP?

v le procedlo'a la deternlnaclon del g de traemlaloi, en cada

caso para longltudce de onda de 3.600 a 5.000 X.

"Im ¡KH

3.600% 3.0001 3.900: 4.0003 4.!002 4.5003 5.000% Bl/Qscloeato
Ioo ¡oo ¡oo ¡oo loo ¡00 ' noo Í)

87.0 96.0 85.0 94.0 9|.0 97,0 99.0 so

4|.o 39.0 38.5 30.0 54.0 eno. 99.0 250

29.0 20.0 ¡9.o ¡9.5 37,5' 73.0 92,0 450

Se observa en el gra'lco N°l que la longltud de onda mai conve­

nlente es de 4.000 X.
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di Curva de calibracion
\

Siguiendo la tecnica descripfa se prepararon los pairones que

indica la iobio N°2 y con ios valores dc ios extinsioncs obte­

nidos se consiruyo'le curva dci graiico N°Q, que represenia los

cafincioncs en funcion de las conccnirociones de binmoto. sien­

do le iongiiud de onda empleada dc 4.000 ¡o lareprencofocioñ

grá'ica de ios iogariimos de ias ¡reiniciones por cicnio en Gun­
cioñ de ic conccnfrociofi de bismuio resuiia ser una rocio.

la curva obicnida muestra que nc cumple lo ley dc Beer para las
concentraciones de binauio que se indican en la tabla N’2.

TABLA N°2

EXTIÍ‘CICNÁNmmm DE LACMENTRACICNDE BIM!O

. .

Bi/QSÉ;.czi. Eaiincion K.¿:eié:4. BI/2sgi.ent. Eaflnsion gaézgzé;t.
o o 200 336 I.68

25 4I ¡.64 250 426 ¡,70

25 42 4.63 250 42o ¡.68

so 84 ¡.63 250 422 l,68

50 83 i.66 OOO sis i,7i

so as ¡.10 350 sas i,67

Ioo ¡64 ¡.64 400 642 ¡.63

Ioo los ¡.65 450 730 ¡.66

Iso 256 ¡.70 450 753 l,ó7

iSO 260 ¡.70 450 752 ¡,67

200 342 ¡.7I

Sc obiicnc para K un valor promediodc i,ó7. tlic valor dlilcrc en

menos dc un S fi dc ioc volotcs obicnidoc cn ia serie dc determi­

naciones. io cual constituye una apronimaciofi nuiicicnfc para un

micromc'odocolorinc’rico.
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el (¿studio de la reaccion

W
Cononmente en el estudio de un melodo analitico se aplica una

investigacion somera e independiente a cada uno de los tactores

que puedan tener iniluencia en el resultado de la determinaciona

Se toma asi'primeramente como variable independiente v tandamen­

tal aquella que sesupone mas importante y se investiga el etecto

de su variacion. manteniendomientras tanto ios otros factores en

sus valores constantes. En esta torna se halla el valor ¿ptino de

la variable en estudio. Se procede con las demas variables en igual

torna. hasta obtener ei valor mas conveniente para cada una de

ellas. Este metodo de eatudio se basa en la suposicion de que le

la torna en que varia el tactor estudiado no se altera tondnmen­

talnente si se modifican ios restantes factores. mantenidos cons­
tantes durante esa parte del estudio.

lNFLUENClA QE LA CANTQQfiD DE ACIQQ TlOGLICOLICO EMPLEADA

Con la misma longitud de onde i 4.000%). se trato'de encontrar

la cantidad oítims de acido tiogiicolico que debe emplearse.

En el gralico N’a se representen las trasmisiones en ioncioñ de

ia cantidad de acido tioglicolico empleada. comprobandoseque en

el segundo ensayo hay una disminucio‘ de la trasnision i torna­

ciofi de lodo libre i. ComoIedida de precaucion se considero'con­

veniente emplear una cantidad de lOOno. de acido tioglicolico

por l00 ml. de solucion acuosa.

EXPERIENClAS REALIZAQAS

Para estudiar la influencia de la cantidad de acido tioglicoli­

co empleado. se trabaio'con una concentracion media de bismuto.

aCOÓr/QSMesto,por ejemplo. v se lijaron todas las condciones
excepto la cantidad de aEido tiogiicolico.

