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La.elcotrólieio inteï'na como,fenómenoelectroquímico,
ya má estudiada en la segundamitad del siglo pasado: En.1868, un
gren demostróqúe el cobro made ser detminado‘elecmgavim‘txica
mentesin aplicación de una monte externa de cuerda elíctrica, por
lo cual dicho untar indicá que la celda oleatrolfitica funcionabau
¡Sontáneomonto 2- ‘ ‘ t ‘ ‘ ‘

Posteriormente, Hallan! en 1903, Francois en I919,Tu
tundzlc, y más recientanento en 1930, Sand y Canin morteron mens
adelantos m esta campode investigaci‘nz- ‘

‘ todos mitos autores; mtilimon en sus ezpuimqntos
¡páramo de construcción‘n‘s bien‘complieada; on 10a2.cualoolos capa
cios anódico y catódico. estaban separados por m dia-fragua miper
mahleé- ‘ ‘

El objeto del trabajo de tesis «techado, 1o constitu
ye la roalizacifin de un estudio comparativo entre ol método dc-L3
Clarke, tu: Wootony 021“Luke, con lgitaciín y diarreas; y el desa
rrollado por J .J. nuria y L.B.Ginsburg,sin mtaciún y ein dimos
ña; desde ei punto do via-ta de 1mexactitud, tiempo ompleadoen 1a ob
tenciün de los. depósitos, y simplicidad‘da los mirame utilizados.

c “ninfas investigó 1a aplicación de diafragma de
porcelana en sustitqu de lo: (lion-mas do dnnflumproconizadoa
por Clarke, ¡boton y(Mkc‘m ou trabajo, dádo «mecito fltimo tipo, de
Gimme es do dificil adquisicijn m plazñá- ‘

II quito- utilizado por marks; Iooten‘y Luke-on sus
investiguen“, comprendo-doahodooalo plano (mación dé cobre

‘y biomto en plomoy aloocioneo de plan-mtimnio) incluídos. m dia
trágm de alandvay un¿todo dotela a. platino; mmm onun
vano¿o proeipitadoo do- nl 6o cqneidmü' Loa;tres electmlos eo
tfin conectados:mma nui comctora, a tin do ¿echar un buen con
tacto ¿Matricczi’1Dichoselectrodos 0M anda fijados rmviblanen
to a un ¡aportoá- ‘ ‘
‘ ‘ Los ¡nodos están cónstittfidoe por alambre de plomopu
ro arrollado alrododor do un tubo de vidrio; on roma de hflice compac
ta, dejando libro una:longitud suficiente on el extremoanporior para
¿actuar las conciencia- c

Ill referido questo pam denia un agitador en foma
de tiraban con¡Jo de mateo, para agitar el catolito: Dichoa
gitador os ¡aciendo por un ¡totor capaz de hacerlo girar a rozfln de
1000 ripzm.‘ x

¡1 opagáto utilizado en el: rebaja. de tosia quo aqui



keeresume,constituye m vereiín dnpnrieada del utilizado por Clanke,
Wooten y hake, .y comprende un vaso.-de: precipitadoe de 400 m1 de eepaói
dadï,enel analen“ amarte Imdim mühfidmpor unpequdlo
tubo(cilíndu‘icode ¡nadal poroeo, emana en eu‘parte inferior hemi
tienen. por un tapón de goma,y en cuyo interior ee dispone la solu
cián-“dice y el Modo,constituidoeste num porunWee líni
na tdel metal correspondientew ‘

Adminsee dispone en el referido vean:de.preoipitadoe,
un citado ¿e platino constituido por m cilindro dueno m aua-doe ez
tremoe,y provisto:en eunorte napa-101-de unaWifi 211mm.
en]:mismo;notaLLaspagadosdel¿todo dem plum
clad de-perforaoiones» ‘ ‘

¡1 ¡nodo y el dtodo ¡e conectan en foma directa ne
diamte un almer de cobre? h el interior del vaso,"ee dispone el ce
tolito a1 un Volumen¿le 250 m1 eprozinadmente, y eu‘qgitecifin ee eee
gurada mediante un agitador mido por. aire comprimido;-sejiepone ¡p
¿mas un ternúnetroi- (

¡1 aparato utilizado pare.-nsvar a le pngctica ¿Luí
todo.de Lurie y Ginnburg,M el nino ¡»respira por dichos amores:

nicho aparato contarle m-dtodo de pletina, de dimen
eicneey carectuíetim similares n laa ya demiptas; sobre el cum].
ae disponem Mainenefliga, e nododeboda, del correspon
diente? Dicha¡[tina e“ dobladaen hgulo reoto¡ y en au parte ho
rizontal e“ provista de un orificio e:traia: ¡el mal pasala pro
longaciónfunca. del “todo, mientrasqueen rm‘vertieal u er
tiende por‘el eepficieinterior delinitado por las puede. de ficha qi
tode? Marie, para. ¡sem-ar In contacte perfectohel efitodoy el fino
do están ligados estrecha-lente nediante alambre 6.ocobre:

Para 1a reanzecih ¿el ¿todo de (naa-ke,Iooten y
Luke,‘ee utilizaron diafragma de mel perganimo.pregnado‘con papel
de filtro tratado conleido sulfúrico al i m volmon; y de porcela
na, 1a cual previamenteee‘eonertifia un fiat-1mm con ¡cido clorhí
Crico de acuerdocon lo indica“ por lee autora:

Lanssolucionesde electrolitos mmm en todos
le: experiencias efectuadas, moron preparadas de awards, con la: tíc
nice indicadapor sm:

Se efectuaron tree series de experiment“, doe de
dIoe‘utmzando el quer-atamodificado de Clarke, Iooten y Luke, oo
moasí tmbi‘n loa lineamientos de"en.tecnica, y 1a tercera°de acuer
do con el modo y aparato de ¡nuria y Ginsbnrgi

Departe experimental del. trabajo efectuado, con



prendió las siguientes investigaciones:
13'- Sqaaraciln de:paulatina cantidades de plata en presencia

de grandes cantidades de plano, y pequeñas de cobre y;bismto ci so
]Juci‘nde leido nítrico:

22- Sqaaraciln de pequeñas cantidades de plata de grandes
cantidades de him y cobrey Wenas de níquel y cine, en solucio
nes de ¡cido sulfúrico.

32- Determinaci‘n de pequeñas cantidades de cobre en gran
des cantidades de hierro;

4’2-Separación de pequeñas cantidades de plata de pequeñas
cantidades de cobre en aoluci‘n anoniacal.

5.- Detemjnacfin de pequeñas cantidades de cadmio en pre.
sencia de grandes cantidades de cinc.

6.- Determinación de pequeñas cantidades de niqpel en pre
sencia de grandes cantidades de cinc.

De lea experiencias efectuadas ee desprende ams el n‘
todo de Clarke, Iooten y Luke tiene me neJor adaptabilidad para la
separacil’n de trazas de elementos en presencia de yandee cantida
des de otme, una mor exactitud, y mayorrapidez para efectuar 1a
electróliaia, ameel modo de Lurie y Ginslnrgw

Este último, si bien tiene a su favor la mayorsimpli
cidad de]. aparato utilizado, ¡610 permite obtener- valoree comparan
bles son los del n‘todo de Clarke, Iooten y Inke’, para cantidades de
hasta ID ng aproximadamentedel letal que se desea separar, ya que
para cantidades mayores, se observanreúnen de equitación and
dica? Addis el tiemponecesario para efectuar Ia electrolisia, es
aproximadamenteel doble o mor aún, del necesaria en el ¡[todo de
Gladis, Iooüemy Luke.

Los diamagas de papel pergaminopreparado con papel
de filtro tratado ccn ¡cido sulfúrico-g dieron excelente:resultado:
Losdim de porcelananacasuon completamenteen todas las
experiencias efectuadas, m permitiendoom: en ninán caso die
pdeito catddico alguno.

k‘ n Vdïpm
ys
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I).- CONSIDERACIONES GENERALES:
La electrólisis interna comofenómenoelec

troquimico, ya fué estudiada en la segunda mitad del siglo pasado. En
efecto, en 1868, Ullgren (l) demostró que el cobre puede ser determi
nado electrogravimétricamente sin aplicación de una fuente externa de
energia eléctrica, por lo cual dicho autor indicó que la celda elec
trolitica fUncionabaespontáneamente.

Ullgren (l), en sus trabajos experimenta
les logró depósitos de pequeñas cantidades de cobre a partir de solu
ciones del sulfato, utilizando celdas cuyos electrodos eran de cinc y
platino, cadmioy platino, y aluminio y platino, actuando en todos los
casos este último metal comocátodo.

Posteriormente, los trabajos de Hollard
(2) en 1903, Francois (3) en 1919, Tutundzic (4), y más recientemente
en 1930, Sand (5) y Collin (6-9) aportaron nuev0s adelantos en este
campode investigación, El primero de los nombradosaplicó la electró
lisia interna para la determinación de níquel en sales de cinc; mientras
que el segundo, investigó la deposición de metales preciosos.

Sin embargo, tal método de análisis no fue
aplicado en el laboratorio hasta 1930, cuando fueron publicados los
trabajos realizados por Sand (5) y Collin (6-9).

Todos estos autores utilizaron en sus exe
perimentos aparatos de construcción más bien complicada, en los cua
les los espacios anódico y catódico estaban separados por un diafrag»
ma semipenmeable.

Fué Sand quién utilizó por primera vez el
término "electrólisis interna", para aquellos procesos de electrodepo
sición en los cuales se utiliza un ánodoatacable conectado directa
mente mediante un alambre externo con un cátodo, de manera tal, que le
electrólisis procede en forma espontánea sin aplicación de una fuente
externa de voltaje.

Resulta sorprendente, que a pesar de las
ventajas inherentes a tal tipo de método analítico, el mismono haya
sido utilizado en una escala más.smplia. Este método, ofrece la impor
tante ventaja, de ser el único en el cual el potencial catódico es
automáticamentelimitado.

Dado que, en el mismo no se utilizan ¿nodos
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de platino, puedenrealizarse separaciones en soluciones de cloruros
sin utilizar un despolarizante anódico. Por otra parte, en el electro
análisis medianteelectrólisis interna, el hierro no interfiere con la
deposición de metales a partir de soluciones de cloruros o sulfatoe,
debido a que los ánodos están protegidos mediante celdas.

