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Ioe productos de coordinacidin de los é&xidos 4o molibdeno con.
los radicales ds 01artos slancntos ¥y 1a eccifn ds eetos complejos 80~
bre austancins do cardoter reducior origina un adtodo colorinétrice
ds gren importansia analitioss

Barlecine 08 €1 prinero en moctror la coordinacifn del &oide
208£4x100 eon 100 fxidon 3o molibdemo, Fedg) fostwila estos campiejos 3
Bosanhoin Ga 1a ecuacidn 48 equilibrio,

Foafnton, areaniatos y silicatos em medio £0ido reaccionmm
can ol reactivo mnlfbdi00 €ando un complejo amarille ouya intenasaidnd
Ge oalor pusds determinartse

Varioe efectos dedbemcs considerar em la precinitacidn,

Reactive y medilst si la eantidad &8sl reactivo 08 relativonens
% pequelia parte 4ol foefato gnedard en sclucifne, 51 ol emceso o8
de reactive se formard un precipitadc denssce

Aceleranted SU susencia Provooa Jeoipitados oeloidanles

Tenperatural la precipitecidn de fosfatos puede realimarce
on Un anplio rengs de Semporaturas desds la mmdicnte hasta 70° C (be=
s anria)e

Conoentracilin de £4sfares pusds doterminares por medio 4sl
oonplejo eanrilloy © del estado reducido amulj este dltimo oe utiliza
para concentracionos poquefias de f4sforos

LIa dibliograiia nos cita los siguisntes reductoreet clorure
eetanncoo, £01de 10dfdrice, hdroquinonn, tiosulfate de eedioc, &cido
eaino-aafitol sulfdnicoy pmetil smino fenol, dencidina, sulfato forro-
80 © sulfato ferroao amoniacal, doido asodrbice, sulfaso hidrasina y
tioulfito e 80410,



eote fltino por la velooidnd Ae revelado.

3a extraccifn de los complejos anarillos formados so realizd
aprovechando la solubilidnd de 45t0s en solventes orgdnicoss Ye utie-
lisan warins solvontes, realisando las deterainacionss d¢ sensibilie
4nd oom Mutanole les linites d¢ sencidilidnd obtonidos fucrons pare
foafetoss I = 100 myp 0 w104 ., Pare arveniatos y silicatoss

n-m,..ngﬂ'

Se reduoe el extreoct orginice com olorure estannoso obdte-
nifnlcoss feafatos i = 10 ug § 10 = 10”5 , Pare arsenistos y sili-
catos K= 100 ng j RN o I

ummim@mmmmmxqum

7 Wtancl~-hexanog la prismsra selcotiva para fosfatos y la sagunds poe
e fosfatos y silioatos.

La precipitacifa G heteropolifcides se ronliss en Bedid sul
£drice 2,4 T en 6l cual tensmoe una reacciin ssnsible pare loe tres
osaplejes {(fosfamolibdasoy aresncaclibdats y sfliconolibdato).

La introducoifn en la precipitacidn Ge .rcfatos &el ersenise
t0 y ailioato orea la necesidad G una BaIvha sslestive para cu pepo~
recifn,

Asf sc setudiarca las eondiciones de precipitacifng extr=o-
cidn y roducoidn do cada uno ¥ se adnen en un procend G extracoidn
1Lquiso=1{quido,

Partiendo de cantidades determinaldas ds foeletog, silicatos
7 sreeniatos 89 precipitan 1os foefatoe sm msdio 0,72 N ea suifdrico
(magor intensidad ds revolado del eolor) y en £rfo (evitar ls intar-
forenoia Ge arsoniaton).



14ndico el silicato y arecniato. 3Se acifica €1 medio basta 2 R en
sulfirioo para assgurar ia total extracoildn del aflisanolfbddico.

8¢ extrus Sste ocon dutamolehexano (30%), Im la cepa asuosa
gesda ol arsmonolidiato el gue 68 oxtrms eon butancle

Ios extractos orgdnicos provia Seterminacidn oolorindtrice
mmmmm‘mxlmmnmﬁom
00 mno oomplejado,

Ia formeoidn &sl ocomplejo {H; Mo (CNS)s) noe permite recomo=
oar la efectividad del lawvado,

8¢ dotornina foafats en preconcia d¢ sus intarferenciag ob=
tSenidndiose el aigniente cual.® &8 Vvalores.

G e

e ——

- . Commentra~ Concentro
20 a0 > a0y Relace oi’n tebrica cifn obte
ng ng g Pl nida
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Obsorvane que cumndo la relnoifn de interforencins oo
141001100, los resultados soa altes, no pudicnde apliocares ests téeni-
Ote

Es 4s motar gue la interferencia os dsbida al arseniato, ns

el silicato gue dejo estas condiciones Ge aoides n0 os extrafds eon
apetato de etiloe

¥n esta forma &9 pueds dstorninar cnsntitativemconte foafatos
arssniatos y silicatos en pequaling conoentrne oada und 6D pre=
sencia 3 108 etrog 30Se )



El prescnts trabajo tiane por objeto el estudio de la iden~
tificacidn y deterninacidn de * fosfatos por métodos directos * toman~
do como bage la capacidnd d¢ los ortofosiatos para coordinarse con el
nolibdato para dar coupuestos heteropolifoidos Ge naturalesa oxidante,
propiedad d¢ gren importancia snalftica colorimétricas

S¢ oconienza estudirmdo las condiciones de precipitacifén del
grapo foafato, arseniate y silicato roalisando los ajustes necesarios
de ecides, tienpo, tenperaturas de digestién, exvese d¢ reanctive, con~
oentracién del mselerunte, eandicionss de lavade del extrmoto argdnioo
y estabilidad dsl eolox,

Tonando oomo base 806 valores 8¢ realizé un estudio de aoi~
des en un emplio dnbito de camocatrecioncs y normalidades, odteniéndo-
se resultados satisfactories para la ocontimacién del tradajo.

Uoa ves formados les respectivos compuessos moliddicos (foe-
fomalidbdato, arsenomclibdato y eflicomoliddato) se trata de sensibilie
sar afn ads la resccidn modiante el proveso de extiwooifa l{gido-l{-
quido loxrnndo extraoctos orzidnicos eocloreados mds sensibhles al odesrve~
der. Se realica emtonces un estudis e extrectores eslcctivos para ce~
‘da g@xupe ¥ 1a posibilidad ds separar cada und en un extracto orgdnico.

In introduccidn de un reductor aprovechando la tendencia de
egtos oonpuestos heteropolifcidos para actuar sohre ellos did como re~
sultado una reavcifn colorimfétrica mfs sensibls, 3¢ enssysn varios
reductaores adoptdnioce el que mejor ss ajusta a la téonioca elegida.

loes ensayos de reducoidn es realisan en fase acuocsa y emn
fasa orzdnioa deturminindose en esta dltima cumntitativamente fosfatos
ssdiante lecturas deo la adbgordancia y procentaje G transmisién em
funcidn ds la goncentracidn.

Se estudia la acciin @e conplejos cono ol moliddato~tartd-

Fice en la precipitacidn del grupe F su aprovechaesiento para eliminar
interferencias.



o2 -

Dentro del anflisis quinico gemeral se reconcosn los fosfo~
tos mediante reacciones simples oomO las gue 86 mendoionan, en al~
Sunos 02008 especificas para foefatos y en Otres gonernlmente afi~
noe al grupo arseniato-eilicato.

W‘
1) Fitrato de plasa (1)

Los fosfato reaccionan ¢on €l nitrato e plata dando preci~
pdtado amarillo,

2) Cloruro de barios (1)

En soluciones nsutras la presencia e fosfatos se revels
por un precipitado blance, amorfo de fosfato Ge baris (BeliF0,).

3) Cloruro férrice (1)

En presencia de aoetato 38 80410 0 de amonio el fosfato pre~
cipita con ocloruro férrice (precipitade Slanco-emarillo).

4) Acido metuesténico (1)

La adiocilén &o Sn metflic0o a una soclucidn de fosfato en me~
410 nitrico ooncentrado produoce um produwote ds adsorvién insoluble
Gebido a la formacilén del doide metesstdnico gue retisme el #oide
fosfamolfbdio00,

$) Magnesio (1)



-3-
mina, lucgo de agregar agule

Malibdato de amonio § dencidina (1) (2)

Kl doido fosfemoliddice en modio acétioo reacoiona com la
bencidina oxidéndolas reaccifn suy sensible, que no es afectada
por los moliddatos normales, ni el &cide molfbdico.

Solucidn magnesiana (1) (3)

Los fosfatos en presencia 3¢ esta soluocidn (MgUl,,BH, 0L,
M, 0t) reacoionen dendo un precipitadd cristaline do foafato mé-

Beacoién semsjante dan lee arseniatos pudiendo identificar-
68 oon nitrato de plats en medio moético,

Fosfovrmadomolibdate (3)

Kl sstavanadato de smonio ocen molibdato 3¢ amonio y foafe~-
t08 da un ocolor enarillo intensOe

Reaccidn oon molibdato Ge o~dimmisidine ¢ hidrexina (3)

R &cido fosfomoliddine precipita oom el molibdate e 0~dia~
Disidins dando un precipitndc aarrdn el gue al sdicionar el hidre~
te de hidragina reduce al aolibdens a amul y redisuclve el precipi-
tado.

Juinalisaring (4)

Henn gy Meyor (5) determinaron gue um ligoro exgeso de Loe~
fatos en una soluciin eponiacal saturada oon foesfato amdnice magné-
gico torma a la quinalicarina roja, mientras i el excesd 08 de
nagnesio esta se torma asul,



11) Guinima (4)

ios fosfatos pusdan determinares por la oocleracifn amarilla

Froducida por adiciia del resctive écide moliddice-quinina, adn en
MhMMmhMﬂs



Ya en 1826 Berselius (6) reconocid la capacidad del &cido
foaférico para formar &cidos heteropolares de férmula HyP(ke30y0)4.

La formacifn do estos doidos es explicada por Peigl (7) en
el estudio ds polifoidos; sn los cuales loe £tomos de oxfgeno som
reenplazadog por radicales #oidos, dependiendo de éote el se foma
un isopolifcido (incorporucidn ds radicales dsl mismmo £cido) o un
heteropalifcido (incorporecidn dec radicales &cidos o anhidridos
de otros &cilos).