Se realizaron seis ensayos segun ia tecnica indicada, empleando

los reactivos en las cantidades que tiguran en la tablaifao
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0en&UM

TABLA hf3

IthLEhCJA DE LA CANTIDAD QE ACIDO T|CGLICUllQb EMPIEADA

y A3. ÍÍOÉLÍCO' o ' lo
g

¡oo

29

99.5

30.5;
30.6;

l

30,3;

i

Í

j

1

Xv

O

300

300

300

300

300

ÍQCIÍOÍSÜ H
v ‘m?

i

i

í
!

l

g

l

é

l

i

l
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5

i

OkO\OsOu<>C)

l

í

I

ï

l
I

dgl,84É
22m9

l K

. 72m

300

300

300

300

300

300

Hlpotfode N
90%“. a

2.5

2.5

2.5
2.5
2.5

2.5

IINFLUEI‘C'A DE lA Q‘ÏHDAD DE Hl POFOSHTO DE SLDlO MtEADA

JK

200

20

Conoen e! coso anterior u trabalo'con una conccnfnclofi nadia

de bl innato. 390K . y le {lloran todos las condiciones «acopio

la coMIdodde Mpoioiflfo de sodio. las nuvo: realizados H­
gonn en la fobia N°4 y el grafico N’4.
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la irasmision es independienie de ia conceniracioñ de hipoiosfio

lo de sodio. Se adopia como caniidad ofilimo la requerida en ia

iecnica de separacion del cobre y coapiejanienio del bisnvio que

es 5 g. fi ml de solucion. El uso del hipoiosiiio de sodio de Jus­

liiica por lo siguientes
ii El acido iiogiicollco puede susiiluir al hipoiodiiio de sodio

comoredocior del ioduro cuñrico y iodo a iodoro cuproso. pero e‘

elevado cosio no aconseja su reemplazo. sobre lodo teniendo en

cuenta que son necesarias canildadee grandes.
2) El hipoiosilio de sodio en las condiciones de la experiencia

i elevada conceniracion de ioduro y acidez luerle). no eliminaio­
ialmenie la inierierencla del oxifieno del aire. loa ensayos rea­
lizados probaron ia iornacion de iodo libre por onldaciofi del io­

duro de polaslo y su inierierencia en el complejo iodorado de bir­

nuio. El acido iioglicolico es un encelenie reductor del hierro

v su uso es aconsejado por Bach l3l).

Cono consecuencia de lo dicho es preierible complicar la ieÉnlca

con ei agregado de una nueva susiancia v no realizar una iecnica

aniieconofiicao

lNPLUEN;A [A m NT ACle DE &IDÜ SUlFURÍCO

Comocondiciones experimentales se iiiaron Ioo mgode aÉido iio­

glicolico. 5 o. de hipoiodiilo de sodio y 300 mgde iodoro de po­

lasio por cien mi. de solucion acuosa.

Se irabaio'con ires conceniraciones de bisnoio, SO. 300 y 430
representafidose luego las irasmislonee en funcion de la cantidad

de acido svliurlco i grallco hrs lo

De las experiencias anicrlores i tabla rfs i. se deduce que modi­

iicaclones de las concenirocionee de acido. relaiivamenie alias.

llenen poca iniluencia. Se fija comoconceniracloñ convenienle
6 í de acido avliurico ld:l.84) ml. f ml. de solucion acuosa.
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IhUlUgNCIA DEIA CANT'DND DE ACIDO SUlFURICO EMPLEAQA

N” Tras-nales SO4H9|43|.a4 1

SOXBI/Qsflunf m'. (z m'.
I 99,3 o

1' 2 94.0 ¡.5

g; a 83,0 3.o

4 92.5 6.0

5 °92.n 0.o

o 62.6 9.o

7 83.0 ¡0.o

e 92.8 ¡2.o

aooXnI/esml.cao.
l 99.3 o

a 37 I.s

3 30",? 3

4 30.7 o

s 3|.o o
ó 30.6 9.

7 30.9 Io

a 30.7 le

45988U/95mloezio
l 98.6 o

2 23.0 ¡,5

3 ¡9.o 3.o

4 l7.ó a

s ¡7.a a

a ¡9,2 9

. 7 ¡7.5 lo

e ¡7.9 ¡2
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INFLUENCIA DE l\ CANTIDAD Du ¡ÜDURO DE PCTAS|C EMFlENDA

Se realixaron tres ¡tries de defermlnaclones para ire. concenira­
ciones distintas de blsmuio. fijando comocondicions: caperimcn­

tales; IOOmg. de caido ilogilcoïlco. ó ml. de ¡Éldo sulfuílco

(dnl,84), y S g. de hlpoíoflflo de sodio por clan al. de solu­
eIoñ acuosa (¡abla N°63o En e! gra'lco N°ó ¡a rcpresenian los

fraomlslones cn 'uaeloi dc la cantidad dc loduro dc pofaolo cm­

pleada. Sc deduce del mismoque una conciliraeloñ convenienfn es

de 450 ha. í al. de soiuciofi acuosa.