Este tipo de método analítico es sumamente
rápido, y en consecuencia resulta conveniente para análisis de rutina
en los laboratorios; aunquesin embargo, el mismoestá sujeto a cier
tas limitaciones e involucra algunas dificultades experimentales.

En general, su aplicación está limitada a la
determinación de pequeñas cantidades de metales; lo cual es de gran
utilidad.para la separación de impurezas contenidas en la masa del me
tal base, por ejemplo, la separación de bismuto y cobre del plomo.

Conmuchafrecuencia, el método de electróli
sis interna se aplica solamente para obtener una separación previa,
utilizándose posteriormente otros métodosmás convenientes para la de
terminaciónfinal.

Existen ademásciertas limitaciones en lo re
ferente a la elección del metal del ánodo, lo que a su vez limita la
aplicabilidad del método. En efecto, la celda sólo ÍUncionará si hay
una disolución libre e ininterrumpida del ánodo, lo cual implica que
el ánodo no debe volverse pasivo en el anolito¿ Por otra parte, el va
lor del potencial anódico debe ser de un valor tal, que provoque una
rapida y completa deposición del metal que se desea depositar.

La reacción neta que se produce en una celda
de electrólisis interna, es la mismaque tiene lugar en el deeplazamien
to o cementación de un metal por acción de otro, por ejemplo, precipi
tación de cobre mediante cinc metálico.en una solución de sal cúprica.

En este caso, el metal precipitado no se adhiew
re bien al metal de base, debido a que la superficie de este último es
ta desintegrándose continuamentesEn un proceso de electrólisis inter
na, las condiciones en el cátodo de platino son exactamente las mismas
que si se utilizara una fuente externa de energia, siendo el metal de
positado en forma adherente.

Comopuede inferirse de lo precedentemente
expuesto, la celda de electrólisis interna es simplementeuna celda
voltaica en corto-circuito, y el métodoconstituye una electrodepoei
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ción con potencial catódico limitado.e
En efecto, si el metal elegido para el ánodo

es el mismoque el metal en solución, al cual se desea separarlo de otro
metal, la fuerza electromotriz entre el cátodo y el ánodo automáticamen
te decrece a medidaque procede la electrólieis y disminuye en la solu
ción la concentración del metal depositado en el cátodo.

El potencial de limitación del catado, es
simplemente el potencial de oxidación del metal que constituye el ánodo
atacable.

Un ejemplo de ello, podría involucrar la se
paración de trazas de cobre en presencia de grandes cantidades de plo
mo. Dado que el potencial de oxidación del cobre es menos positivo que
aquel correspondiente al plomo, los iones cobre serán redacidoe al esta
do metálico antes de que se produzca una reducción de 108.iones plomo.

En consecuencia, si se utiliza en el ejenplo
precedente un ánodo de plomoy se lo dispone en corto-circuito con res
pecto al cátodo (el cual puede ser de platino), el cobre se depositará
sobre este último; y 1a diferencia.de potencial entre ánodoy cátodo,
desechando efectos de sobrevoltaje, será:

E = Ea - Ec

La reacción quimica que se produce en el
ánodo será en última instancia 1a disolución del plomoq1e lo constitu
ye, y el potencial anódico estará dado por:

o _ 0,0591 log (Pb++)
Ea = E Pb/Pb++ 2

La concentración de iones plomo correspon
derá a la cantidad del mismopresente en el anolito. Esta cantidad per
manecerá esencialmente constante durante la electrólisis, debido a que
la cantidad de plomo-que pasa a solución es pequeña y además equivalen
te a 1a cantidad de cambios electroquímicos que tienen lugar en el cato
do; y consecuentemente, el potencial anódico permanecerá practicamente
inalterado.

La reacción en el cátodo comprendela re
ducción de los iones cúpricos a1.estado de cobre metálico, y el poten
cial catódico en cualquier momentode la electrdlisis puede ser expresa
do por:
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_ o - -4352- log(Cu )Ec ' E Cu/Cu'H'

A medidaque la electrólisis progresa, la con
centración de los iones cúpricos que permanecen en solución disminuye,
y a1 mismotiempo, el potencial catódico aumentahasta un valor igual
al potencial anódico o al potencial de descomposición de un segUndo
ión presente en el electrolit0¡ Este segundo ión es casi siempre hidrow
geno, pero puede ser cualquier otro metal cuyo potencial de oxidación
sea menor que el valor correspondiente al plomo.

En ningún momentodurante la electrólisis, el
potencial de descomposición de los iones plomo deberá ser excedido, con
siderando que el anolito contiene una concentración más elevada de io
nes plomoque 1a correspondiente al catolito, debido a que el potencial
del cátodo está limitado por la naturaleza de la reacción del ánodo, es
decir, la disolución del plomo.

El material que constituye el ánodo no nece
sita ser siempre el mismomaterial que forma 1a parte principal de 1a
muestras En efecto, para reducciones selectivas.de un constituyente
presente en trazas en presencia de varios otros, poseyendo todos poten
ciales de oxidación menospositivos que el potencial de oxidación del
constituyente-principal; deberá elegirse un metal para el ánodo, cuyo
potencial de oxidación se encuentre comprendidoentre los valores de
los potenciales de oxidación de los dos constituyentes presentes en
trazas que se desee separar.

Por ejemplo, si estuvieran presentes trazas
de plomo y cadmio en una muestra de cinc, un ánodo conveniente para lo
¿rar la deposición del plomo, unicamente deberá ser algún metal cuyo
potencial de oxidación se encuentre comprendidoen la región cuyos va
lores sean más pcsitivos que el correSpondiente al plomo, pero iguales
o menores que.el potencial de oxidación del cadmio.- Podria incluso u
tilizarse al cadmiometálico comoánodo atacable en este caso.

A los efectos de obtener resultados satis
factorios, es necesario que la solución que rodea al ánodo posea una
conductividad eléctrica elevada; pudiendo ésto ser asegurado, median
te una elevada concentración del electrolito, generalmente ácidos o sa
les de amoniO¡El anolito debe también contener una concentración mas
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alta de los iones correspondientes al metal del ánodoque la del catoli
to, ya que en caso contrario, podria ocurrir un depósito del metal del
ánodo en el catodo debido al efecto de concentración de 1a celda.

Puedenutilizarse soluciones de cloruros sin
el agregado de un despolarizador anódico, dado que la reacción anódica
esta constituida por la disolución del metal del ánodo.

Se han efectuado investigaciones para tratar
de eliminar la membranaporosa que separa el catolito del anolito. Este
tipo de método ofrece la ventaja de que es más simple de realizar y el
aparato necesario es muchomenos complicado. permitiendo además dicho
método, separar metales que se encuentran muypróximos en la serie elec
tromotriz, debido al hecho de que la resistencia interna de la celda es
muy pequeña.

Comopuede observarse de lo expuesto pre
cedentemente,la principal ventaja de la electrólisis interna está cons
tituida por el hecho de que ofrece un métodopara la separación del me
tal mas noble de uno más básico, controlando el potencial catódico en
forma automatica de la manera más simple posible ,

El hecho de que no se utilice un manantial
externo de energía eléctrica, posee una importancia secundaria.

La fuerza electromotriz con que se cuenta en
las electrólisis internas es siempre pequeña, y por lo tanto, debe dis
ponerse de manera tal que no pueda tener lugar disolución del metal de
positado debido a 1a acción del aire o de otro agente oxidante, lo que
se logra generalmente, agregando un reductor, tal comohidrazina, sales
de hidroxilamina, etc.

Cuando se determinan metales mas básicos
que el hidrógeno , debe mantenerse el pH del electrólito a un valor su
ficientemente alto para impedir la liberación del hidrógeno de preferens
cia a la deposición del metal.

Es un detalle muyimportante el impedir que
se produzcan resistencias de transfusión, especialmente en los ánodosy,
por lo tanto, deben utilizarse siempre compuestos que sean lo más solu
bles posible.

En todos los electrolitos se mantiene a1
ta la temperatura, unos 70°C, calentando el liquido antes de ponerlo en
el lugar debidopara la electrólisis.
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Procediendo de esta manera se logra mejorar
la calidad del depósito, la conductividaddel electrolito y la efi
ciencia.del despolarizante añadido cuando ésto último haya sido ne
cesario. La intensidad de la corriente que circula en las experien
cias de electróliais interna, comienzageneralmente entre 0,1 y 0,03
ampere, y al final se hace muypequeña.

II)931m0DELPRÉMW:
El objeto del presente

trabajo, lo constituye la realización de un estudio comparativoentre
el método de L.Clarke, L.A. Wooteny C.L.'Luke (lo), con agitación y
diafragma; y el desarrollado por J¿J¿Lur1e y LaBsGinsburg(ll), sin
agitación y sin diafragma; desde el punto de vista de la exactitud,
tiempo empleadoen la obtención de los depósitos, y simplicidad de
los aparatos utilizados.

Además,se investigó la aplicación de dia
fragmas de porcelana en sustitución de los diafragmaa de alundumpre
conizados por Clarke, Wboteny Inka en su trabajo, dado que este úl
timo tipo de diafragma ee de difícil adquisición en plaza.

III) APARATOSUTILIZADOS:

El aparato utilizado por Clarke, Wooteny Luke
cn sus investigaciones, fué objeto de peqUeñaBmodificaciones a fin
de adaptarlo a las posibilidades ofrecidas en el laboratorio.

Dichos autores utilizan dos ánodos de plo
mo (separación de cobre y bismuto en plomo y aleaciones de plomo-an
timonio) incluidos en diafragmas de alundum, y un cátodo de tela de
platino, dispuestos en un vaso de precipitados de 400 ml de capacidad.
Los tres electrodos están conectados a una llave conectora, a fin de
efectuar un buen contacto eléctrico. Dichos electrodos están además
fijados removiblemente a un soporte.

Los ánodos están constituidos por alambre
de plomo puro arrollado alrededor de un tubo de vidrio, en forma de
hélice compacta, dejando libre una longitud suficiente en el extre
mosuperior para efectuar las conexiones.