Jender y ¥itemann (8) probarom com nediciomes ds conduoti~
vidad, que a un determinado pil, una s0luocidn de molibdato de sodio
mnmoammm%ou" "’6021‘-‘

Los 8xidos de moliddeno se coordinan oen facilidad oon los
&cidos foatérico, areénico y aflico para dar heteropalidcidos.

Peigl (7) postula que sstos compuestos se conooen come deri~
vados de un hipotético £oido foaférioo de férmula Hy(POg) =
PO4liy, znzo al qus se reenplasan los &tomos deo oxfgens por grupos
Moy07 dando compuestos de férmulat By (P (Moy04)¢) 3 Hy(as (ioy0,)¢)

Wadelin y lsllon (9) sn su trebajo 4c extraccidn mencionan
a Ynsenhein (10) quien foxwmls une councién de equilidbrio para ee=
t0e hetercpolialiios.

2R0a(2070)= ¢ 1200,2"¢ (24 ¢ 20 -m) BW* —
B(1a.q) XHNog07)g ¢ (6 ¢ @) HO
Donde X puede ser P>* as>* 14" o Get*

Vemos que un exreso de molibdato desplasard el equilibrio



hacia 1la derecha ocan 1a formacidn del complejo heteropolidoido,

Asi mismo el equilihrio pedrfia ser destrufdo ocon la incor-
puraciln de Scido oxflices BEete tione sfinided pare dar palifoi-
é0s oon los &xidoe de moliddene dando el foide oxflico-molfbdice
(8003,0,1,0,) 6 (2 Mo03C,H,0,)e Asf se consumirfa el moliddato
0o perritiendo la precipitacidn del fosfato, salvo gque hubiera un
excose muy grande de 8xidos de molibdeno tal, que efn asf el equi~
didrie fucru dssplazado hacia la derecha. Bete hecho o8 utilize~
ble para ls eliminacidn de fosfute omo interferencine

Tomando como dase esta cooxdinacién de los polifoidoe con
los 4xidoa de moliddens se cdtuve un nétodo para el reconocimiento
de féeforo, arsdnico, s1liois y germaenio, 1los gue dan & la solucifn
una ooloracién aparilla ouyo aprovechaniento analitico se conside-
rard, |

En estos compuestos de ocoxdinecisn el écido molfhdico e
aorecentado su podor oxidsnte 10 quo haoe gus el complejo actie
eobre compuestos orgfdnicos 0 incrgénicos dando productoe reduci~
dos coloreadocs que permiten afin mejor la determinacifn cunndo las
cantidades a investigar son peguefiass

Bereblum y Chain (11) estudiaron la reducciln del €cide mo-
1fddico en ausencia de fosfatos y la acelerscidén de la mimma con
la introduccidn de fste en um smplic margen ds eocides.

Poigl en un tredajo dsl afio 1922 considerd esta reacoiln
como oatalftice, 10 que cenfimmé el trudajo Ge Bereblum y Chaia (11,

Risgcipitacidn del foafanolibdate 4e stonle

Los ortofosfates son trutados en medio foide com ocoluoidn
de molibdato ds amonio en exoesd Gbteniéndoes un precipitado smarillo
de fértmila (ml‘)zll(l’(ﬁo;%)‘ )oago (12),



ol

triandnice con ums ¢ dos moléoulas ds £oido aftrice (NH,), (P(Mey0y4),).
1503, 210, |

Stooldals (12) sostiems gue el cempussto gue aparece o8 la
sal diamSnica la que por lavedos oon Ritruto 4o amonie pasa féoilmente
o trimbiica (Wig)y (P(liog0,0), ) cen dsorecimiento del P Ge la solu-
ocidn usada.

Efocton Aol 1 20l zZads
Pactores importantes en la reacoién eon 1a eoncentrwoifn
de reactive y de &cido mineral que se adicionse

81 la cantidad del primere es pequafia ¥ 1la &0 £cido os gran~
u.mm:watomﬂr‘mtouuimﬁa. 84 ol emoeso os
de yeactivo se obtendrdn precipitados peeados.

Exigten distintas Opinicnses acerva del £0140 minerul a usas~
se. Asf Stookdals (12) econseja el use del &cido m{trico, Otres suto~
res prefisren el uso 4ol £01d0 clorhfirioo oen los gue cdtisnsm me jores
valores por ejemple que oon sultdrise (9).

Vadalin y Hellea (13) usaron los #oidos clorhfdrice, nftri-
ee J sulfirico indistintamente, sin tcnser wvariacién de rosul tados. loe
textoe clfaicos mencionan @1 uso del foido nftrioce 0 mulfdrico,

hwmﬁmuutuwumrmum fanto
en la parte &s precipitaciéng como sf en la parte reducoifng eomo ya
voyenos.

A oontinuncién es da en ua cuadro loe fcidos ainerales use~
4os J ¢l rango de acides pars la precipitacién econcsjade por 4istintos
sutores.



Aator Acide minsral BRornalidad

— — e
Bereblum y Chain (14) 8048, 0,03 = 145 R
Bolts y liellon (15) 80,y |
Charlot (16) 80,8y 0,75 = 1,25 &
Dickmen y Bray (17) Qs OGN = 1 N
Jeckson (18) C1H 039 = 0,7 B
Jackoon (18) 304Hy 0,39 B
Stockdnle (12) Bo;H

Truog ¥ Heyer 80gHp 04 ¥
Wadelin=ielion (9) (13) oan 0,8 «2,6 N

Eileoten del scalorania (NO3MH,) o (80,4(HHy)p )

La cantidad Ge Ritruto & =wnio sostisme Stockdals (12)
es inportante cuando la cantidad ds doido nf{trice es muy grende. 5o s~
sancia proveca precipitados 4s tipo celoidal dsficiles G filtrar,

Con pesquefias cantidades de ecelerants 8¢ inoremensa la for-
aoidn de &cide molfddice disaimuyendo la de fosfamolfbdice,

Efocton Ao Ia 8 I

8tooimiale (12) realisé estulice G precipitaciln del foefoe
e monopotdeico cen precipitacionss Ge una hora, ios resultados odte-
nidog en el intervalo 30=70° ¢ fueron satisfaotorioes a 80° C son 2 §
B6s altes que 105 mormales, llegando a establocer que 70° C es la teo~
peratura ofs alta a la que dsbe llegarve para Gbtener um Losmolibdato
puro. El adopta en su tradajo como temperatura standsxd 60° ¢, K1
dnbito ds temperatura de los textos genorales es de 20-45 ° O,



Bolts y Bellom (19) trudbajan a 60° C aconsejando la preci~
pitacidn & tenperatura embiente para evitar ocontaminacidn oom sflice o
descomposicidn de otrma saleg.

davada_dal nreciniiade da foafanalibdato

los lavndos con agua ocasienan genoralmente pérdidas del
precipitado, Cuando se realisan filtraciones 68 arragtrea pequefias
particulag blancas muy finas a travée del filtro,

la adicifn 40 un electrolito ¢l agua de lavado svita este
perobleoma,

Songentracidn da L8atara

Dentro 4e un rango de ooncentracicnes podemos medir golorie~
adtricamente la cantidad de fésfare yresente como compusete hsteropolar
*snarillo”.

31 las concentrecicnes Ge £4570r0 son muy pequafias dsdbemos
mahtmszWJOﬁlwumm-mh
reduccidn del smarillo, EKste oo ads sensidble paru dstectar ya sea per
el odesrvador 0 medimnte mediciones sn aparatos. En el punto signiente
que truta 30bre reduccidn tocarcnos este punto eon nde precisifin,

Todos estos factores que hemos considerads s an BRayor ¢
menor grado importantes para realiser un ajucste Ge téchice en el tre~
bejo. Zioho ajuste serd nscesaris reconsiderarle en las distintas ot~
pas,*reduceidén y extraooidn®



3 - Baduccidn

La accifn oxidante de los hetoropolifoidos schre compusstoe
orgénicos ¢ inorzinicos origina uno &s los aftodos mis utilizados para
la detarmiinacién de pojucfing oantidades ds ciortos elcmentos como féefo-
0oy arsdnico, 0ilicio y germsnies Nete mftodo es oonocide como ® azul
do moliddeno "¢ La intensidad del color es proporcional al elenente
presante.

Ia naturalesa y oomposioidn del producte reducide es incier-
taj alganos autores sostiensn que ¢l sistena formado es un eistena coO~
loidal,

Berzelius (20) sn 1826 cdtiens wn sflido azul por sccién
dsl m0libdato &s amopio 0om Qloruro de molidiemd ouya férmila enuncias
BoCpe 4M0Oye X HgO,

Hildebrund (21) y futhmenn (22) llemmm al compucste molidde~
nyl molibdato de férmmla (¥oOp)y NoOg.

Deniges (23) expresa este complejo reduoido oomo
By X0y (4004.%002), &onfe X puede oer fésforo o arwénioe,

Ot: 08 autores expresan el equilibrio comos
icido fosfomolibdioo ¢ cloruro estamnced = asul 40 moliddemo ¢ eloruro
estdunioo,

Waulsam'@oo&omnhomdm
de molibdeno on el foefomolidbdato son reducidos,

Aycer (24) sostiens que ol producto final es HyR0, (log0,.).
x R0  donde X = 19

o) Eatudie ds xoduciorsa

ifuchos eutores han trebajado oon este mitodey 1os ebjetivos en al=
@mnoe oasos fuf la determinacidn Ge clertas sustancias reductoras,
7 en otros la idéntificacifn y determinacida del £tomo centrml del



heteropolidcide,

En 1887 Osuond (25) momciona por primora ves la reduccidn
del foafomolfbdico con ocloruro ectamnoo® para dar una solucidn acule

1911 Passorini (26) utilisa el dcide gflico.

1914 Taylor y Muller. (11) introducen el método ocolorimétri-
00 bagado en la reduccoifn del fosfomolibdatoe

1920 Wa (27) usa ol 4£cido 10dfhiiricos Bell Deisy (28) 1a
hidroguinona en modio alcalino y Denizes (23) modifics las condicio-
Bes de tradajo para lograr unas rescoifn mfs esnsihlemente cuantite~
tiva y pudblica un largo mimero 4e modificaciomese

1922 losana (29) utilisa el tiosulfato de eodio y Buggs (30)
hace una modificecifn del método utilizado por Bell oisy Srebajan-~
do en madio f&cido.

1924 Benedi:t y Theis (31) revelarom el eslor eplicendo el
aiamo método de Bell Doiay y Buggs pero revelando el color em calico~
ta.