TABLA N°ó

INFLUENCIA DE LA CANTIDAD DE ¡ODURO QE POTASÍO EMPLEADA

h! Tricnlalofi ¡K mgfiml

SOXBC/95niacafo
l es zoo

2 94.3 Iso

3 ea 300

4 82.8 ooo

5 33.2 coo

ó 82,6 ooo

300XB!/95m|.cufo
n 35.5 Ioo

c2 34 lso

3 a! 300

4 30.8 600

s 30,6 800

ó 30.4 900

459XBI/25nl.eat.
' ¡9.a- ¡oo
2 ¡9.2 ¡so

3 ¡7.6 300

4 ¡7.a 600

5 ¡3.o eoo

Ó ¡7.4 ooo
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Fi conjunto de caperiencias citadas ha servido para establecer
condicioaes oatimaS‘en que se debe efectuar la reaccion.

Passrenos ahora. a estudiar las posibles interferencias,

INTERFEREBCIA DEL HiERROc

Ei hierro se encuentra en cobres retinados, en cantidades de

hasta 0,0l00 fl. Se trata de probar si en las condiciones oñtimas

establecidas, esa cantidad de hierro produce variaciones aprecia­
bles en ios resultados obtenidos. Se reaiizaron dos series de detur­

minaciones acordes a dos concentraciones distintos de bismuto con

490 nos de iodoro de potasio, ó mi. de acido suitorico idzioali.

iOOmg. de acido tiogiicoiico y 5 o. de hipotostito de sodio por

cien mi. de soiuciofi acuosa itabia hP7W.

Se de duce en consecuencia igratico N°7i. que trabajando en ias

condiciones indicados, cantidades: de hasta ayrosimadomente0.2 n.
i

de Fe ¿¿ por cien mi. de soiucioñ no producen variaciones aprecio­

bles en ios resultados, debidas a la interferencia de ese ion.

msn N’7

iNTi ERENC A DEL HIERRO

l_—___—d-TI&L--‘LÁ I
Jr Trggmlsiofi g Fe mg. 1 miw

SOXBi/QS ml. ext. g

i 93,2 5 0,05

2 aa É 0,i0
3 83.9 ? 0,is

4 94,3 É 0,90

403XBi/95 mi. eat. É
a 22,2 g 0.05

É? 23 Í O.IO

a 23.5 i o,i5
4 9“ - _>(3’23-_..
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Traíandcse de cobre: puros es muy lmprobabie encontrar cantida­

des superiotes a 0.0| g 9 de muesira. De fcnzr que encarar este
Oproblema, se reaolveria aumentando convenientemenie la canildad

de acido iiogiico‘leo a agregar.

ihflERFEREECIA DEL AÉSENiCD

Se realizaron elperlenclaa suponiendo que ei contenido en arnefii­

co de la mayoria de los cobre: puros no sobrepasa loa 0.0095 9%9

de mueaira. Se eieciuaron dos series de deierminacionea para SOy

4002{debianuio y caniidades crecientes de areenieo hasta ileblr
al maiino admliido de 0,05 mg. empleando dos granos de mueeira,

trabajando en laa condiciones enieriormenie establecidasoiiable
N°8i. Del graiico hPa ee deduce que el arsenico haeia ei valor de

0.0025 ago de moeeira no inieriiere en la reaccion esiudiada.

TABLA N°e

INTERFEREMZIA DE ARSENiCO

y g T

É N' gír Traeniaioñ í Aa no 1 mi

' Í SOJBi/DS mi. eii. í
i . 82.0 a 0.0|

2 í 92.8 2 0.02
3 g 33.0 g 0.03

4 É 8i,8 É 0.04

s É 82.5 É 0.05

É 400xBi/25 ml. cai. É

¡ 22.6 0.0! í
2 22,4 0,02 3

3 22.8 0,03 Ï

4 23.0 0.04 ‘

5 29.6 0,05 ‘
L I
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Se esiudio'ia iniluencia que iienen en la reacciofi, algunos me­

iaies que comunmeniede encueniran en ios cobres. con el obleio

de deierminar su posible inierierencia, v en caso de ser necesao

rio ia iorna de eliminarlos. Asi'ei Sn, Agy Pb se encueniran en

cobros reiinados en valores que oscilan enires

Sn 0.0006 - 0,00li g. fio.

Ag 0.00l0 - 0.0034 g. Se.

Pb 0.0003l- 0.00ió go 19.

Se eieciuaron deierninaciones con iipos de cobre que coniuvieran

esios elemenios en sus cantidades maiinas enconiradas en sobres
reiinados. empleandoia ieÉnica ioiomeirica, con easuiiados sa­
iisiaciorios.