El referido aparato posee ademásun agita
dor en forma de tirabuzón con eJe de tungsteno, para agitar el cato
lito, Dicho agitador es accionado por un motor capaz de hacerlo gi
rar a razón de 1000 r.p.m.
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Para una mejor comprensión de dicho aparato,
el mismoestá representado en forma esquemática en la figura l.

El aparato utilizado en el presente trabajo,
el cual comose ha manifestado precedentemente constituye una versión
modificada más simple del preconizado por Clarke, Wboten y Luke, com
prende un vaso de precipitados de 400 ml de capacidad, en el cual está
dispuesto un diafragma constituido por un pequeño tubo cilíndrico de
material poroso (10 cmde altura x 2 cm de diámetro), cerrado en su par
te inferior herméticamente por un tapón de goma, y en cuyo interior se
dispone 1a solución anódica y el ánodo, constituido este último por un
alambre o lámina del metal correspondiente.

Además, se dispone en el referido vaso de pre
cipitadOs, un cátodo de platino constituido por un cilindro (5 cmde al
tura x 2 cmde diámetro) abierto en sus dos extremos, y provisto en su
parte superior de una prolongación filiforme del mismometal, hasta
una altura de 8 cm. Las paredes de dicho cátodo, están provistas de una
pluralidad de perforaciones, a fin de reducir el peso del mismo,y fa
cilitar el movimientodel electrolito.

La conexión entre ánodo y catodo, se efectúa
en forma directa mediante un alambre de cobre¿ Si bien en ciertos casos,
tal disposición podria provocar tensiones de contacto entre los distin
tos metales del circuito, las mismasson de un valor tan pequeño que no
afectan los resultados de los ensayos.

En el interior del vaso, se dispone el cato
lito en un volumen de 250 ml aproximadamente, y su agitación es asegu
rada mediante un agitador constituido por un tubo de vidrio cuya extre
midad inferior tiene forma helicoidal, mientras que su otro extremo es
tá fijado al eje de una pequeña turbina movida por aire comprimido. El
aparato se complementamediante un termómetro.

En dicho aparato modificado se utilizaron
diafragmas de papel pergaminoy de porcelana, cuya preparación y trata
miento, respectivamente, se describirán en el capitulo siguiente.

A fin de facilitar la comprensióndel referi
do aparato, se ha representado al mismoen forma esquemática en la figu
ra 2.

El aparato utilizado para llevar a la prácti
ca el método de Lurie y Ginsburg (ll), fué el mismopreconizado por di
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chos autores.

El mismo comprende simplemente un cátodo de
platino, cuyas dimensionesy características ya han sido descriptasÍ so‘
bre el cual se dispone una lámina metálica, a modode ánodo, del metal
correspondientes Dicha lámina esta doblada en ángulo recto, y en su par
te horizontal está provista de un orificio a través del cual pasa la
prolongación filiforms del cátodo; mientras que su rama vertical se
extiende por el eSpacio interior delimitado por las paredes de dicho
cátodo.

Además,a fin de asegurar un contacto per
fecto, el cátodo y el ánodo están ligados estrechamente mediante alam
bre de cobre.

El aparato precedentemente descripto, se
encuentra representado en forma esquemática en la figura 3.

-_--=°‘-—--
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IV) PARTE gggggggzuzAL:
Previamente a los ensayos correspondientes, se so

metió al diafragma de porcelana a un tratamiento con ácido clorhídri
co, de acuerdo con lo indicado por Clarke, Wooteny Luke (10).

Para ello se sumergió el cilindro de porce
lana en ácido clorhídrico hirviente por espacio de 10 minutos; después
de lo cual, se lo trató con una solución constituida por ácido nítri
co y ácido tartárico (40 ml de acido nítrico concentrado más 20 gr de
ácido tartárico disueltos en 360 ml de agua) a ebullición por espa
cio de otros lO minutos.

Luego de ésto, se volvió a someter al dia
fragma al tratamiento clorhídrico precedentemente indicado; y final
mente, se lo lavó muycuidadosamente con agua destilada caliente has
ta eliminar todo vestigio de cloruro.

Por otra parte se preparó un diafragma de
papel pergamino, para lo cual se formó un cilindro con papel de fil
tro (tipo filtración lenta) yuxtaponiendotres hojas de este último
a fin de dar un espesor adecuado a dicho diafragma, y uniendo sus
extremos entre sí mediante un medio adhesivo adecuado.

A continuación, se preparó una solución
acuosa de ácido sulfúrico al medio en volumen, sumergiendo al cilin
dro de papel en dicha solución por 2 6 3 segundos, y retirandolo lue
8°.

Se lavó seguidamenteal referido cilindro
de papel así tratado, con agua destilada que contenía unos pocos mi
lilitros de amoníaco,hasta la completa eliminación del ácido sulfú
rico; después de lo cual, se dejó secar a temperatura ambiente.

Preparados los diafragmas en la fonma
precedentemente descripta, se obturó uno de los extremos abiertos de
los mismaamediante un tapón de goma, en forma hermética, a los efec
tos de que'dichos cilindros pudieran contener la solución del anoli
to correspondiente.

Se efectuaron tres series de experimentos,
dos de ellas utilizando el aparato modificado de Clarke, Wooteny Lu
ke, comoasí también los lineamientos de su técnica, y la tercera de
acuerdo con el método y aparato de Lurie y Ginsburg.
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En las tres series, se prepararon las solu
ciones de electrólitos, de acuerdo con la técnica indicada por Sand (12).

A continuación se indican las condiciones
operativas y resultados obtenidos en los experimentos efectuados:
1.- Separación de pegueñas cantidades de plata en presencia de grandes

cantidades de plomo, y pegueñas de cobre 1 bismuto en solución de
ácido nítrico.

En este caso, la cantidad de ácido nítrico
debe ser siempre suficiente para impedir la formación de sales básicas
de bismuto.
a.- Método degglarkei Wootgny ngg:

Catolito:

Pb(N03)2.correSpondiente a 10 gr de Pb: 15,985 gr
Cu(N03)2¡3H20 " " 30 mg " Cu: 0,114 gr
Bi(NO3)3.5H20 n " 20 mg " Bi: 0,046 gr
AgNO3 " " 4 mg " Ag: 0,0062 gr
HNo3(d: 1,42): 9 mililitros

La solución de las citadas sales y ácido, se llevó a un volumende
250 m1 en un matraz aforado, con agua destilada.

Anolito:

Cu(N03)2.3H20correspondiente a 1 gr de Ou: 3,80 gr
HNO3(d: 1,42): 0,05 m1

Se llevó a un volumen de 50 m1 con agua destilada
Disfragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 mmde diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Se calentaron en forma independiente las

soluciones del catolito y anolito, respectivamente, hasta una tempera
tura de aproximadamente60°C; después de lo cual se introdujo el cato
lito en la celda electrolitica (vaso de precipitados de 400ml), y el
anolito en el diafragma cilíndrico de papel pergamino, el cual, inmedia
tamente fué introducido en el seno de la solución del catolito preceden
temente citada.

A continuación se introdujeron el cátodo y
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el ánodo, interconectados entre-ai mediante un alambre de cobre, en
las soluciones del catolito y anolito, respectivamente; Dichos electro
dos fueron previamente lavados con agua destilada a ebullición, alco
hol, y éter, luego sacados; y el cátodo fué pesado en una balanza de
precisión.

Peso del cátodos 16,855 gramos
una vez dispuestos loa electrodos en la

celda electrolítica, y fijados mediante pinzas adecuadas, se puso en
marcha el agitador, calentando a1 mismotiempo a1 electrolito en for
ma suave, cuidando que la temperatura se mantuviera en todo el trans
curso de la experiencia entre 60o y 65°C.

Se observó una rápida formación de un de
pósito da plata metálica sobre el catado, y luego de aproximadamente
25 minutos, se sumergió algunos milímetros más al cátodo an la solu
ción del catolito, a los efectos de observar si aún se producía depo
sición de.plata.

Se mantuvo al cátodo sn esta posición por
espacio de 10 minutos más, y al no observar ningún nuevo depósito de
plata, se detuvo al agitador, y seciesconectó al cátodo, retiróndolo
cuidadosamentede la celda electrolítica.

Luego, se procedió.a lavar al mismo, con
pequeñas porciones de agua destilada, alcohol, y óter, y finalmente
se lo secó en estufa, pesandolo a continuación.

Peso del catodo más plata: 16,8589 grs
" de la plata.depositada; 0,0039 gr.

Valor teórico: 0,004 gr.
% de plata depositada: 97,5 %

a1.- Se repitió el ensayo anterior utilizando un diafragma de porcela
na en sustitución del diafragma de papel pergamino.

Al cabo de l hora, no se observó ningún
depósito en el cátodo.

825- Método de Lurie 1 Ginsburg:
Electrolito:

Pb(NO )2 correspondiente a 10 gr de Pb: 15,985 gr
Cu(N03)2.3H20 " " 50 mg " Cu: 0,114 gr
1310109351120 n n 20 mg n Bi: 0,0,46 g
AgNO3 ‘ ' 4 mg ' Ag: 0,0062 gr
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HNo3(a: 1,42): 10 mililitros
El volumendel electrolito fue llevado a 200 ml en un matraz arbra
do, con agua destilada.

A continuación se calentó dicha solución a
una temperatura de 85°C aproximadamente, luego de lo cual se virtió
la mismaen la celda electrolítica, y posteriormente se introduje
ron en el seno de dicha solución, los electrodos debidamente ligados
entre si en la forma indicada en el dibujo correspondiente (cátodo:
tela de platino; ánodo: lámina de cobre).

Previamente, los electrodos fueron lavados
con agua a ebullición, alcohol y éter; pesandose al catodo en una
balanza de precisión.

Peso del catodo: 16,855 gramos
Se elevó la temperatura a 90°C, manteniéndo

la en este valor durante todo el transcurso de la experiencia.
Al cabo de 70 minutos, no ae observó más de

posición de plata sobre el catado; depósito que por otra parte se
formó muylentamente.

Se retiraron los electrodos de la solución
de electrolito, colocándolos durante 5 minutos en un vaso de preci
pitados conteniendo 250 m1de agua destilada caliente.