1925 rinie Subbarrow (32) usaron 40ido smimonaftol sulféni~
00 muy enpleado en anflicis clfnicose

1927 futtner y Cohen (33) usaron clorure estmmnoec.

1928 Deniges (34) contimia sus estudiocs modificando afin
afs sus téénicas,

1929 Truog y Neyer (35) gnienss trzudbajem oon cloruro eo-
tannoeo estudiando los efectos 8el aluninio, Oalcioy hierro, mangane-
80, nasnesio y nitratos sobre la intonoidad del ooloxs

1933 van der Idngen (36) utilics el yo metil aminofenol.

Feigl (37) uad la bencidina en esoluciin smoniacal y &oivco
tartdrico para provenir interferencias,



P b

1938 Boreblunm y Chain (14) utilizan el cloruro estannooo.

1940 Diclknon y Bray (17) recomiendan el uso del &cido clor-
hidrico en el reactivee En este afio ya se habla de Gos mftodos el

ds Truog-iloyor y el de Iuttner (que lnegs modifiocé Youngburg). le
diferencia entre anbos radica en el uso ds mayor oantidad & reac-
tivo y de reductor,

1942 sigderie (38) usé clorure estammoso en mu téonice.

1944 Sumer J.Pe (39) mgirif el uso del sulfaso ferrooo
mencionando que en este mdtodo ne es necesario el uso 4e grandes
oantidndes de 4cido pues mo se produce hidrdlisie, mientras gue con
el cloruro estannoso dobe usarve,

1946 Lowry O,H, y Lopes (40) eugioren el uso del &cido eo~
c81hico.

1951 Rochstein y Herrom (41) utilizan el sulfase ferrced.

1953 Codell y Eikula (42) el cloruro estannosoy lake y
Cacpbell el oulfeto de hidreaszinaj Chalmers (43) culfate £erro00 ano~
nisoal ¥y luuscky y Shoir (44) el bdisultito de s0dice

1956 Inoclke y Bolts (43) wearom cloruro eetanucso.

1958 Chalmers y Thompaon (46) el sulfaso ferroso amonincal
¥y Kolmertein y Epetein (47) el bimilrito de sodio.

Iucon: Conde y Prut (76) recomienden el uso de scluciones
quc contienen molibiono en dos estador de valencia evitando anf el
uso de un reduotor. El reactivo debs contenar llosf. 7 Ko’* . andos
dan coloracién azul con fosfatos xientras gque separados ne 1o hacen.

1961 Sims (48) utilirza el sulfato de hidraeina.
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d) Influancia de la nglios

la intcracciin del £oido molfbdice oon les fosfatos para
dar heteropelifcidos ss realiss en medio #cido. Ila presencia &e
un reductor da oomo resultado un compuesto final coloreade propor-
eional a la cantidad desl compussto presente.

R dcide moliddico on igual medio también reacoiosa dando
1a nima coloracifn. Cuando este combina con los écidoe pare aar
hoteropolidcidos su poder oxidante es inoremontado aotadblememto.
Peigl (7) menciona este efecto como una reaccidn catalftise.

Bereblun y Chain (11) realizan un estudio completo sobre

1l acoién do los foefatos en la reducciém 4ol doide molfddice y
los efootos de la acides e la intensidad del coloxr, Obticne un
ndximo &8s reducoidn en medio 0,2 K &o 30,H) usende como agento
Foduotor CclLOTWIV eetannoed OOHprobando gus a6l poder 4s reducsoidn
del dcido molfdbdice dimaimuye motablensntes hasta llagar a 0erv,
oon un aunanto de asides del medio, PFor lo tanto la veloocidad &e
Feducoidn dopends del medio foide Fy de la maturaless del redustor.
Incorporando los fosfatos tuve como resultade’

a) la welocidad del £0140 molfddice es fusrtencnte acelsreda,

b) la aceleraciln cocurzre ea un amplio rango de acides, pero
disninuye & nodida que esta Greoe.

o) E1l punto £inal ne es aloansads bhasta decpufc de 30 mimu-
tos en un medio 0,58 o despufe de varioe dfas oi o9 1 B,

Con clorure eetannoed la reduccidn es rdpida y pusde deo=-
torminares en 6l aomento.

4) la naturaleza y concentrucidn del reductor influye sebre
el efocto aceleramte dal fosfato Jy el tienpo requerideo

pare alcansar @l equilibhrio.
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Debemos considersr dos puntos de interdes

uhmmummmmu-uuuuanmb
carse Mhmiwm onantitativas de foafatest eatre 0,6 y 2,0 ¥

v

oo 504Hge L

Oemond (25) en sus tradajos se refisre s la existencia @ di-
cha sona, que denemina * msseta &8¢ estabilidad &cida ° proporvisnal
a la concentracidn de féatewe, Ki mmento de acides Camss Una mar-

oada disminuoifa del ocelore ;
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2) Ea un medio 0,2 N en oulfdrico, 1la intensidad 8el color revelado es
my marcaday debido a la reduccidm del £oido melfddico,

Un ensaye sencjante realisarom Bolts y Nellom (15) ocon sulfato &e
hidrazina como redustor, MNantuvieron la osntidad do molibdate ¥
&9 reductor constantsy variando la cuntidad de £c140 entye 0,23

& o3 F en suifdricos A 0,25 N la coloraciin era iatensa ne pudien~
40 determinarse cuantitativamsnte, Fcontraron que entre 0,7=1,25 N
er la concentracifn Sptima ea la que 60 edtuvierom valores repro-
&uciblesn,

la acides del nodio gencralneato estf doterminads por la cantidad
de &140 agrogada al reactive molfiddicoe

84 la oantidad 4ol m»0l1iddat eos aunantada 4ede haoceree le nisno
con la de £cido para evitar la reduncifn del &cido molfddice sin
alterar la concentracidn de foefatos.

lLa cantidad do reductor debe ser selectiva F mo ocn expesdO para
que no redusca el molibdato.

la rednccidn puedo hacerse em medic acuose © en medio 0rginiceo,

logrdéndomse en sste dliinmo una mayor scnsidilidad, Ll medio 4oido
como acabemos de ver tisnse gram Anfluencia en la estadilided ded
oolors Existen otxos factores gus ojorven variahles & considerar,

Estos d0os factorea depende de oada refuctor, El cloruro
eastannose co el nds sensidle F requisre menor tionpo de revelads,
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pero tiens la desventaja e smturbiarse ospecislments en oanoentre~
eioncs de fdsfore muy bajas y el color es inestable.

Otros reductores ¢i bicn son nfs estadles y los expesos
de ellos no afectam la intensidad 4ol ooloxry, necesitan altas ten~
psraturas y tiempos para revelarlo,

Fodemos odpervar en el cuadre la influsncia oon 1res re-
Guctores y su estabilidad,

L R _ _J

e mmm e
Tieapo b o 3o0* 25
Terperature
(axbas de revelado) 20-25° 0 20-25° O 100* @
Bstabilided 15* cambia 10 h,
Exceso reactivo deoxe00 - -
Exceso reductor oe incremcnta - ‘-

L R —

Iueck y Bolts (20) srodajarem oon clorure ¢stenntee mi~
diendo eolucionss de compentraciin 0,5 DD de féafore Gdtuvies
ron los mmmmummuo-hum
Tiempo S 10 20 30 43 60 90-
Absorbancia 0,359 0,359 0,358 0,356 0,353 0,350 0,344

Efeoctoe del tiempo de 4igentidn oon la intensidad del oo=
lor y 1la estabilidnd. Rednotors hidroquinoma (49)
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na es uno de los reductores ads estabdles.

1« 15 nimutos de digestién

2 « 30 minutos de digestila

81 loe tiempos de digestidn som duplicados smtre la edi-
cién Gel sulfito ¥y la hidrogquinoma s produce um pequefio cambio en
la intensidad del color, el gue es estadble per horas. Ia hidroquino-

interferencias en el colox

Es importante tener en cusnta la precencia de ociertos io-

288 que pueden influir en la determinacidn del colors

As{ por ejem~

nlolamomudcrbzfyhmtornmum-lﬂnmm
cando turbidez.
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Onzf, llzzf'. cr’f molestan por el colors

El Hx0, en @olucidn écida oonvierte a los moliddatos en
permolidbdatos inhidbiendo la reacoida,

Otros como flusrurvs, Sartratos, citratos formam cample~
Jos ditiociles de reducir,

Deben tencree ea cuenta aquallas gque alteran la aocides
del medio como dciios, £lcalis 0 duffers.

4) Iabla da lonsa gic Anterfiaren

L MY

e mI T S
) Ko Olota 1,000 precipe °
n2* Pu(i0y) 1,000 precip, O
s %01, 1,000 turbides o
m3* R0l 1,000 Surbides °
sa®* BpS001, 100 18,5 o
n3* Fe,(1ify) 580, 200 ° 200
do0y ¥ Bagil As0y %00 6 0
4504 HagH Asdy % p.100 O
€104~ X010, 1,000 2.5 500
50y~ RH, RO, 200 20,0 o

w0 2 BayW0, 40 8.0 10
60" BapP, L0 %5 50

Eutiner y Gehem (33) estudiarom los ofectos de inhibicidn
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en la coloreoidn, producidos por el nitrito & 80di0, eiAtrato 4s so-
d10e oxnlato de 80dio y flozxuro &e 80di0o, usando gomo reductor oclorure
es5tannoso.

BAtxAso da _nodie Zobhihioadin
0,1 N coapleta
0,C1 K compieta
0,001 N marcada
0,0002 X ligera

Siumto da _sodlo
0,04 N conpleta
0,01 B moderada
0,004 N 20

£oxure do sodig
0,1 X conpleta
0,08 X noderada

Las concentracionss de £0ido dndas som oonocentruecioncs fina-
lem,

Berublun y Chain (14) elimind parte & estas interfersncias
sunentando la cantidad de moliddate y de agente reductory Asf el ai~-
trito de 90di0 interfiore débilmente em la concentracidn O, N, el oi-
trato de 50410 en 1la 0,04 K y oxalase y flnorurc d¢ 80di0 B0 molestan,

Debemus destacar gue Bereblum y Chain trabajarce ea el extrac-
to orgAnico (butanol) del que logrea elininar parts de las inserfercn-
cias por lavados oan golucifn sulfdrice 1 ¥, °

Los textos de eotudio dam cumo reductores 0ldsiocos el gulfe~
t0 £arro50, cloIuro estannosty demcidina, sulfate de hidrasina ¢ hidro-
quinona.