TE i ADOPT PARA [A DET MiNACiON DE 8 Ü EN CCBRE

Se pesan unos 2 o. de quesira con aprosinaciofi ai niiigrano ise­
guñ sea su conienido en bisnuio, apreciado previenenie medianie

un ensayo semicuaniiiaiivoi v se disuelven en una mezcla de l4

mi. de acido ciorhidrico iiiii y 6 ni. de aÉido niirico ldsi.20i

en un erienneyer con iapa de 250 cc.. csieniando suavemente a ba­

no marii. Se enirifi y agrega hidroiido de amonio (lili hasia ob­

iener una solucion irancamenie aicaiina. luego se agrega aÉido

suiiuïico iii3i hasia neuiraiidad y d mi. de acido suliu‘ico idsi.84i

Se enirií y agrega solucion de ioduro de poiasio ai 60 z en can­

tidad suiicienie para precipiiar el cobre (69. de ioduro de pois­

sio por dada o. de cobrei v un esceso de 0.5 mi. sobre esa cen­

iidAd. inmediaianenie se agregan 2. ni. dcaoiuciofi de hipoiosii­

io de sodio ai QS5. y 2 mi. de soiucioí de afiido iiogiicoiico

al 5%. Se iapa ei erienneyer y se agiia el congunio. Aprohinadao

menie io ninuios son necesarios para ia iornaeioñ del precipiia­



do bianco dí loduro cuproso. labrado rg+c se agregen TS ml. dc

exfracfor. cons?liulóo por Davies lgualcs de acetato dc atllo y

alcohol butlïlco y se agl*a perloalcomenie duraníe S b ñ mlnuáos.

Se dela en reposo v despueí de media hora aproximadamente se aglia

y pasa su contenldo a un tubo Hessler de IOOm|.. se decanta y m!­

den |0 a IS ml. que se pasan a la cubefa dc mediclofi colorlmc‘rio

ca. Se limpia cito cuidadosamcnie v se hace ¡a lectura.

te enflnonfi correspondían): a la frasmlniofi letaa. dlcidlda por

¡.67 dara'la conecntraclofi de b'snofo con oproalmacloñ dll 5%.

APLIQQQIEQES DE lA TECNQCA ABHERIOI

Se tomo'como muestro tipo, cobre ANAIARp... con el Ilguiehfe cer­
ilflcado de anaÍlsla:

Incoluble en ¿Étdo o... nada

Sn ................... 0.00lz
A9 ooo................ 0,00!z
Fc oo.....u.ou...... 0,005x
8| .o.....o........... 0.0004í
Pbo o...o.............. 0.002fl
A: c A3205D........... 0.0002 1

ENEE REEQPERAQHB

l

!

g.muesiro, BI confcnldo BI agregado¡al hallado i
emp|cedoa; E"'n"°s' 9-590 9°gg° 9'59' É . g

u%”“

2.90 407 0,0004 o.onls í 0.0lll i -o.7

2.00 s73 o¡0004 0.0190 i 0.0l73 Í -s.9 L

9,39 536 0.0004 0.0¡26 0.0|35 ¿3.a.|.0í

t

g

i

3

__._____........,,.h...-...

... ,.-_-V__._..=_.,....« ‘ _. _ ., . _. H.__.._.L.___

i

l

g

i ¡.oo 345 0.0004 0,0206
K
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C'LNCLUSIL'NEb

Se estudlo'la aplicacion de la reaccion entre el ioduro de

potasio y las Soluciones de bismuto para le valoracion de
bismuto en cobrea relinados.­

Se encontro'que la estracclofi del complejo iodurado de bis­

muto, del seno de la mezcla reaccionante, con una solucion

de partes iguales de alcohol butilico y acetato de etilo re­
soltaba la maseficiente.­

ComproboÉeque la solucion del complejo iodurado de bismu­

to cumple la ley de Beer y permite el dosaje col rlmelrlco

de bismuto en concentraciones de hasta 4503/25 ml. extrac­
to.­
Se adopto'el uso del hupolostlto de sodio y del acido tio­

glicolico comoreductores, señalafidose los inconvenientes
presentados al utilizar uno solo de ellos.­
Se variaron las concentraciones de los reactivos (acido sul­

turico, acido lloglicollco, hlpotostlto de sodio, ioduro de

potasio) para establecer caperlmentalmcnte las condiciones

obtimas en que debe efectuarse la reaccion ya citada.­

Se realizo'un estudio de las interferencias, sobre todo de

las de presencia me; comun en cobre: refinados. Comprobose

que el hierro. arsenico, estaño, pluma y plata en las con­

centraciones moíimas en que pueden encontrarse en dichos co­
bres. no producen variaciones apreciables en los resultados
obtenidos.­

.Ü/ 1
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