Luegose desconectaron los electrodos, y se
lavó a1 cátodo.con alcohol puro; después de lo cual fue secado en
estufa a 12000, y posteriormente peeadoar

Peso del cátodo más plata: 16,8586 gr
" de la plata depositada: 0,0036 gr

Valor teórico: 0,004 gr.
% de plata depositada: 90 %

b.- Método de Clarke, Wooten 1 Luke:
Catolito:

Pb(N0 ) correapondiente a 10 gr de Ph: 15,985 gr.

Cu(N03)2.3H20 " " 30 mg “ Ou: 0,114 gr
Bi(N03)3.5H20 " ” 20 mg ' Bi: 0,046 gr
AgNO " " 6 mg " Ag: 0,0094 gr

HNO3(d: 1,42): 9 mililitros
Se llevó a un volumen de 250 ml con agua destilada.
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Anolito:

Cu(N03)2.3H20correspondiente a l gr de Ou: 5,80 gr
10103 (d: 1,42): 0,05 ml

Se llevó a un volumen de 50 m1 con agua destilada
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 mmde diámetro
Cátodos

Tela de platino
Se operó en la mismaforma indicada on a.-,

finalizando la electróliaia al cabo do 40 minutos.o
Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 60° - 65°C
Peeo del eátodo más plata: 16,861 gr

" de 1a plata.depoaitada30,006 gr
Valor teórico: 0,006 gr
.% de plata depositada: 100 %

b1¡- Se repitió el ensayo anterior utilizando un diafragma de porcela
na.

Luegode electrolizar durante 90 minutos,
no se observó ningún depósito sobre el cátodo, aún elevando la tempera
tura a 80°Cy amentando las revoluciones del agitador.

b2.- Método de Lurie y Ginsburg:
Electrolito:

Pb(N03)2.correspondiente a 10 gr de Pb: 15,985 gr
01.1(N03)2.3H20 " " 30 mg n Cu: 0,114 gr
Bi(NO3)3¿5H20 " " ao mg " Bi: 0,046 gr
A.ng " " 6 mg n Ag. 0,0094 g;

mofa: 1,42): 10mililitros.
Se llevó el volumendel electrolito a 200 m1 en un matraz afbrado,

con agua destilada.
.Se calentó la solución hasta una tempera

tura de 85°C aproximadamente, en la mismacelda electrolítica (vaso de
preoipitadoe), y luego se introdujeron en la.miama loa electrodoo debi
damente ligados entre si mediante un alambre de cobre, tal comose ha
indicado precedentemente¡



Previamente a esta operación, los electrodos
fueron lavados con agua a ebullición, alcohol y éter; eecándoloe a con
tinuación, y posteriormente se pesó el catodo en una balanza de preci
sión:

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Unavez dispuestos los electrodos en la cel

da electrolitica, se elevó la temperaturade la solución de electroli
to hasta 90°C,manteniéndoladurante el transcurso de la electrólisis.

Transcurridos 90 minutos no se observo más
deposición de plata sobre el cátodo, debiéndose destacar que ee notó
una pequeña cementación de dicho elemento sobre el ánodo.

Se retiraron los electrodos, y ee los colo
c6 en un vaso de precipitados conteniendo agua destilada caliente du
rante 6 minutos; después de lo- cual se los desconectd, y ee-lavó el
cátodo cm alcohol puro, secándolo a continuación en estufa a llO°C¡
Finalmente se pesó el cátodo¿

Peso del cátodo más plata: 16,8602 gr
" de la plata.depoaitadal 0,0052 gr

Valor teórico: 0,006 gr
% de plata depositada: 86,6 %

Este valor es algo bado debido al fenómeno
de cementación anódica producido, y al que se ha hecho referencia an
teriormente.

c.- Método de Clarkel wooten 1 Lage.
Catolito:

Pb(N0 )2.correspondiente a 10 gr de Pb: 15,985 gr
CU<N°3)263H20 “ " 30 mg " Cu: 0,114 gr
Bi<N03)365H20 " " 20 mg ° Bi! 0,046 gr
AgNO " " 8 mg ' Ag: 0,0125 gr

¡mo3 (d: 1,42): 9 mililitroa
La solución del eatolito se llevó a un volumende 250 ml con agua

destilada, en un matraz aforado.
Anolito:

Cu(NO3)2.3H20correspondiente a l gr de Ou: 3,80 gr
HNO (d: 1,42): 0,05 ml3

Se llevó a un volumen de 50 ml con agua destilada.



.15.

Diafragma:
Papel pergamino

Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 mmde diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Se procedió exactamente con 1a misma meto

dología indicada para los ensayos ad- y b.-, efectuándose la electróli
durante 45 minutos.

Peso del cátodos 16,855 gramos
Temperatura: 65°C
Peso del cátodo más plata: 16,8629 gr

" de 1a p1ata.depoeitada: 0,0079 gr
Valor teórico: 0,008 gr
%de plata depositada: 98,7 %

cl¡- Se repitió el ensayo anterior utilizando un diafragma de porcela
na.

Se electrolizó durante 70 minutos, elevan
do la temperatura a 75°C, no observándose ningún depósito de plata
en el cátodo.

c2.- Método de Lurie 1 Gineburg:
Electrolito:

Pb(N03)2 correspondiente a 10 gr de Pb: 15,985 gr
Cu(N03)2s3H20 " “ 30 mg “ Cu: 0,114 gr
Bi(N03)3.5H20 " n 20 mg " Bi: 0,046 gr
AgNo3 " " a mg n Ag: 0,0125 gr
¡mo3 (d: 1,42): 10 mililitroa

Se llevó el volumendel electrolito a 200 ml con agua destilada,
en un matraz aforado¿

Cátodo: Tela de platino
Anodo: lámina de cobre (2“
Se procedió con idéntica técnica a la utilizada en los ensayos

a2.- y b2.-, efectuandose la electrólisia durante 120 minutos.
Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más plata: 16,8614 gr

" de la plata depositada: 0,0064 gr
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Valor teórico: 0,008 gr
% de plata depositada: 80 %

El valor obtenido ce más bado aún que el

observado en el ensayo b2.-, dado que se produJo una cementación de
plata en el ánodo mayor q1e la correspondiente a este último ensayo.

2.- eparacióg de pggueñas cantidades dg plata de grandes ¡entidades
de hierro cobre e u as cantidades e ni uel cinc en olu
ciones de ácido sulfúrico.- .

En esta serie de ensayos, el hierro debe
encontrarse en estado ferroso, lo cual ae aseguró por el agregado de
sulfato de hidrazina.
a.- Método de Clarke, wooten 1 Lukg:

Catolito:

FdSO4¡5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gr
Cü30465H20 " " 5 gr “ Cu: 19,640 gr
NiSO4.6H20 " "lo mg n Ni: 0,045 gr
Znso4.-H20 n "so mg a Zn: 0,137 gr
13.32504 " ” 2 mg " Ag: 0,0057 gr
Sulfato de hidrazina: 0,4 gr
32504 (concentrado): 10 mililitroc

Se llevó a un volumende 300 mililitros con agua destilada, en un
matraz afbrado.

Anolito:

CUSO4s5H20correspondiente a 2,5 gr de Cu: 9¡820 gr
HZSO";(concentrado): 0,05 mililitro

Se llevó a un volumende 50 mililitroe con agua destiladas
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 m de diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Se procedió en lo que a técnica se refiere,

en forma similar a Ia indicada para el ensayo.1ao-, efectuandose la
electrólisis durante un período de 30 minutos, tiempo al cual no se ob
Jorvó mas deposición de plata en el cátodo¿—
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Peso del cétodo: 16,855 gramos
Temperatura: 60°C _
Peso del cátodo más plata: 16,8569 gr

" de la p1ata.depositada:0,0019 gr
Valor teórico: 0,002 gr
.% de plata depositada: 95 %

als- Se prepararon las mismassoluciones de oatolito y anolito, y se
utilizó igual técnica que en el ensayo anterior, pero usando un diafragb
ma de porcelana en sustitución del construido con papel pergamino.

Luego de un periodo de 60 minutos, y a pe
sar de haber elevado la temperatura a 70°C, no se observó ninguna depo
sición de plata sobre el cátodo.

a2.- Método de Lurie y Ginsburg:
Electrolito:

FeSO4¿5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gr
cuso4¿5H20 " " 5 gr n Cu: 19,640 gr
NiSO4¿6H20 " "10 mg " Ni: 0,045 gr
ZrfiO4.'H20 " "50 mg " Zn: 0,157 gr
A32504 " " 2 mg " Ag: 0,0057 gr

Sulfato de hidrazina: 0,4 gr
H2804(concentrado): 12 mililitros

Se llevó la solución del electrolito a un volumende 500 milili’
tros con agua destilada.

Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cobre

Se aplicó para efectuar 1a electrólisis, asi comotambién en las
operaciones anteriores y ulteriores a la misma,idéntica técnica a la
indicada en los-ensayos 1a2¡- y 1b2¿-. La electrólisis insumió 60 m1
nutos para su completafinalización.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del catodo más plata: 16,8568 gr
" de la plata depositada:0,0018 gr

Valor teórico: 0,002 gr
% de plata depositada: 90 %
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b¡— Método de Clarke, Wboten y Luk :

Catolito:

F6304.5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gr
Cd304.5H20 " “ 5 gr “ Cu: 19,640 gr
Niso4.6H20 “ "10 mg ' Ni: 0,045 gr
ZnSO4.H20 " "50 mg " Zn: 0,137 gr
Ag2504 " -" 4mg " Ag: 0,0114 gr
Sulfato de hidrazina: 0,4 gr

H¿304(concentrado): 12 mililitros
La solución del catolito se llevó a un volumen de 300 m1 con agua

destilada.
Anolito:

Cú304¿5H20correspondiente a 2,5 gr de Cu: 9,820 gr
32:304 (concentrado) : 0,05 ml

Se llevó a un volumende 50 mililitros con agua destilada¡
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 mmde diámetro
Cátodo:

Tela de platino.
Se procedió en idéntica forma a la indica

da en los.corre5pondientes ensayos anteriores; efectuandose 1a elec
trólisis en un tienpo de 35 minutes, al cabo del cua1.no se observó
más deposición de plata. Finalmente se pesó el cátodo, luego de lavar
lo en 1a forma ya indicada.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 60°C
Peso del cátodo mas plata: 16,8589 gr

" de la plata.depositada:0,0039 gr
Valor teórico: 0,004 gr
% de plata depositada: 97,5 %

bl.- A1repetir el mismoensayo anterior pero utilizando un diafragma
de-porcelana, no se observó ningún depósito de plata, luego de un pe
riodo de 90 minutoss Temperatura: 70°C durante los 45 minutos finales.
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02.- Método de Lurie y Ginsburg:
Electrolito:

F6304¿5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gn
01604,5H20 " " 5 Gr “ Cu: 19,640 gr
Nfl304¿6H20 " “10 mg “ N1: 0,045 gr
ZrSO4.H20 " "50 mg " Zn: 0,137 9’
A32504 " " 4 mg ” Ag: 0,0114 gr.
Sulfato de hidrazina: 0,4 gr

¡{2504(concentrado): 12 mililitroas
La solución del electrolito fué llevada medianfiedilución con

agua destilada, hasta un volumende 300 m11111troa.
Cátodo: Tela de platino.
Anodo: lámina de cohré

Se utilizó la mismatécnica indicada en el

ensayola2.-, siendo necesarios 70 minutos para finalizar la electrólisis.
Duegode desconectadoa loa electrodos, y la

vado y secado el cátodo, se pesó al mismo.
Peso del cátodo: 16,855 gramos.
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más plata: 16,8586 gr

" de la p1ata.depoeitada:0,0036 gr
Valor teórico: 0,004 gr
% de plata depoaitada: 90'%

0.- Método de Clarke, wooten x Lukg:
Catolito:

F6304.5H20correspondiente a.5 gr de Fe! 21,667 gr
CUSO¿5H20 " “ 5 gr “ Cu: 19,640 gr

N18Chy6H20 “ "10 mg " N1: 0,045 gr
ZflSO4¿H20 “ “50 mg " Zn: 0,137 gr
Ag2804 " "10 mg " Ag: 0,0289 gr

Sulfato de hidrazinaz 0,4 gr
H2804(concentrado): 12 mililitroa.

Se llevó a un volumende 300 mililitroa con agua destilada.
Anolito:

Cd304¡5H20correspondiente a 2,5 gr de Cu: 9,820 gr
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HZ‘SO4(concentrado): 0,05 m1
Volumende 1a solución: 50 mililitroa
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 mmde diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Se aplicó 1a mismatécnica indicada en el

ensayo 1a.-. La electrólisis se completó en un.período de 45 minutos;
luego de lo cual se procedió a lavar el cátodo, sacarlo y ponerlo.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 60°C
Peso del cátodo más plata: 16,8649 gr

" de la plata.depoaitada: 0,0099 gr
Valor teórico: 0,010 gr
% de plata depositada: 99 %

cl.—Se repitió el ensayo anterior pero utilizando un diafragma de
porcelana.

No se observó deposición de plata sobre el
cátodo luego de un período de 90 minutos.

c2.- Método de Lurie y Ginsburg:
Electrolito:

F6304¿5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gr
01604.5H20 " " 5 gr " Cu: 19,640 gr
Nfl504g6H20 n "10 mg “ N1: 0,045 gr
ero4aH20 n "50 mg " Zn: 0,137 gr
AgZSO4 " "10 mg “ Ag: 0,0289 gr

Sulfato de hidrazina: 0,4 gr
Hé304(concentrado): 12 mililitroo

La solución del electrolito ae llevó a un volumen de 300 m1 con
agua destilada.

Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cobre
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&e.aplicó la técnica descripta en el ensayo
1a2¡-, efectuándose la electrólisis en forma completa en un período de
90 minutos.

Después de desconectar los electrodos, lavar
al cátodo y sacarlo en estufa, se pesó a este último.

Peso del oátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más plata: 16,863 gr

" de la plata.dep0sitada: 0,008 gr
Valor teórico: 0,010 gr
% de plata depositadas 80 %

El valor obtenido es algo bajo, debido a que
se produjo cementación de plata en el ánodo;

3¡- Determinación de pggueñas cantidades de cobre en grandes cantidades
de hierrgo

Durante mucho tiempo se consideró imposible
la separación de pequeñas cantidades de cobre de grandes cantidades
de hierro. Sin embargo, tal separación es posible efectuaraa median
te-la aplicación de electrólisis interna, que permite manteneral hie
rro en estado farroso en el electrolit0¡

La solución de este último debe contener au
ficiente cantidad de ácido sulfúrico para que permanezcaclara, em
pleándoae una pequeña cantidad de sulfato de hidrazina comoreductor,
para impedir la oxidación de los iones ferrosos a f6rricos.
a.- M todo d Clarke Wooten Luke:

Catolito;
F0504,5H20correspondiente-a‘s gr de Fe: 21,667 gr

ousorsuzo " " 2 mg " m: 0,0073 g»
Sulfato de hidrazina: 0,2 gr
112304(96 %): 5 mililitros

Se llevó la solución del catolito a un volumende 500 mililitros,
con agua destilada.

Anolito:

F6304¿5H20correspondiente a 2,5 gr de Fe: 10,835 gr.
Sulfato de hidrazina: 0,1 gr
H2304(96%):1,5 mililitros
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Se diluyó hasta un volumende 50 mililitroa con agua destilada.
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de hierro de 2 mmde diametro
Cátodo:

Tela de platino
Se procedió en foma análoga a 1a indicada

para el ensayo 1a¡-, efectuandose 1a electrólisis durante un periodo
de 50 minutos hasta su total terminación.

Luegode desconectar el cátodo, lavarlo y se
carlo en estufa en la forma ya indicada, se pesó al mismo.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo más cobre: 16,8569 gr

" " cobre depositado: 0,0019 gr
Valor teórico: 0,002 gr
% de cobre depositado: 95 %

al.- Se repitió el ensayo anterior utilizando un diafragma de porcela
naa No se observó ninguna deposición de cobre después de transcurridos
60 minutos y haber elevado la temperatura de 1a solución de electroli-.
to_a 80°C durante las 30 minutos finales de 1a experiencias

a2.- Método de Lurie y Ginsburg:
Electrolito:

FeSO4¿5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gr
(1504.5150 n ° 2 mg " Cu: 0,0078 gr
Sulfato de hidrazina: 0,2 gramos

HZ‘SO4(96 %): 5 mililitroa.
Se llevó la solución del electrolito hasta un volumende 200 mili

litros con agua destilada.
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de hierro

se procedió de acuerdo con 1a técnica indica
da en la2.- y 1b2¿-, electrolizando por espacio de 60 minutos hasta
completar la deposición del cobre.



La temperatura de 1a solución del electroli
to fué durante todo el transcurso de 1a operación de 90°C.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más cobre: 16,8569 gr

" del cobre depositado: 0,0019 gr
Valor teorico: 0,002 gr
% de cobre depoaitado: 95 %

b.- Mé o o d Clarke Woot Luk s

Catolivoz

F6304.5H20correspondiente-a 5 gr de Fe: 21,667 gr
0604s5H20 n " 4 mg ' Cu: 0,0156 gr
Sulfato de hidrazina: 0,2 gr
32904 (96%): 3 mililitroa

Volumende.la solución: 500 mililitroa
Anolitoz

FeSO4¿5H20correspondiente a 2,5 gr de Fe: 10,833 gr
Sulfato de hidrazinaz 0,1 gr
¡{2804(96%): 1,5 mililitros

Volumende 1a solución: 50 mililitrog
Diarragma:

Papel pergamino
ánodo:

Alambre de hierro de 2 nm de diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Se procedió en forma análoga a 1a indicada

en 1a.-, efectuandoee1a electroliaie hasta 1a total deposición del
cobre, durante 55 minutos.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo más cobre: 16,8589 gr
Peso del cobre depositado: 0,0059 gr
Valor teórico z 0,004 gr
% de cobre depositado: 97,5 %
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b1.- Se.repitió el mismoensayo anterior pero utilizando un diafragma
de porcelana en sustitución del diafragma de papel pergamino empleado
precedentemente.

Después de un periodo de 60 minutos, no se
observó ningún depósito de cobre sobre el cátodo, a pesar de haber
elevado 1a temperatura de la solución del electrólito a 80°Cy aumen
tado el númerode revoluciones del agitador.

b2.- Método de Lurig y Ginsburg:
Electrólito:

FdSO4¿5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gr

011504.5uzo " " 4 mg u Cu: 0,0156 gr

Sulfato de hidrazina: 0,2 gr
sto4 (96 96):5 mililitros

Volumende 1a solución: 200 mililitros
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de hierro

Se aplicó 1a mismatécnica utilizada en los

ensayos 182.- y 1b2.-, efectuándose la electrolisis durante un lapso
de 70 minutos hasta la total deposición del cobre sobre el c6t060¡

Peso del cátodo: 16,855 1 gramos
Temperatura: 90°C '
Peso del cátodo más cobre: 16,8587 gr
" " cobre depositado: 0,0057 gr

Valor teórico: 0,004 gr
% de cobre depositado: 92,5 %

c.- ¿todo de Clarke, Wooten x Luk :

Catolito:

FeSO4¡5H20correspondiente a 5 Sr de Fe: 21,667 gr

Cd30455H20 “ " 8 mg " Cu: 0,0357 gr
Sulfato de hidrazina: 0,2 gr
H2804(96 %): 3 mililitros

Volumende 1a solución: 300 mililitros
Anolito:

FeSO4.5H20correspondiente a 2,5 gr de Fe: 10,833 gr
Sulfato de hidrazina: 0,1 gr
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st04 (96 96):1,5 mililitros
Volumende la solución: 50 mililitros
Diarragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de hierro de 2 mmde diámetro.
Cátodo:

Tela de platino
Se precedió en forma análoga a la indicada

en 1a.-, efectuándosela electrólisis hasta 1a total deposicióndel
cobre, durante 45 minutos.- '

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo más cobre: 16,8628 gr

' " cobre depositado: 0,0078 gr
Valor teórico; 0,008 gr
% de cobre depositado: 97,5 %_

cl.- Se repitió el ensayo anterior, utilizando un diafragma de porcelam
na en sustitución del de papel pergamino usado precedentemente.