4 Extmaceidn

a) Genexnlidadens

Una earacterfstica de los heoteropolifoidos es la soludilidad em sol~-
ventes orginicos. Tor esta rasfa la extracoién 1liquido=-1£{quido ha
eido usada cono método separativo y doterninative para eotos com=
plejos en un sin nnmero 8 trabajos ocon distintas apliocacionse.

Sorogie (50) y Xeggin (51) emcontrarom qus los sclventes Oxi~
genados como fstercs, cetonas, aldehidos, #teres ermm emcelentes
extractorosy, no as{ loe del tipe disulfurc 4s cardono, tetraclorv~
0 de ocardbano, cloroformoy bencemn, toluend.

las detorninaciones cuantitativas por sedidas de 1la abesr~
cifdn en medio acucse efreciam Anoconveniontes, y errores de¢ ocasi~
derucidin debido a la alsa sbeorbancia del reactivo moliddioo. la
introduccidn ds extreccién lfquido=l{quido permitid separar loe
complejos Gsl dcido molfddice, quedemdo ests remenento en la fase
acuosa, svitdindose las iaterferencias en las mediciones ge adbsorben~
oia por reduccifn ds éste.

Variss son 1os sutores gie utilizaron 2l1a extraccifa para ol
desarTollo 4e sus trudbajos, variando ¢l minere y tipo de extruoto~
rea,

Aootato de Etilos 3tall (52) 1o utilisa en 1938 pare separer
el fosfomolfddico del sflicomslfbdico.

Bure y Ortis (53) realicen medicionss & s1li0i0 despuls de
extrasr gon scstato 4e et1le féefore y arednico.

Koto (54) utilisa ¢l acetato & dutilo pars lg misms separe~
cifn.

Eter otflicos Noussignes (55) utilisa pare Geteminar areéd-
nico, basdnicse en sl tradajo &e Cepemx (56) quicn separs el fée-
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foxoe Lgmwnmmummmdmuuummtn
o8 la fornacién de tres capas, con Una interfase viscosa 4o espe~
sor proporcional a la cantidad de f4sfore ¢ arsénice.

butanol: es uno de los solventes nds usados g través ds los aflos
en qus se tradajé con extracoilm &e complejos 40 este tipo.
Rerohlum y Chain (11) 1o utilisen para fosfatos, Wadelin y Hellon
(57) para detorminar arsénioc,

metil=) propenals es un extrmotor pare fésferoj fué usado ea sus
trebajos por Beredblum y Ohaim (11) y Sideris (38),

metil l=butancls Raindow (358) en 1946 predé su efectivided ea 1a
extraccifa del oocmplsjo de fésforo,

1 octanols Sohaffer, Fong y Kirk (59) estudiarca las ventajae en
la saxtreccidn &e fésfore com respecte al 2 metil= 1 propancl, el
que puede incorporar & la oapa erxginicea materiales extralfios,
Butanol~clorofermos Parrver y luie (60) 1o usan come ecloctivoe pe-
ra separar ol £45°010, 8¢ siliole y arsénico.

Sxtregcidn fosfomelibdato da aponlo

Berzalius (5) 414 a pomoceer al féafore como el primcr ele~
mento que aotia como £tomo centzul en los heteropolidoidos y como
ejanplo tipe del comportamisnto de &icho grupoe

Ea la tabla aigniento podemoce Shessvar el poder & extrao~
cidn de una serie ds solveates fremte al f£6sfore y sus iaterforen~
cias clésicas arsénicty s1l1010 y goxrmenis.
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Solvente r.(zj;)ﬁ 48(100 mg)  81(100 tig)  9e(200 zg)

1~-dutanol 0.328 0,530 0,612 0,204

2 netil~l propanocl 0,356 0,900 0,536 0.245
1 pentancl 0.315 - 0302 0.641 0,022
Agstatostile 0.29% 0,088 0,005 0,003
Acetato Butilo 0,310 " 0,020 0,002 0,006
Etor otflico 0,307 0,003 0,003 0,002
Cloroformo ) ° 0 o

Tfetracloruro de
carbono

L R

o

Ioumlomdoabnﬂmohmdaﬁooaaso’u

Les resultados nos desmeetrea gue selamente los solveates
oxigenados sirven ocomo extractores y gue do ¢llos al acetato d¢ Mutilo

es ¢l nds selective para £8aforo.

Alikgeav R.1, (62) asmoetré que al nétodo mfs satisfectorio
para la extraccidn de foefomolfddico ers el uso de una mescla de dute~

nol=clorofermoe

¥adslin y lsllom (57) comprodarem gue este sistema no estada
1ibre de intarferencias de arsénicc, silicio y germanic, BRetudiarom
1a proporcida de 1 butanol ea la soluciin extrectomw.
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solucifn extractora.

Con esta oonocentraciln Wadelia y Mellom (9) lograrom detor-
minar 25 mg d0 P°* en presencia deting 8 Ae”', 3 ng de 514* 7 1 ng ae

Conoentracién de fosfato inicials: 500 ng/2 mls
Concentracién de silicato inicials 57 ug/2 ml,

Reconociniento em fase acuoea despufs de la extraccién

__solvate Tggfete  sideate
Acetato Ltile g (4
Agetato a~propilo <$ 7
Aoctate isopropile <$ 4
Acetato m=dutilo <9 1 f
Acetato iscbutilo {$ 56
n-anyl asetato $00 36
Eter dietflico 2% 7
Eter dimatflice 350 b

e

E foefemolibdato o8 extrailo & la fase ssucse con tedos
10e solventes ensayados, ments 6l acetato m~enflico, el eter Aletflico
7 a1 aibutilico,

Rxtraccidn cenpleta eonsiderando los limites experimentales
88 obtuve con acetato de etile, avetato a~propilo, asetato isopropilos
asetato n~butilo y acstate de isctutilos
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8f110om01iddato mo fuf extrafde ess minguns @ estos sclventes
oD estas eoadinionese
Panl y Fover (61) sealisaren estaliss 4¢ extraccifn ees ace-
tato de otile pare fésforo y silisate.
Hare y Ortis (53) estuitaren la separecifn @8 silicio de

rMmymnuﬂmwmthu
etilo,




5 « Intaxfexencing

Exioten una serie de iones (ue imtcrfierem en la &steminacidn
& loe heteropolidoidos.

Eeta intorferencis s manifiesta on formas distintasy as{
Ba?* y ®2* 10 haoen por formacidn & precipitadcs con el medio sulfdiri.
oo 3b3% 213* por dar turbides, otrve ccae Oul*, 0" por ser colorea~
408 § eamascarar la ccloracifn de la reacoidn.

En este punto veremos aguelles gue interfierenm por 4dar reao~
oidn eemcjante.

5411010 areénico, gornanid y f£4sforo sa combinsm oom ¢l foide
m01fhd100 4ando los corresponiicntos conplejos. Asl en wna detormine~
0ién de uno 4o ellos ss encoatrard la interferencia 4o los otros obte~
aléndoss vnlores exrénecs. For 1o tanto dobemoe tratar 4¢ eliminarlos
en oada Caso. -'

Dennio y Johmson (63)3 luke y Campbdell (64) realisan tredajos
do deternminacidn 4e £écforo, para 10 cual eliminem el sywénioce, sili~
010 § gemanio por volatilizaciin d¢ sus haluroe.

Bell, Carr y Krents (65) precipiten primero al fafore eomo
fosfato emdnico magnfsico.

La introduccifn de solventos selootivos ¥rindd otro medio &
scparncidn. Goto Kakisa (66) separan el areénico 4el féaforo, extrayen~
40 este ditino con una nezola &9 sclventes oomo alocahol y acetate de
amilo, alcochol y escotateo de butile.

*

Bure y Ortis (53) separea eoa scetato @8 08110 6l s1lioio del
fésfoxe.

Ya henoo citado etroe sustores en ol pumto 4 4o este tradajo,
e realissn sererucidn por extiacoida l{quide-liquido,
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formacidn 4e los heteropolifoidoe por formmoiln de 0tyo tipo de comple~
Jos.

40145 tartdriccs ew prosencia camplejs el MoS*, As0 > y 310,2~
en tal forma que N pusden formar el correspondisnte heteropolidoido,
por0 B0 1o dastante como pare impedir 1a formecidn Gsl fosfomolfdAico.

. Asido oxflice y d01d0 oftrice: insemsidilisan la colerscifn
del féefore y pemiten separar éste 4o areénico ¥y sil1010 a 108 gue no
afecta. Charles (16) logra determinar uma parts de siliclo ea oinoe
partes 4o féaforo, dohmarts (67), Sesa y Bogers (68) complejam el fée~
:mmmmmm

M(é)mlid.m&mmmt‘donm
aiendo ocon ¢l reactiveo molfditee Il = 1,25 13 Pyoy 10 = 1/40,000
¥ oon ol reactive molfbdico-tartirice K = :l.,s/n;rzo,

I8 ®» 1/33.000 ., Charlet (16) odtuve walores igmales eon sndes reactivoe,



6. Ratorminacidn
a) [todoq mvinétricoa (3)
Toafomolibdato de emonios

Eete nftodo no es muy recomendado para ® anflisis gravinétrico”
de ocantidades muy grendes 40 fdaforoj se aconseja su use hasta oon~
oentracioncs ne mayores a 10 ng. les tSonices 4¢ precipitacidn ya
las besve visto a truvés del tradajo.

Fesfato andnice maznésicet

Este métode consiste ea la precipitacifn 4s fosfatoe oon solu~
oifn magnssiana en modio saoniscal,’

nﬁmmmammmmmw
taciones que inducen & erTores ¢l caloimar,

-

" Otras precipitactoncss
Los foefatos pasdsn precipitarse ¢eomo foefoanoliddato de Oxi~
na ‘69)0

Kl acetato ds uranile precipita a los foafatos, loe gue ocalci~
2800 pasan a pirocfosfatos ds urenile (70).

Molibdate 4e quinslima precipita eom los foafatos; eate método
oe utilisa pare eantidades mencres & 10 ug de fSsfore (71). Como do-
se tamhidn ha sido usada la estrisnina (Belcher).

») Aésodos yolundizicos
Titulacida dsl fosfemalibdato d¢ amomis precipitade.
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2) Alcalinétrico? el precipitado es 4isuslto en una cantided deterni~
nada 49 soluwoidn hidréxide de sodio valorada y el emoeno se titu-
la con solucidn ds ocloxhfdrico y fenolftaleina ocomo indicador,

Valoracién con EBZA.