Luego de.75 minutos, a una temperatura de
80°C durante los 30 minutos finales, no.se observó depósito alguno de
cobre sobre el cátodo.

c2¡- Método de Lurig y Ginsburg:
Electrólito:

Feso4s5H20 correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 gr

CuSO4.-5H20 u n e mg ' Cu: 0,0357 gr

Sulfato de.hidrazina: 0,2 gr
HZ‘SO4(96 %): 5 mililitros

Volumende la solución: 200 mililitros
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de hierro

Se utilizó Ia técnica indicada en los ensayos
1a2.- y 1b2.-, electrolizándose durante 90 minutos‘ Se observó una dé
bil cementación de cobre en el ánodo.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
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Temperatura: 90°C
Peso del cfitodo más cobre: 16,8622 gr

" " cobre depositado: 0,0072 gr
Valor teórico: 0,008 gr
% de cobre depoaitado: 90 %

d.- Método de g;arke, Wooten x Luke:
Catolito:

F9804¿5H20correspondiente a 5 gr de Fe: 21,667 y

0604.5}120 " "16 mg " Cu: 0,0628 a
Sulfato de hidrazina: 0,2 y
¡{2504(96 96): 3 mililitroa

Volumende la solución: 300 mililitros
Anolito:

F630445H20correspondiente a 2,5 gr de Fe: 10,833 gr
Sulfato de hidrazina: 0,1 gr
112304(96 96): 1,5 mililitros.

Volumende la solución: 50 mililitroa
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de hierro de 2 mmde diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Se procedió en forma análoga a lOs ensayos

3a, b, y c¿-, electrolizando durante un periodo de 50 minutos para ase
gurar la completadeposición del cobre.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Tanperatura: 70°C
Peso del cátodo máa cobre: 16,8708 gr

" ' cobre depoaitado: 0,0158 gr
Valor teórico: 0,016 gr
% de cobre depositado: 98,7 %

d1¿- A1 repetir el mismoensayo anterior pero utilizando un diafragma
de parcelana, no ae observó ningún depósito de cobre después de un pe
ríodo de 90 minutos.
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62.- Método de Lurie y Ginaburg:
Electrólito:

F630465H20correapondiente a 5 gr de Fe:

CUSO4.5H20 n "16 mg

Sulfato de hidrazina: 0,2 gr
32:304 (96 %): 5 mililitros

Volumende la solución: 200 mililitroa
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de hierro

Se procedió en Íbrma análoga a la descripta
en relación con los ensayos laas- y 1b2¡-, efectuándoae la electrólisis
durante un período de 120 minutos, observándose una pronunciada cemente
ción de cobre en el ánodo.

Peeo del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más cobre: 16,8686 gr

cobre deppaitado: 0,0136 gr
Valor teórico: 0,016 gr
% de cobre depositado: 85 %.

21,667 gr

" Cu: 0,0628 gr

n l|

ea- Método de Clarkel Wootgp y Luke:

Catolito:

Fe604.'5H20correSpondiente a 5 gr de Fe:

CUSO4¡5H20 " "30 mg " Cu:

Sulfato de hidrazina: 0,2 gr
sto4 (96 %): 3 mililitroe

Volumende la solución: 500 mililitros
Anolito:

F6304
Sulfato de hidrazina: 0,1 gr
sto4 (96 %): 1,5 mililitros

Volumende la solución: 50 mililitroa
Diafragma:

Papel pergamino

21,667 gr

0,1178 gr

.5H20 correspondiente a 2,5 gr de Fe: 10,833 gr

Anodo:
Alambre de hierro de 2 mmde diámetro
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Cátodo:
Tela de platino

Se precedid de acuerdo con la técnica des
cripta en los ensayos 3a, b, y c¡-, electrolizando por un periodo de
70 minutos a fin de asegurar 1a total deposición del cobros

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo más cobre: 16,8841 gr

" " cobre depositado: 0,0291 gr
Valor teórico: 0,050 gr
% de cobre depositado: 97 %

91.- Se repitió el ensayo anterior, reemplazandoel diafragma de papel
pergaminopor uno de porcelanas Las soluciones de eatolito y anolito,
eran exactamente iguales en su composicion, a las del caso procedente.

Luegode electrolizar durante 100 minutos,
elevando la temperatura e 90°Cen el transcurso de los 40 minutos fina
les de la experiencia, no se observó ningún depósito 6o cobre sobre el
cátodo.

e2.- Gétodogg Iurie y Ginsburg:
Electrólito:

F6304.5H20correspondiente a 5 gr de re! 21,667 gr

01604.5H20 " "30 mg " eu: 0,1178 gr

Sulfato de hidrazina: 0,2 gr
¡129,04(96 96): 5 mililitros

Volumende la solución: 200 mililitros
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de hierro

Le experiencia se realizó en forma an610ga
a 1a indicada en los ensayos 3a2.- y 5b2.-, efectuandose la electrólisie
durante 150 minutos, tiempo al cual no se observó más deposición de co
bre sobre el cátodo.

Se notó una pronunciada oementación sobre el
ánodo.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más cobre: 16,879 gr
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Peso del cobre depositado: 0,024 gr
Valor teórico: 0,030 gr
% de cobre depositado: 80 %

4.- S araci n de e nenas cantidade ta d nenas can idade
de cobre en solución amoniacgl.

Dado que loa complejos cupriaminoa interfie
ren con la plata y con el cobre, debido a le formación de los correspon
dientes complejos cuproaminoe, es necesario que todo el cobre presente
en el catolito se encuentre en estado cuproso.

En el anolitc, se ha encontrado sin embargo,
que el desarrollo de las resistencias de transfhaión pueden evitarse
únicamente utilizando soluciones cdpricaa en presencia de sales amóni
cas.

86’ Método de Clarke, Wooten x Luke:

Catolito:

Cu(N03)2¡3H20correspondiente a 20 mg de Cu: 0,076 gr

AgN03 " " 2 mg " Ag: 0,0051 gr

Na¿503.7H20; 7 gr

NH40H(d: 0,88): 9 mililitros
Volumende la solución: 300 mililitroa
Anolito:

Cu(N03)2¡3H20correspondiente a 50 mg de Cu: 0,190 gr

NH4N03: 1 gr

NH40H(d: 0,88): 1,5 mililitroae
Volumende la solución: 50 mililitroe
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alenbre de cobre de 1,5 mmde diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Previamentea la electrólieia, oe calentó la

solución del catolito hasta su decoloración; luego de lo cual se aplicó
1a mismatécnica indicada precedentemente para loa enaayoa análogos.
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Se electrolizó por un periodo de 50 minutos,

hasta completar 1a deposición de la plataa A continuación se retiraron
los electrodos de la celda electrolitica, se los desconectó, y se lavó
al cátodo con agua y alcohola-Finalmente se lo secó en estufa a 110°C
y se pesó al mismo.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo más plata: 16,8569 gr

" de la plata depositada: 0,0019 gr
Valor teórico: 0,002 gr
% de plata depositada: 95 %

ala- Se repitió 1a experiencia anterior utilizando un distragma de por
celana en sustitución del diafragma de papel pergamino, Luego de un
periodo de 60 minutos, no se observó ninguna deposición de plata sobre
e1.cátodo.

a2.- ¿todo de Lurie 1 Ginsburg:
Electrolito:

CU(N05)263H20correspondiente a 20 mg de Cu: 0,076 gr

AgNo3 " " 2 mg n Ag: 0,0031 gr

Na¿303¡7H20; 7 gr

NH40H(a: 0,88): 9 mililitros
Volumende la solución: 200 mililitros
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de Cobre

Se agregó una pequeña cantidad de NH4N03pa
ra impedir el posible desarrollo de resistencias de transfusión; luego
de lo cual, se calentó la solución hasta su decolaraciónd

Luego se procedió en la forma indicada en
los correspondientes ensayos anteriormente descriptos, electrolizándo
se por un periodo de 40 minutos.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más plata: 16,8569 gr

" de la plata.depositada: 0,0019 gr
Valor teórico: 0,002 gr
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% de plate depositada: 95 %

b.- Método de Clarkel Wooten x Luke:

Catolito:

Cu(N03)2;3H20 correapondiente a 20 mg de Cu: 0,076 gr

A9103 " u 5 mg n Ag: 0,0078 gr

Nazso3¿7H20;_7 g‘

NH4OH(d: 0,88): 9 mililitros
Volumende 1a solución: 300 mililitros
Anolito:

Cu(N03 ) 2

M4N03: 1 g);

NH40H(d: 0,88): 1,5 mililitroa
Volumende la solución: 50 mililitroe
Diafragma:

Papel pergamino

¡BHZOcorrespondiente a 50 mg de Ou: 0,190 gr

Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 mmde diámetro
Cátodo:

Tela de platino
Se efectuó un calentamiento previo de la so

lución del catolito, haata que la mismase tornó ineolorau
A continuación, se aplicó la mismatécnica

utilizada en el ensayo 4 a¡-, electrolizándoae por un periodo de
35 minutos hasta completar 1a deposición de plata sobre-el cátodo.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo más plata: 16,8599 gr

“ de 1a plata depositada: 0,0049 gr
Valor teórico: 0,005 gr
% de plata depositada: 98 %

b1.- Se repitió el mismoensayo anterior, utilizando un diafragma de
porcelana en sustitución del construido con papel pergaminoá

Luego de un período de 60 minutas, no se ob
servó ningún depósito metálico sobre el cát0d0¡
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b2.- {étodo de Lurie x Ginsburg:
Electrólito:

Cu(NO3)2¿3H20correspondiente. a 20 mg de Cu: 0,076 gr

AgNO3 " " 5 mg: “ Ag: 0,0078 gr

NaZSO .7H20: 7 gr
3 .

NH40H (d: 0,88) : 9 mililitroa
Volumende 1a solución: 200 mililitros
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cobre

A fin de evitar el posible desarrollo de re
sistencias de transfusión se agregó a la ablación de electrolito una
pequeña cantidad de NH4N035-A continuación, se calentó dicha solución
hasta su decoloración; luego de lo cual, se efectuó la electrólisia en
la mismaforma indicada en el ensayo 4 62.-; La electróliais insumió
un tiempo de 45 minutos.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátode más plata! 16,8599 gr

" de la plata depositada: 0,0049 gr
Valor teórico: 0,005 gr
% de plata depoaitada: 98 %

8.- Método de Clarke, Wooten x Luke:
Catolito:

Cu(N03)2¿3H20 correSpondiente a 20 mg de Cu z 0,076 gr

AgNO3 " " 10 mg de Ag: 0,0156 gr

Nazsoaimzo; 7 gr

NH40H(d: 0,88): 9 mililitroa
Volumende la solución: 500 mililitroa
Anolito:

Cu(N03)285H20correspondiente a 50 mg de Cu: 0,190 gr

NH4N03: lg!"

NH4OH(d: 0,88): 1,5 mililitroad
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Volumende 1a solución: 50 mililitroa
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Alambre de cobre de 1,5 mm; de diámetro
Cátod) a

Tela de platino
Se calentó previamente la solución del cato

lito, hasta su total decoloración; y a continuación se procedió con 1a
técnica ya indicada en los ensayos análogos anteriores; efectuandose
la electróliais durante un período de 60 minutos.

Peso del catodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo más plata: 16,8649 gr

" de la plata.depoeitadaz 0,0099 gr
Valor teórico: 0,010 gr
% de plata depositada: 99 %

01.- A1 repetir el mismoensayo anterior utilizando un diafragma de
porcelana, no se obtuvo ningún depósito luego de un período de 90 minu
tos. o"

02.- Método de Lurie y Ginaburg:
Electrólito:

Cu(N05)2¿3H20correspondiente-a 20 mg de ou: 0,076 gr

AgNO3 ” ‘ lo mg “ Ag: 0,0156 gr

Na¿305¡7H20; 7 gr

NH4QH(d: 0,88): 9 mililitros
Volumende la solución: 200 mililitroo
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cobre

Se agregaron algunos miligramos de NH4NOa
1a a>1uciónde electrolito, a fin de evitar la posible formación de
resistencias de transfusión.

Luegose calentó 1a referida solución hasta
su decoloramiento; y a continuación ae procedió según 1a técnica ya
descripta para los ensayos análogos anterioreaa A1 cabo de 90 minutos,
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la deposición de plata sobre el cátodo quedófinalizada;
Peso del catodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más plata: 16,8644 gr

" de la plata depositada: 0,0094 gr
Valor teórico: 0,010 gr
% de plata depositada: 94 %

50“ Determinacidn de pggueñas cantidades de cadmio en presencia de
grandes cantidades de cinc.

EaM.Collin encontró que para separar indi
cios de cadmiode muchocinc, mediante la electrólisis interna, e1.pH
de la solución debe hallarse entre 4,5 y 5,5¡ Esto puede ser logrado
con facilidad agregando solucián de acetato de sodio y unas gotas de
ácido sulfúricoa Dicho valor de pHpuede ser verificado con anaranja
do de metilo, que vira entre 4,5 y 5d Es conveniente trabajar a una
temperatura de 70°C aproximadamente.

Otros investigadores que posteriormente tra
taron de repetir los experimentos de miss.00111n, encontraron ciertas
dificultades dado que dicha autora no indicaba Exactamente la composi
ción del anólito que utilizaba.

Se suponía que las dificultades obedecian a
la aparición de resistencias de transferencia en los ánodos de cinc,
a causa probablemente, de la fonmación de sales básicas.

J¿G¿F1feobtuvo resultados satisfactorios
utilizando soluciones de cloruros que contenían una considerable canti

dad de NH4CI,en la que no se originan resistencias de transfusión.
Sin embargo se ha encontrado que la concentración del NH4Clno debe ex
ceder de un determinado límite.

De acuerdo con ello, una solución al 20 %,
sólo permite obtener resultados bajos, pués el depósito de cadmiode
be estar impedido, evidentemente, por la formación de complejoss La
presencia de sulfatos en el católito no.parece tener efecto alguno,
pues se han logrado buenos resultados con 10 gr; de sal de Glauber por
300 CCe'

n.- Método de Clarkel Wooten x Luke:
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Católito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr

CdClzefi-HZO “ “ 2 mg " Cd: 0,004 gr

NHÁCI: 30 gr

Solución de acetato de sodio al 5 %: 5 ml.
HCl al 2 %: dos gotas
Solución de hidrato de hidrazina al 50 %: 0,5 mls

Volumende 1a a>lucións 300 mililitros
Anólito:

Zn.012correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr

NH401: 10 gr
Volumende la solución: 100 mililitroa

Diafragma:
Papel pergamino

Anodo:
Lámina de cinc

Cátodo:
Tela de platino

Se utilizó 1a técnica indicada para los en?
sayos análogos precedentemente descriptoe, efectuándoee 1a electrólisio
durante 30 minutos.

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 70°C
Peso del oátodo más oadmio: 16,8569 gr

" ' cadmio depositado: 0,0019 gr
Valor teórico: 0,002 gr
% de cadmio depositado: 95 %

a1.- Se repitió el ensayo anterior utilizando un diafragma de porcela
na. Luego de un período de 60 minutos, no se observo ningún depósito
de cadmio sobre el cátodo.

a2.» Método de Lurie 1 Ginaburg:
Electrólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr

Cd012.2%H20 " " 2 mg " 0d: 0,004 gr

NH401: 30 gr
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Solución de acetato de sodio al 5 %: 5 ml
HCl al 2 %: dos gotas
Solución de hidrato de hidrazina a1 50 %t 0,5 ml

Volumende la solución: 300 mililitros
Cátodo : Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc.

Se aplicó 1a mismatécnica utilizada en los
ensayos análogos, electéolizando por un período de 45 minutos hasta qu;
no se observó más deposición de Cd sobre el cát0d0¡

Peso del cátodo: 16,855 gramos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo más;cadmioz 16,8569 gr

" " cadmio depositado: 0,0019 gr
Valor teórico: 0,002 gr
% de cadmio depositado: 95 %

ba“ Método de Clarke, Wooten y Luke:

Católito:

Zn012.oorre8pondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
CdC12¡2%H20 " " 5 mg " Cd: 0,010 gr

III-1401: 30 gr
Solución de acetato de sodio al.5 %: 5 m1
HCl al 2 95: dos gotas

Solución de hidrato de hidrazina al 50 %z 0,5 m1
Volumende la solución: 300 mililitros
Anólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
NH4CI: 10 gr

Volumende 1a solución: 100 mililitros
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Lámina de cinc
Cátodo:

Tela de platino
Tiempode electrólisis: 35 minutos



Temperatura: 70°C
Peso del cátodo: 16,855 gramos

" " " más cadmio: 16,8599 gr
" “ cadmio depositado: 0,0049 gr

Valor teórico: 0,005 gr
% de cadmio depositado: 98 %

b1.-.Se repátió el ensayo anterior utilizando un diafragma de porce
lana. No se obtuvo ningún depósito sobre el cátodo, luego de un perío
do de 70 minutos¡

bzo- Método q2:Lurie x Ginaburg:
Electrólito:

Zn012.correspondiento a 5 gr de Zn: 10,425 gr
Cd012¡2%H20 “ " 5 mg ' 0d: 0,010 gr

NH4C1: 30 gr
Solución de acetato de sodio a1 5 %: 5 ml
HCl al 2 %: dos gotas
Solución de hidrato de hidrazina a1 50 %: 0,5 ml

Volumende la solución: 500 mililitros
Cátodo : Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc

Tiempode la electrólisia: 45 minutos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo: 16,855 gramos

" " " más cadmio: 16,8599 gr
" " cadmio depositado: 0,0049 gr—

Valor teórico: 0,005 gr
% de cadmie depositado: 98 %

c.'- Método de (llamel Wooten x Luke:
Católito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,425 gr

Cd012.2%H20 " "10 mg " Cd: 0,020 gr

NH401: 30 gr
Solución de acetato de sodio a1 5 %: 5 m1
HCl al 2 %: dos gotas
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Solución de hidrato de hidrazina al 50 %: 0,5 m1
Volumen de la solución: 300 m1
Análito:

ZnCl2 correSpondiente a 5 gr de Zn: 10,425 gr

NH401: lOgr
Volumen de la solución: 100 ml
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Lámina de cinc
Cátodo:

Tela de platino
Tiempode 1a electrólisis:

40 minutos
Temperatura:

70°C

Peso del cétodo: 16,855 gramos
" " " más cadmio; 16,8649 gr
" " cadmio dgpositadot 0,0099 gr

Valor teórico: 0,010 gr
% de cadmio depositado: 99 %

c1.w Al repetir e: ensayo anterior utilizando un diafragma de porce
lana, no se observó depósito alguno de cadmio sobre el.cátodo, después
de un período de 80 minutos, a una temperatura de BOPOÓ

025- Método de Lurie y Ginsburg:
Electrólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn:'10,423 gr

cqmaaünzo n "leng" oa: 0,0205
NH4C1: 30 gr
Solucián de acetato de sodio al 5 %: 5 m1
HCl al 2 %: dos gptan
Solución de hidrato de hidrazina al 50 5: 0,5 ml

Volumende 1a solución: 300 mililitroa
Játodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc.
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Tiempode la electrólisis: 55 minutos
Temperatura: 90°C
Peso del cdtodo: 16,855 gramos

" " " más cadmio: 16,8647 gr
" “ cadmio depositado: 0,0097 gr

Valor teórico: 0,010 gr
% de cadmio depositado: 97 %

d ,- Método de Clarke LWooth y Ugg:

Católito:

Zn012_correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr

Cd912¿2%H20 " "20 mg " Cd: 0,0406 gr

NH4C1: 30 gr
Solución de acetato de sodio al 5 %: 5 ml
HCl al 2 %: dos gotas
SoluCión de hidrato de hidrazina al 50 %: 0,5 ml
Volumende la solución: 300 mililitroa

Anólito:

ZnCl2 correSpondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
NH Cl: 10 gr

Volumende la solución: 100 mililitros
Diafragma:

'kapel pergamino
Anodo:

Lámina de cinc
Cátodo:

Tela de platino
Tienpode 1a electrólisis:

45 minutos
Temperatura:

70°C

Peso del cátodo: 16,855 gramos
" " " más cadmio: 16,8748 gr
“ “ cadmio depositado: 0,0198 gr

Valor teórico: 0,020 gr
% de cadmio depositado: 99 %
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d1¡- Se repitió el ensayo anterior sustituyendo el diafragma de papel
pergamino por uno de porcelana. Luego de un periodo de 90 minutos, y
haber calentado las soluciones de católito y anólito durante los 45
minutos finales de la experiencia a 85°C no se observó depósito de cad
mio sobre el oátodOc

d2.- Método dg_Lurie4y Ginsburg:
Electrólito:

ZnOl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
00012.2inéo " "20 mg n ca: 0,0406 gr

NH401: 30 gr
Solución de acetato de sodio al 5 %: 5 m1
HCl al 2 %: dos gotas
Solución de hidrato de hidrazina al 50 %: 0,5 m1

Volumende la solución: 500 mililitros
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc
Tiempode la electrólisis: 70 minutos
Temperatura: 90°C
Peso del oátodo: 16,855 gramos
Peso del cátodo más oadmio: 16,8742 gr

" " cadmio depositado: 0,0192 gr
Valor teórico: 0,020 gr
% de cadmio depositado: 96 %

e.- Método gg Clarke; Wooten x Luke:
Católito:

ZnClz-oorrespondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
0d012¿2%H20 " “30 mg " 0d: 0,061 gr

NH401: 50 gr
Solución de acetato de sodio al 5 %z 5 ml
HCl al 2 %: dos gotas
Solución de hidrato de hidrazina a1 50 %80,5 ml

Volumende la solución: 300 militros
Anólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,425 gr
NH4Cl: 10 gr

Volumende la solución: 100 mililitros
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Diafragma:
Papel pergamino

Anodo:
Lámina de cinc

Cátodo:
Tela de platino

Tiempode 1a electrólisia: 55 minutos
Temperatura: 70°C
Peso del cátodo: 16,855 gramos

" " " más cadmio: 16,8848 gr
u n cadmio depositado: 0,0298 gr

Valor teórico: 0,030 gr
% de cadmio depositado: 99,33 %

.- Repitiendo el mismoensayo anterior con un diafragma de porcelana,
no se obtuvo ningún depósito de cadmio, luegp de un período de 110 minu
to; ¡'

826- Método dg Lurie 1 Ginsburg:

6

Electrólito:
ZnCl2 correSpondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
06012,2¿H20 " "50 mg “ 0d: 0,061 gr
NH401: 30 gr
Solución de acetato de sodio al 5 %: 5 ml
HCl al 2 %3 dos gptas
Solución de hidrato de hidrazina al 50 %: 0,5 ml
Volumen de la solución : 300 m1

Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc
Tiempode 1a electrólisis: 90 minutos
Temperatura: 90°C
Peso del cátodo: 16,855 gramos

" " " más cadmio: 16,884 gr
" " cadmio depositado: 0,029 gr

Valor teórico: 0,050 gr
% de cadmio depositado: 96,6 %

.- Determinación de pegueñas cantidades de níguel en presencia de
ggandes cantidades de cinc.
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8.- Mgtodo de ClarkeL Wooten x Luke:
Católito:

Zn012.correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
N1012¿6H20 " " 3 mg ” Ni: 0,012 gr
NH4Cl: 30 gr
N8É03.7H20: 2 gr
NH¿OH(d: 0,88): 50 ml

Volumende la solución: 500 mililitros
Anólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
NH4Cl: lO gr
NH4OH(d: 0,88): 17 ml

Volumende la solución: 100 mililitroa
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Lámina de cinc
Cátodo:

Tela de platino
Tiempode la electrólisis: 50 minutos
Temperatura: 65°C
Peso del cátodox 16,855 gramos

" " " más níquel: 16,8579 gr
" " níquel depositado: 0,0029 gr

Valor teórico: 0,005 gr
% de níquel depositado: 96,66 %

al. Se repitió el ensayo anterior utilizando un diafragma de porcelana.
110 se observó ningún depósito de níquel luego de un período de 60 mi
nutosd

82.- Método de Lurie y Ginsburg:
Electrólitoz

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
NiClz.6H20 “ " 5 o " Ni: 0,012 gr
NH4Cl: 30 gr
NaZSO ¡7H20: 2 "gr

NH40H(d: 0,88): 60 ml
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Volumende 1a solución: 300 mililitros
En este método se ha agregado una mayor can

tidad de NHOHque 1a indicada para Clarke, Wboten y Luke, a fin de com
pensar las pérdidas por evaporación debido a la mayor temperatura utili
zadae

Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc
Tiempode la electrolisis: 45 minutos
Temperatura: 80°C
Peso del cátodo: 16,855 gramos

" " " más níquel: 16,8578 gr
" " níquel depositado: 0,0028 gr

Valor teórico: 0,003 gr
% de níquel depositado:_93,33 %

b.- Método de Clarke, Wooten 1 Luk z
Católito:

ZnC12.correspondiente a 5 gr de Zn: 10,42} gr
N1012¿6H20 " “10 mg ” N1: 0,0405 gr
NH4013. 30 gr
N32503¡7H20: 2 gr

NH4OH(a: 0,88): 50 m1
Volumende la alución: 300 mililitros
Anólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
NH Cl: 10 gr

NH40H (d: 0,88): 17 m1
Volumende 1a solución: 100 mililitrOs
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo:

Lámina de cinc
Cátodo:

Tela de platino
Tiempode la electróliais:

40 minutos
Temperatura:

65°C
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Peso del cátodo: 16,855 gramos
" " " más níquel: 16,8648 gr
" " níquel depositado: 0,0098 gr

Valor teórico: 0,010 gr
% de níquel depositado: 98 %

bl,- Al repetir el ensayo anterior con un diafragma de porcelana, no
se obtuvo depósito alguno de níquel sobre el CátOdOó'

b2.— Método de Lurie y Ginggugg:
Electrdlito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,425 gr
NiC1266H20 “ "10 mg “ Ni: 0,0405 gr
NH401: 30 gr
N8280387H20 z 2 gr
NH OH (d: 0,88): 60 ml

Volumen de la aalución: 300 m1
Cátodo: Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc
Tiempode la electrólisis: 60 minutos
Temperatura: 80°C
Peso del cátodo: 16,855 gr

" " " más níquel: 16,8645 gr
" “ níquel depositado: 0,0095 gr

Valor teórico: 0,010 gr
% de níquel depositado: 95 %

0.- Método de Clarke, Wooten4y>Luggz
Católito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
NiC12.6H20 “ "20 mg " Ni: 0,081 gr
NHÁCl: 30 gr

NH4OH(d: 0,88): 50 ml
Volumende la solución: 300 mililitros
Anólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,423 gr
NH401: 10 gr
NH4OH (d: 0,88): 17 m1
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Volumende la solución: 100 mililitros
Diafragma:

Papel pergamino
Anodo: Lámina de cinc
Cátodo:

Tela de platino
Tiempode la electrólisisz

55 minutos
Temperatura:

65°C

Peso del cátodo: 16,855 gramos
" " " más níquel: 16,8745 gr
" " níquel depositado: 0,0195 gr

Valor teórico: 0,020 gr
% de níquel depositado: 97,5 %

cla- A1repetir el ensayo anterior, utilizando un diafragma de porce»
lana; no se obtuvo ningún depósito catódioo de níquel, luego de un pe
riodo de 110 minutos.

c2.- Método de Lgrie y Ginsbugg:
Electrólito:

ZnCl2 correspondiente a 5 gr de Zn: 10,425 gr
NiClz.6H20 " "20 mg " Ni: 0,081 gr
NH c1: 30 gr

Na2303.7H20: 2 gr
NH40H(d: 0,88): 60 ml.

Volumende la solución: 300 mililitros
Cátodo z Tela de platino
Anodo: Lámina de cinc
Tiempode la electrólisis: 90 minutos
Temperatura: 80°C
Peso del cátodo: 16,855 gramos

" " " más níquel : 16,8755 gr
" " níquel depositado: 0,0185 gr

Valor teórico: 0,020 gr
% de níquel depositado: 92,5 %

Se observó oementación anódica de níquelov



v).— CONCLIBIONIES:

Se ¿actuó un estudio comparativo de los métodmde elec
trólisis interna de Clarke, Wooteny Luke, con agitación y diafrag?
ma, y Lurie y Ginsburg, sin agitación y sin diafragma, utilizando
las muestras indicadas por Sand, haciendo uso de los aparatos dise
ñados por dichos autores, y habiéndose simplificado el correspon
diente a Clarke, Wboteny Luke.

Se estudió ademásla posibilidad de utili
zar diafragmas de porcelana y de papel pergamino preparado con

papel de filtro tratado con ácido sulfúrico; los primeres en sus
titución de los de alundumutilizados por Clarke, wootenyLuke.

De las experiencias efectuadas puede manifes
tarse que:

1) El método de Clarke, wooten y Luke tiene una mejor a
daptabilidad para la separación de trazas de elementos en presen
cia de grandes cantidades de otros, una mayor exactitud, y mayor
rapidez para efectuar la electrólieis, que el métodode Lurie y
Ginsburg.

Este último, si bien tiene a eu favor la ma
yor simplicidad del aparato a utilizar, sólo permite obtener valo
res comparables con los correSpondientes al método de Clarke, woo
ton y Luke, para cantidades de hasta 10 mg aproximadamente del me
tal que se desea separar, ya que para cantidades mayores, los valo
res obtenidos son inferiores debido a fenómenosde cementación a
nódica. Además,el tiemponecesario para efectuar la electrólisia,
es aproximadamente el doble o mayor afin, del necesario en el mé
todo de Clarke, Wooten y Luke.

2) Los diafragmas de papel pergamino preparado con papel
de filtro tratado con ácido sulfúrico, dieron excelente resultado,
demostrandoposeer una porosidad conveniente para tal tipo de tra
bajos,

3) Los diafragmas de porcelana fracasaron completamente
en todas las experiencias efectuadas, no permitiendo obtener en nin
gún caso depósito catódico alguno, lo cual indica que tel material
es excesivamente compacto, por lo que no puede ser utilizado en sus»
titución del alundumpara este tipo de ensayos:

-—.‘=o=-—
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