Se precipiten los fosfatos coms foafate andnico magndsico com
una centidad oonocida 4e iSa neagnocio. Kl exneso ds éate es Situle~
40 oon solucién valorada de ED1A uemnde Eriochrome Klack T como in-
dicador.

T4tulecifn por neutralisscidn

Una solucidn e artefosférico ¢ algana sal alcalina de Sste
muummumm.ﬂmx_-qus.Oyumm
solucifn valorads de hidréxide 4o 20419 (lidre 4s carbomatos).

ia bdase consumifdad entre ¢l punto final correspondiente al in-
tervale HPOZZ" ( pHW 4.6) y B0, (pH & 9.2) nos dard la cantidad
de ortofoafatos prosemts.

Titulacién por precipitacifn

Dotarvinar smpercendtricemente fosfatos precipiténdolos come
urenil fosfate de potasio,

o) Eftodon Lotondirigos

3¢ basan en 18 medids 49 la adeordancia do les compuestos 0olo-
reados.

Aznl de melibdeno
Trataranos este nétodo por eeparndo.
Foafomolibdato 4e¢ amonio



&

cifa de ortofosfatos oomn molibdatos.
Foafovanadamoliddato

la precipitacifn 4o fenfatos oen moliddato en presencia de ve~
nadatos produce una oolorenifn emarille intense, Lste método es usa~
40 alternativamente oon el amul 4¢ moliddensd.

Eepectrogréficanaonte
Esta téonica es especialmente usada en ¢l snflisis 4e productos

mMm!mhmhjaummaMdm:m
rada con loe otros mftodos (72).

Fotonetria s llena

Todos los ecaticnes presentes en la meascla dsden Feomplasarse
por iomes hidrdgeno por pasaje & través 39 uma resina de intercambio
catidnioca,

ummanmuyu-mhmm
4ad 42 la llama del calcio, Esta decrece lincalasato eom la ooncen~—
traciéa de fostate (73). |

) adlizia mdionctivos

Una mescla gque eontiens féefozre y un patréa son irradiaidas.
Fosber y Gaitanis (77) veconisndam el use 4s fosfato mono amfdnice
como patrin.
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lado por la ascidn 4s un agente reduotor.

Nellom y Bolts (74) indicarcm que 1a relacién entre Ne* y
lo’fcnhnduoudnmnzuc

Una variable interssanto em al métode fuf descripta por
Zincade (795) quien em lugar de user un agente roductor utilisa una mes-
¢la de Goe solucicnes &cidas gue contiensn respectivamente molibdeno
metilico y anhidride molfddice wma y la otra smhfadride molfdbdico solo.
Este renotive e ds ocolor asul y 6l agregaree a una eocluoidn de foofe~
tos dssaparece el eoleor, el ¢que al calemtar reaparece emn forma propor=
sional al fosfuto presentes

lacena, Conde ¥y Pratt (76) prepararon un reastive ssmejante.

%adelin y Eellon (9) determinaron, a 310 mm usando butemol ce-
no extraotor, la intensidad del amarille.

Pudicron determinar 25 ng de féafore en presencia ds 4§ ng de
arsfnico, 1 Bg G gormanio y $ mg 48 #ilicie usando oomo extractor la
mezcla 48 butanol (20 $) « cloroforme,



huﬁlm-nulusbumumolu/lh

Eranaracidn de laa solnoiones _
sSalucadn de foafaton A Mo/l ¢ Se disuslven 3,76 ¢ de fosfate disédico
(POgiiiag, 10%50) peae en agus destilada y ¢ lleve a wa 1itrv.

Gontrol 4¢ la cancentrecidn 80 la sclucifms se realisa valorends el
fostfato er¥inico magndsico precipisado y disuslto ep £cido elorhfdrice,
eon EDfA, usando Ericchrome Klack 2 como indiocador,

Solucifn da raaciivn (medis nftrice)s Se disuelve 12,5 g 4o molibdate
4o smonio ¥y 18,75 g 4¢ nitrate 4o amcaie en 175 al 4¢ agua deetilada,
Adioioner 75 al de &oido nitrico cemcentrade. Agitar y filtrer.

So parte dal parmmoliddate Ge amcnie NojOz4(Hfy)g, 450 .

Soaoyea da_nrecinitecids

Se coloca en un tude &s emsaye 1 Al &9 solucifa de fosfato di-
eddice 1 ng/ml. Se calienta a bafio marfa a 60° C y lantamente se le
agregoa 2 al de reectivo moliddice. 3¢ deje 8 bafis marfa duranto 10 mi~
sutose s -
U foroa um precipitads amarille de fesfemolibdato de amonio,
So adopta eomo téonioas

1 =l de solmoidn 20,7 1 mg/ml

2 al 4s resctive molfditco



idzase de Adentificegidn da Jda xesccadn
Se parte d4s la soluoifn origimal 1 ag/ml wusando la téonica
sencionadae
.:Solnoiom Vol, 4e reecoidn Congentxraciln Resultade
de la soluciin
30ls original im I:W _pesitive
1® atlucién ial 0,1 mg/ml poaitive
22 a1luc.fn iml 0,01 mg/ml asgative.
LI e )00 V.
Ilo=s 100 - 1074
ix 1;

Ensayn_an. hlangat megative

1 Al 4o agna deetilada
2 xl 3¢ resctivo moliddice

S¢ utiliza uma solucién @s fosfate 1 mg/ml .

Exepaxncidn del reactive molihdicg (medie sulfdrice)s Se dicwelven em

uR vaso 12,5 g e molibdato 46 anaonio en 200 ml, de agus (A). Ea etre
vase 88 sdicionan 1235 g de sulfato 40 smonio, 150 ml 8e &cido sulfdrice
conoentrado y 100 ml 40 agua. Nesolar bien hasta diselucién (B),

Se enfrisn embdas solwciomos Jy o¢ agrega la s0lucifn A a 2a B
lentanente y agitando. Lievar a 500 al coa agun destilada, Dejar repo-
‘sar 24 horas en wn £rasce protegiéndolo 4o la lus,



, ”

dfcaiant
1 al 6e sclucidn & 70, 2 mg/md

2 al ds Reaotivo 10,8 ¥ em 80,0,
Eamultadns %o se odtuve precipitacidn ai eeloracidn.

&DsaYe8 00D RUAYRA Iasakivos

cwmdunﬂnmmbm-m-nh
precipitacifin ss reduce la ecnsemtracién ds foide. (Resotive 10,8 ¥ em

80,8y » ineayado).

Ensaye B° )
Se reduce la eantidad &8s d0ilo eulfiirics s 100 al, en la pwe-
pareciia del roactive dada,

BReactive 7,2 ¥ ea oo‘u, P

Resul tados pegative

Ensaye N°® 2
S0 reduce la esmtidad de £ocide a 30 ml,

Resultadot pesitivo

Enseye B* 3
Oantidad de #0100 sultdrico agregade 25 al,
W1W1.Bl -ﬂ‘ﬂt

Resulsados pesitive

kdcphmnhmﬁnmlbmm‘odlmﬁns.ﬁln
80
s'i2e
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Ianite da cepaihilidnd naxs fogfatos

Solugidn de partiiat weolucién de foafates 1 mg/ml.

I4cninas hut@ohwnoﬂmlﬂkmahmm&
calienta a bafic narfa a 60° ¢ y e¢ adiciocna el reastivo, Dejar 10° ,
Se proceds en igual formea oonm las dilucionsse

RS

SER

Solucionee Concentraciin ds Yolumen de Besultado
las soluciones seaccidn
Sols original 1 ag/ml ‘1 ml, positive
1® atluoidn 0ol mg/ml ial positivo
28 d1inoidn 0,01 ng/m1 iml asgativo
blance - ) PR 8 | negativo
il e 100 p"-
' 100 )
1 x10
Alucke e ssngibilidad
Zfaoninns |
0p5 ml de soluciin de fosfatoe
1 m x'ubtzvo
- Soluciones Concentracifn de T Volumen de lﬂeaultm
-— Aa _soducada ___ resccidn
Sol. origimal 1 ng/ml 0e5 md poeitive
1% atlucifn Oyl ng/ml 0p5 md poeitive
28 atluvocién 0, mg/ml 0% md negative

bdlanoo - 05 ml 2OgAtivVO

A g




8¢ disuelven 3,033 g de arseniato 4» sodio (l.,uo‘.z.a,o)
Pels en 100 ml 8o agnua Gestilada y s¢ lleva a ua Jitre,

sSalucifn de ailicaio 2 ms/ml

Se dicuclven 1,6 g de silicato de sodio (NagdiOy) pea. ea
agus destilada y sc lleva s 1 1itro,

Enaayoa 4a nrecindfacidn

Se realican los ensayos en Ua volumen 39 1 Al de scluciomes
1 ag/ml utilizasdo 2 al 40 reactive, (medio sulfdricc) para la reao-
oidn.

Bemiltadgs Silicatos y arseniates dsm reaccifn selamente a edullicidn,
Log primeros colorean la solucidm, los segundos el ignal gue loe foe~
£fa%08 precipitan,

" Seluo, probless  Precipitacidm
-;ro‘* 1 =g/l wale macfa 60°0
810, 1 ng/ml s ebullioidn Reactivo 3,6H
A0 1mghl . eebullioils - %%
Maiss da ssnaihilidad pare. aresniatos

Sécnions 1 ml 80 eolucifa de arseniatos 1 mg/ml
2 al ds Reactive molfbdioo



8olucidén Concentracidn & Volumen 8¢ Regultado
1a golucién reaccidn
Sols original 1 ag/m i1l positive
1® atlucién 0,1 mg/ml iml negativo
blanco - lal asgative
e 3100 Vol
ix 13
Ifaite dc sencibilidad pera ailicatos

Idcnicat 1 al 4e solucifn de silicatos 1 mg/ml
2 ml ée Reactive melfddice

-

8clucidn Concentraciin de Volumen de Resultado

1a solucida reacoida
Sals exriginal 1 mg/md ial pocitivo
1® a1lucidn 01 mg/ml 1al negative
blanco - p I § nogative

b~ G Y xoooﬂ

I0 » _11;&;;_. 103

Sonsarvacidn de Jag soluciones



Axtracoidn gon solventes orgfnigos
&noaye _gon hutanod comg SxXiIRQNOE
Se parte d4e scluciomes gue ocomtiensns
fosfate 3 mg/md
arseniato 1 ag/ml
silioste 1 ng/md
2écnion’

1 2l 4o solwoifa prodlems (1 mg/ml)
2 al 4o resctive melidatce 3,6 B
4 ml 3 butancl

Se¢ precipita en ceda caso en las ocoadicionss ya determimadap
en el estudio que entecede. Una ves £x10 el medis ¢ adicionsa 4§ al
& utanol. 3o agita fusrtemente, dejando separar anbos f£ases.

la colorecifin amarilla pasa &s la fase acuesu a la orgfénioas
8% ha producido la extrucoidn del hoteropolidoide eom dutamol,

La extreccién es positive pare los tres complejos Per0 cade
destacar gue en ¢l caso del fosfemslidbdato se producen trve fases,
uns acucgay Una orgdnica y una interfase ea la que s8¢ emcucatia el pro=-
oipitado.

El aresnonclibddato y el eflicomeliddate simplemente forwen
4os capas, una orgiaica coloreada Jy WAA GCUOSE AN00loFGs

Yolupen dal axtrectors
24chica_smnleadas
1 ml ds soluciéa prodlama 1 mg/ml.

2 ml de reactivo
V alse 80 duatanocl



X K

Joloma dey ¢ 4al j3al j2alpiaml,

Los resultados fueron positivoe para Sodos los valores con
las tres soluciomes prohlemas,

Ee¢ importante notar que & medida que Gsorece V la reacoifn
se haoe nds visihle al edoervador,

&R0AY0 con. otIve axiIncioins
Se parte de salmciones 3 mg/nl
2écnigns
1 al de soluwsifn prodblema
2 ml do Yeactive
2 al & extrwoter
Btox o1flion
Resualtade
Poafutes (°); " posdtive
Aroeniates asgative
84l1icatoe asgative

(*) Los fosfatos con el eter ¢tflise formen tTvs fases, WAa GCUOSE,
una orginica y wne interxfase,

Aookaso de Mutdla
Resul tado
Fosfatoe pesitive
Arsenintos aegative
d1ilicatos asgative
Aostato da etila A
Besul tade

Bosfatoe positive



Arsoniatos ssgativo
3ilicates magative

Adoptanos el hutanol pare los ensayos 40 sensibilided per
ser un extractor de los tres hesercpolifcidoes

Partinos ée wma solucida &8s comoemtracién 1 ag/ml

Idcnicas (pde. 37)
1 al de solucifn 1 ag/ml
2 al 4e reastive
2 xl 4 utanol)
Zasfaton
Bolucicnes Volumem de Concentracida Resul tado
reaccifn ds la solucidn
Solnce ariginal iml 1 ag/md poaitive
1® da1lucién iml Csl mg/ml positive
2% 4ilucidn iml 0,01 ag/md asgative
blance b O § - ssgative
EH= 2100 ng

1x1l



CL

1,000
d x10

Arnsnisaton
Soluc.original ial 3 ag/ml positivo
1* a1lucifa iml 0.1 mg/ml Degative
28 a1lucidn iml 0,01 ng/ml asgativo
___umoo rl al - nogativo

= 2.000ng
2 T
sdliontes
Soluciones Volunen 4s Concentraoién  Resultado
reacoifn 48 la soluciién
Soluc.original 1a, 1 ag/ml positive
1* atlucida im 0,1 ag/ml negntivo
blanco lm - nagativo
e 1.000 ng




Sulfate forroese
Jaductoren.. Rigulfito de sodio
ansavadon.. Iodure de potasio

Cloruro estamnone®



2fcnicas (pdg. 37)
1 al soluciéna ds fosfates ) mg/ml
2 al reactivo molfbdico
v al do reducter
Baducolidn en Lase ncucen
_ Heductor Vol. de reductor Reaul tados —
Sulfato ferroeo 3al Colorecifén afvil
Bisulfito de sodio Il bt bt
Ioduro de potasio 0.5 ml . intensa
Cloruro estannooco 0.2 ml ® sy fuerte

—— A— U d

Eaduccifn an fame orcinica (batansl)

____ Redustor Vol. oolvente __ Vol.reductor losultado
Sulfato ferroeo iml 3 Celor.aédvil
RMsulfito e 80410 im 3 . .
loduro de potasie ial 0.9 ®* may intensa
Cloruro estannoso idal 0.2 * muy fuerte

OMhasrvagiongal,

£l sulfato ferroed ¥y el Bisulfito 46 80dio som redustores
aébiles y es ascesario el uso de voldmenss mayores.

El ioduro de potasie em esas ocondiciones es un buea reductor
pero ma coloreciin es mny inestable dsbido al 1040 gue se liveru., Unas
gotas de diculfito de 80dio (oolucifa al 1 §) revelaa suevensnte la oo~
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loracién asul por reduccilnm del 1ode.

El cloruro estanneed ¢s un reductor muy enérgico gue en ese
medio 1lega a reducir parte del molfddioco ne complejade dando uma oo
loracién mfs intensa, Ls preciso ajustar la cantidad agregada pars
evitar axnesos de reductor en el medio,

las solucionss reductores deden ser yrossrvadas del medio
aabiente., Conviens el use de soluciomes frescase

Solucionee de partida de conoentrecida 1 mg/iml

Bedugtiors 4oduro de potasio
Extxuctors dutanol

ddcnigat
1 al d¢ eclucifn problema 1 mg/ml
2 ml de reactive molfbdico (segdn técnica pdge 37 )
1 ml de bLutamol
Opl1 ml de 10duro de petasio ( 5 % )
1 gota Ge bisulfite de sodio ( 2 %)
Egafokon
- Soluci’sn Vol.de Concentracién . Fedio lndi0
reaccifn e la scluciin aouoso orgfinico
8oluc.original im 1 mg/md poaitive positive
18 ailuocida ial 0.1 ag/ml poeisive positive
28 &1lucifsn ) I § o.M mg/ml aegative positivo
P atlucidn l1ml 0,001 mg/ml Degative megative

u(nodxooouuo)-:l.oo}‘ u(mdiou-g.)- mp‘

&-lxlas - 1074 —I"‘ 813



Solucibn Vol. 30 reaceiin Concentre~- Vedio Medio
¢ién de la sol. acuwoso orchniceo

L -

Soluce.orig. iml 1 mg/md pocitiva positiva

1*® ailwo, iml 0,1 mg/ml . .
28 44luo, ial 0,01 ag/md negntiva nogntive
2l (acuoso) @ 100 ug 1L (orgfnico) = 100 ng
100 00
o= ms v Be—""ge 20
=z 10
2illcaton
Solucidn Vole @8 reaccidn OConcentracidn Hedio tedio
de la soluc, acuwed oOrginico
Soluc.orig. ia 1 ng/md positiva positiv
1* atluo. im 0.1 mg/ml positiva positiv
28 ailuce 1m 0,01 mg/nl negativa mnegntiv

- AR —

Jd (ucuoeo y orgénico) = 100 ng

100

-
—— 10
1 x1310






Dedemos cunciderar gue 1lm acides del medie estf dada por la
acides del reectivo moli{ddice usado em la precipitaciin del heteropo-
1idcidos Por lo tanto cnalquier variable em la acides dsl reactivo
darf{ la correspondiente eam 6l medis donde se realisa la extruccidn,

Estudisrencs cual es 6l resultado de la reaceiln colorimétri-
os del extruoto orcinico, ueemdo como reducter elorure estammoso (oo~
lucidn al 55), a medida gue ervee ¢ decrece la acides,

FPor medio de enseyos en fnbitos muy smplios de acides decidi~
mos on la primera parte del trwbajo experisental usar un reactivo mo=
1fvd100 3,68 com resultados favoreblese.

Eetudiaremos que eourre en 6l #ndito &e acides sulfdirica
9,98 ~1,8 K,

Ereparacidn del reactiva
Molibdato de¢ smomies 29 g2
Sulfato de amonio & 250 g/
Acido sulfirico § X nl/1

Bncaves da urecdnitocifn = sxtmegidn - rnduccifn
Soluciones de partida, eoncentraciin 1 mg/ml

Zdcnicas
1 ml de solucidn problema 1 ag/ml
2 al de reactivo molfbdico ( ® Y * W)
2 ml de butamol
0.1 ml, ds olorurc estannosd
15 al solucifn é@s eulfdrico ( 1 B ) pare les lavados,



nls dc ac. Bul= Acidec del

Acides £~ Extracte orgédnice redu~

£drico concen=- reactivo en nal de pro= ocido
semde % 3’33:’;“ PO as0 ) 81042
275 o) 998 6,6 B 20gative megativo megat,
250 al 9,0 - | ‘.o B - o ]
20 m 3,1 18 54 B e . -
200 m1 Te2 B 4,8 N ® ot .
150 m1 Seé B 3,6 B . ) )
125 m1 4,35 N ‘3,00 positiveo . .
100 m1 3,6 8 2,6 B poaitivo poeitivo posita
80 m1 2,8 8 1,08 . . .
$0 ml 1,8 B 1,28 . " -

'Sa 6l cuadiro podencs edeervar com un rescti-e molfbdice
346 ¥ j con 1la técnica fijada Sendremos una acides final de precipite~
oidn 2,4 I en 1a cual los tres heteropolidcidos precipiten, se pusden

oxtraer y reducir.

En un medio 3,0 ¥ solamente reccmocemcs colorindtricemente

los fosfatoe,



Pivice smcen remuive s ma e pen T awesze T
‘trade 50489 :p::;:da PO ‘3- m‘l- “032-
i2o0m 4932 B . 2,80 B positive aegat. megnt.
115 m1 4ol4 B 2,76 B - . )
220 m1 3,96 B 2,64 B - . .
108 ml 3,88 B 2,58 B . - L
105 a1 3,78 B 2,52 B . . °
104 m) 3,74 B 249 N . ' .
103 m1 3,708 2,46 B . e .
202 m1 3,67 8 2,448  °® . .
iQa = 3.63 B 2,42 ¥ » - .
100,5 m1 3,608 2,406 B . . )

100 m1 3,60 8% 2,40 8. . posit, posit.



Fa la precipitacifa de fosfomoliddatos, arsencasliddates y
sfl1icomoliddntos introduoimcs un €x0e90 46 reactivo para esegurar la
precinitacidn total, 34 en esas oondicionss rualissmos una &eterni-~
naoidn colerizétrica, comttsrencs erreres proporciomales al reactive
arrastrado en la extreccidm. Ior lo tanto es mecesaris eliainar to-
40 enceso ds reactivo ea &l sxtreote orginioo. .

PO + 12 0,2 o 27 H® —r By Moyl ¢ 1000

160, % ¢ 12 K00 2" ¢ 2T K — Bpaa(Noy0)6 ¢ 20850

31032 ¢ 12 800,32 ¢ 26 B* —» Ry31(i0y0.)¢ ¢ 98,0
Estoe &oidosy precipitan oomo soles enfnices amarillas,

Des acuerdo a estas ecuacionces

Fara precipitar 1 mg de l'o"" oo necesita 0,024 g de moliddato
e ot 1l g de uo‘ ot e 0,016 g ° »

L - 1.“.“03". e 0,032 ¢g * e

Huestrv reactivo contisme 25 g/1 ds moliddato de smonie,
le quo eguivale a 0,025 g/m) de¢ reaotivo,

Cada milflitre &s reactivo precipitard 1 mg de foefatos,
1,5 mg de arseniatos y 0,78 mg de 83033" aprexiasismente,
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Tomando los fosfatos eomo patrda (eelucila 1 mg/ml) eadoptamos
oomo exceso de reactive el dodbls dsl wvolumen do mmestra do foafatos,

Ralogidn adoutidas

ihls 4¢ solucifa prodlema = V' mls.
als 4 reactive e 2V nlse

La relacifn 192 la mantenemos a travis de $0d0 el Strudbajo aun-
que @B algumoe ©casos el excesd de Treaotivo eoc mayor ea preporoila a la
cantidad @ anifn prosente, Nantencmos esta rulsoiém para no variar
em cada caso la acides del medio,

Eaninaeifa del . .
ia elininacifa del reactive incorporedo en la fase or-
&inioa, se realiza por lavados eon una solucidsn maifdrica 1 A,

los lavados se realizan ooa voldmenes pequefios, pere
tratando quo MmO Sean NUNercess, evitanic esf el arrastre ds Ooxtrapto
orginico,.

Kl molibdeno em medio 4uido en preeancia de un redno-
tor produce con sl tioccianato de potagic usa coloreciim rojiss dedbida
a 1la formeciln del oomplejo Ky Ne0 (088),. (s)

2fcnagas
Extrasmos el hoterepclidoide formade, mediante el sel-

vente elegido, en una ampolls de¢ dsoamsucidn, Separamce la capa acuden,
la capa orgfnioca la lavenocs ooa la solwoila smlfdrice 1 Hy, en porcio-



-] e

220 d 5 ml por lavado,

Despuds de cada lavale temsmos ua velumes (1 ml) de las agues.
Adicionemos una gota de solucida de elorwre cetannees ol 5 y wma gota
«mnupmnlmhmuuumunm.-
momumuuu-mhwmamm-
el extracto orgénico,

Se repiten los lavades hasta reasoida asgutiva do melibdeno,



la extrucoiln con tutanol yu ha 8id0 ensayads en la primera
parte dsl trabajso experingntal, donde se viS ol poder extrective de Se=
to frente a los complejos fosfomolf{ddico, arseacmolfddice y sflico mo=
1fvdicoe Aef misno sabemos la importancia del uso de solventes oxigens~
dos para la extruocida ¥y ls imeficacia de loe mo oxigenados @OmO GloXro=
f£oTmo,.

Oabe destacar gue la sescla de dutanocl eom fote &a como resuls
tade un extrnotor selcotivo para separar un heteropolifoido de los otros.

dazeia hatonol-cloroiomg (9)

Butansl~clorefornol Se meacla per cada 20 ml de dutamal, 80 al de clo=
rofornod.

Soluio'.u problemnss Se preparun solucionss de fesfatos, arseniasos y
silioatoe que contangan ) mg de éstos por mililitre de soluoidn.

Adonigat
O0p5 ml ds solucifn problema 1 mg/ml
1 =al de reactivo molfbdico 3,6 N
2 mal de Mutanoleploroformo
0pl nl de cloIuro eatennoee

s
Colocanos en un tudo &a emsayo 0,5 ml de selucidm yproblema de
concentrucién 1 ng/ml, Se precipitan el hotoropelifcido eom 1 ml de
reactive ea las condicionos establecidase 3e eafrfe la solucifn y se
adiciona 2 al de Mutanol=cloraeformoe Agcitamos y dejamos hasta que embes

eapas se separan . Sc lave 1la oapa orginica com eoluciém sulfSrica 1 B



hasta reacoiin asgativa en las agias de lavado com ticcimmato de pote~
810¢

iascyos ds sxtmaccida

Fosfomoliddato de amonie asgative poaitiva
Arosmomoliddato de amonie positiva asgative
S${1icomoliddato de amonio positive aegativa
dgaccianes da recanqCillsnte

oafopalidhdntio da snonlgs

Fase acuosas Extreencs oom Butanol y reducimos oom cloruro sstannoso
(negativo),

Inse oerginicas Reduccidn oom olorure estamnseo (poeitiva).

Fase acuosas Extraccidn coa utamol y reduccidn com eiorure eetennoso
(punttm)-

Fase orginicas Iguil treataniente (anbos megativos).

Obgervamos gque eon la meanla bdutemol (20f)=clorveformo sclanen~
te o8 oextruido ol fosfamoliddioo,

Se estudia ¢l conporteniento &e una nusva solucida d&s dutancl
oom un solvente afn nds inerts que el cloroformo, el hexsme (CcH;,).
Veremos ¢l efeoto gue produce em la extrucoifén oom la wvariaciéa de su



poxcentajee
Jolucicnes ensayadas % de hexano  $ bdutanol
A 20 80
) | 23 ™
¢ 3o 7
» 40 60
saumltadon ohianidos
Solucifn A% bdutanol-hexano(20 $)
capa orghnica Sapa ascuosa
Foafatos positive negativa
Arseniatos poaitiva megative
Saluoién poaitive negativa
Solmcidn Bs Butanol-hexano (29%)
eapa orgdnica capa acuocsa
fosfatos positive asgative
Argeniatos poaitive (aébil) positive (aénid)
-3413ioatos positive negntiva
3olucidm Gs dutanaol—hexano (30%)
oapa argzdnica oapa acuoen
Toafatos positiva negntive
Arseniantoe nsgative positiva
Silisatos positive asgativa



Solncifa D¢  bdutancl-hexane (40f%)

sapa exghnios oapa aounosa

Foafatos positiva d6dil positiva 46hil
Areaniatos asgativa positiva
8ilicatos positiva &éhil positive aébil

Con una concentruoida el 20 # 4c hexano la seluoifn es extreo~
tiva para los tros conplejose A medids ¢uo se inoremente la conocantre~
01ény le extruccifn pera arssniorclibddatos es parcial hasta llegar a
ser msgntiva curndo el porceatajs de hexamo es YO S

Ya on 40 § se extrasa parvianlaente los vomplejos de fosfatos
y silioatos.



Hetos visto el eomportamionto del apetato éde 9tile ocomo e~
Sractor e foefomolihdatso en un medie 2,4 B en 304l,y me actuanio ea
igual forma frente al arsemomelibdato y al sflioamoclibdato em esszs con~
dicicnese Al butanol~hexane (30%) en igual medio extrayendo & los com~
plejos de tésforo y silicioc, dejende sin extrasr al correspoandiente d4e
arsénico, Y por dltimo al butansl eazo extractor 4s los tres.

Buscarenos el sprovechamisento (de estos resultados para lograr
una marche de exiraccifn 1f{quido-1fquido em la que separence los tres
heteropolifcidos.

&aqueia de la noxchas

toafomolfbdico arsanonol{ddico efliconclfbaice

\.1/

Aoeituto 4o Btilo

— T

cepa or=énica N°® ) eapa acussa B° 1
! /
Lantoralibdata arsencmolihdate oflicomoliddato
(reconociniento) v

Mutanol = hoxano 30 $
omm&ﬁl'z c;aruual'z

¢
arscaomolidhdato
(resonooimiento) }
butanol
” e ——
onpa orge 3° 3 ocapa acuosa
Ne 3

arscnomelAbdate
(recomocimients)



Zciica sulendat 1 ml de soluoidn de P03 0,1 me/md
2 nl de reactivo molfddice 3,6 B
10 nl de acetate de Etile

Se utilisa s0lucifn 0,1 mg/ml pues ensayos previos mostraren
el inconveniente trabejando con 1 mg/ml del procipitade precente en la
interfase (con esta tdonica),

lealizamos la precipitacidn e defic marfa 60° C, Se enfria
1a solucién rdpidemente parw evitar que hays adhereamcia @e alguna partfi-
cula de foafonolidbdato gue pueda formarse durento um perfodo de enfria~
aientoe

Se pasa a una anpolla, donde #0 edicioma 10 ml do apetato de
etilo. Be agita durento 60 segundos enérgicamento., Separudas las 4oe
capas, se extrue la acuoen en la gue medianto una extraccidn oom 10 ml
de dutanol y posterior reducoidn oon cloruro estannoso reconcoenos f£oe-
fatos.

El extracto orgfinice es lavedo culdadocamente cOn Poroiones
de % ml de s0lucién sulfdrica 1 ¥ hasta roaccién negntiva de las aguas
de lavado. e reduce el foofamolibdato oom 0,2 ml de cloruro estannoeod.

Baaultadoq ghtanldons



2 nl d¢ reactivo moliddice 3,6 N
5 al de macetato ds etilo
10 ml ae Butancl-hexmme

Se precipita el ailigate & sdullicifén durante 20 mimutos y
08 8igue en la misma forma que se tredajl com los fosfutes, Reoconocemos
desjufs de la extraccidn con acetato @ ¢$ilo en la eapa ergdnics B°® )
la precencia de silicatos.

En 1a oapa acucea §® 1 realioanos la extresciln oeom bdutanole
hexano obteniendo una fase orginica E* 2 y wna acuosa §°® 3, Se ensayas
en snbas previo lavado eilicatos.

Besultadons Capa oxcAniga R° 1s weaccién megativa de silicatos
£ana_oxgdnion [° 28 ® positiva ds silicatos
£ana scuosa fi° 2 ¢ ¢ megativa de silicatos

1 ml de soluocifn 4s erseniate 1 ag/ml
2 ml de reactive molfbdice 3,6 &

S ml de acetato etile

5 ml de bdutancl~hexane

10 a1l és butancl



Se agita enfrgicamente 60 segundos, Separadas. Se reecncoe ea la orghni-
oa y acuosa N° 3 arseniatos.

Lemultados obtanident

Sapa orgénios R° 1  megativa (aperece uma dédil eelormoidn)
Cano argiidcn i 2 negative
Sapn orefnicn [°3  positiva
Sape acuoom N° 3 negativa

Resultados observados en ensayos paralelos realivados en las tres mar-
chase

Bn el ensayo de la marcha 3¢ extraocidn de fosfatos el medio
kmmdmumummmwuz.llnao‘ﬂr 81 daje~
mos la acides del medio la reascidn coloriadtrioa es revelada een mayor
intensidad.

Por ot parte favorece ¢l tradajar 00D Ua voluman mayer de
precipitacién.



Soncentraciln da Ja solucidn de foafasons 0,1 mg/ml

m; la empleada Gurante la marche

Adbsorbancia $iempos
. Determinacida 68 nn aimtos

1‘ 0185 S
2 0,195 15
3* 0,190

¢ 0,190 43
s* 0,180 365
* 0,060 1.440
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Dateminacidn de 14 curve patoén para foafaton

Solucifdn de focfaton O.) me/mls

Se pesan 0,376 g de foafato disbdico (POsHNape 10H,0) pes. ¥
98 disueliven en un litxo de agua destilada.

Sodncionca modreas

Al Se toman 5 ml de solucifn de foafatos 0,1 mg/ml em una empolla, se
edicionan 35 ml de agua destilada y 10 ml de reactivo molfbdice
3,6 R, Agitomos enérgicamente y dejauos reposar 30 mimutos (la pre-
ocipitaciln se realisa en £rio). Ia acides del medio es 0.72 K en

SO‘Hz.

Se adiciona, en porvicnes de 5 ml, 15 ml de acetato de etilo,
agitando cada ves vigorosamente dursnte 60 segundos, los extractos
mmnmaﬂmmnmmmﬁto,nuntmqmluorm
cos sc lavan eu la empolla ¢con sdlucifn de #cido mulfdrice 1 N y
finalnente se llevan & volumenn oon acetato ds ¢tile en un matras de
100 m1,

Soncentracidn 4o da gelucidnd, 05 mg/100ml (S pgm)

B¢ 3¢ tommn 1,5 ml de solucién de fosfatos O,] mg/ml en una smpolla,
11,5 al de a/un destilada y 3 ml de reactive, la precipitacién y
ertraccién se realiza comdo se ha explicado em 1la solucién A, Kl
extracto orgAnico se llsva & volunen gon acotato ds etilo em un mo~
tras de 50 ml,
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Soncentxacidn da la _noluoidnt 0,3 mg/200 ml (3 pepems)
Solnaionas patadn

a
1+~ Bolucién B
eoncentracidns 0,1 92/200 a1l {3 .xm)

2~ 25 ml &0 soclucidn A se llsvan @ 50 ml con acetate &8s etilo.
eoncentrecidne 0,25 Ra/100 ml . (2,5 pm)

3o 10 ml de solucidn A se llovan o 235 Bl con acetate de etile

eoncentrecidnt 0.2 peA0 Al (2.om)

4 25 ml de solnoién B se 1llovem a 50 ml oon acetato de otile
oonoentrecidns 0,15 2200 Al Q.5 )

Se¢ 10 ml d¢ sclucifn A sc llevea & 50 al oom esotato de etile

emoentracidns 0.1 5e/200al (Unw)

6. 5 ml 40 e0luoifln A s llovom a 50 ml oon socotato de etilo
concentrenifns 0,05 Re/200 m)  (Qa5 mm)

7 1 nl 3 solucidn A o0 llavan a 295 ml oon acetate de etile
conoentTaoilns 0,02 Rg/200 Al (0.2 @)

8. 1 ml d¢ soluciin A se llevan a 30 ml ocon ssatato &e etilo
esoncentrecidns 0,01 pz/100 Bl (2.1 mmw)

AZGrRto Bsadgy Colorfmstro Spestronis 20 o BDamsoh y Lomb,
Se coloca em un tudo dsl ococlerfmatro Spestromis S ml & o0ln~
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eidn patrin, se adicionan Oyl nl @8 soluoién &¢ clorure estammoeo (5%).
Se deje 15 ssgundos ¥y al sparece turbides se agreoga uma gota de aloe~
bal etflico,

Se mide le adeordvemcis d¢ cada scluwoifin en 808 longitudlss de
oada 623 = n,

Yaloren obtanidon
" Solucifn patrfn  Comentrmoide 625 n
_ ey Absorbancis
3 0,580
2,9 0,510
2 0,450
1.3 0,340

b §
0,5 0,140
0,2 0,056
0y1 0,050

@ N O W\ & Ww N~
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%eparacién por extraccidn lfquido~liquide

1) Colocamos en una ampolla 8¢ denunSecilns

v ) de oolucidn de foofatoss v ml 39 soluoiln &¢ arseniatoe y v*
al & soluwoiln G silicatos.

2) Se adicionen ¥ ml do agua destilada.
3) Se precipita con ¥y ml de reactive mclfddice

Vaa2(vev ¢v'), larecipitaciln e realisa en frie
mmmhwéeiﬂbt&blnmwm

4) Trenscurridos 20 minutos o0 extras oon 15 ml de ecotate de etilo.
$) Se separan las capas erginica y acuosa E® 1,

6) Cana orsfuiga [° 18 Se reconccem fosfatos oon ls Séonisa yu dsserip~
ta (pdze37 ) y ve detarnina en ¢l Spectronic las msdidas de abaor-
munﬁﬁnpyswlp.

7) Sapa acuosa R° 18 contiene silisstos y arseniatos, Se lleva a ctu~

1l101én durante una hore pars precipitar silicetos y arveniatos,e~
dicionande un excest de¢ reaoctive,

8) 3¢ extrae con 15 ml de butanol~hexano (308) cdteniéndoee una capa
orginioca y una acuces E® 2. (Freviemante se acidifica el medio a
2 B en 30.H5).

9) Capa arefnica §° 2¢ se reconcoen sbélicstos oon la Séocnics oldaics
enpleada,
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30) Capa agugsa E® 2¢ eontisns arseniatos
Se extres ooa 15 ml &s dutanol edtenidéndices las sapes argimics ¥y
asuces R® 3,

1) Cana oxufnion F° 39 oo weconceen aresnistes por la téenica fijeda.
12) Sona acuace K° 3t o ddentifise la presecoia & heterepolifoides.

‘Y?



Balacidn da concentreoiunas 13131

6,5 m) o s0dmoiln de fosfatos Oyl mg/md

0,5 ml de soluoiln de arsaniatos 0,1 mg/ml
0,5 ml ds moluoifn de silicatos Oyl mg/ml
11,5 nl @0 agus destilada

3 nl de reactivo molidaice 3,6 N

Acldes dal RAdins 0.72 ¥ en BO.H,

ia técnica emplsada 68 la descripta entexiormsnto en &l eo~
quena d6 la maxcha,

Detorminacionos Soord>encia
62 an

) U 0,218

e 0,295

» 0,195

@, 0,190

Valor promedio 0,198
Concentracifn 0,85 ppae




Jclaoifn da soncentracioness 13 10s 10

0,5 Bl de soluoiln de foefatos 0,1 me/ml
0,5 Bl ds solueifn de arceriato 1 ms/ml
0,5 Al 4o soluaién de eilicate 1 me/md

11,5 ml de agua destilada

3 ml de reactivo molfbdico 3,6 M

4cidaz dal _modins 0,72 ¥ en 30K,
kmwummmmuaam

Beterminaciones Absoxbensia
S manm
b L 09230
2 0,230
L 0,220
@ 0,190
e SR DD
Valor promedis 0,215
Concentracidn 0,9 pm

$ Extredide 90 §




Balacidn de concentrngioncas 391000100

0.5 al 4 soluciin de fosfatos 0,02 mg/ml

1 =al ds solucifa &¢ areeniatos 1 ag/al

1 nl de solucidn &s silicatos 1 mg/al
17.5 nal de agua destilads

S al de reactive melfddice 3,6 ¥

Acides del nadlings 0,72 N,
la téonice empleada yu ha sid0 descoripta.

3n 0,105
Valor pronedie 0,116
Concentrecifn 0,49 pm
% as extrafdo 122 #

Obafrvense los resultados elevados y discordantes
que diecutiremos luegs en * Discusifn de los resultados *,



R

Caonocentracidn Yoln= C c $
Interferencias Belaocifn men £i- tracifn txwcién ’
20,3 80,3 3840, nal tedrica obteniaa el
ng ng ng . pa
0,05 0,08 0,05 1 50 1 0,89
0,05 03 03 1310210 S0 b § 0,9 90

o, 1 2 112005100 23 LW 0,49
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El objeto del presents trabajo es la dsterminaciin de foefa~
$08y aprovechando la formaoién de heteropolidoidos por coordinecidén
oon los éx1doec ds molibdenso.

Dicha formncidn se lleva & cade por precipitaciin ds ua fos~
fato aloalino con reactive molfddico em medis 4oido y eventual reduo~
cidn,

Gran mirero de autoresy,como s ha visto en los puntoe X y II,
e abocaron al estudio 4s esta precipitacidn entre ellos Bereblin -
Chaian (14), Bolta=llellon (15), Jmcksom (18), Charlot (16), Wadolin~
lellon (9) (13) quienes trmbajarom con £oido sulférico, otros como
Stookdale (12) 1o hiscicromn eom doide nftrico y algunce oon dcido clor~
hiirico. Hn mucetro tradajo se adopta como medio el écido sulfdrico
J como acelerunte ¢l gsulfato 4s amonio.

la oantidad de doido sulidrice incorporads em ¢l reactivo,
oo d» grun importancin, dedido al efecto retardador de Adicho foido em
la procipitaciin, que en algunos eunsos pueds ser motivo 49 €rTOTes.

8in embargo henos preferido al sulfirico porgus es Bencs re~
tardador que ¢l alorhfdrico, ¥y no interficre luego eeom ¢l reductor clo-
ruro estannoed cono ocourriria cen el nftrico.

los sutores citados trabajaron en un #xbito Gs concentracio=
nss entre 0,1 K « 1,5 N en aulfdrico (vnlores de acides &l medio).
En eate trabajo, inicialmente 56 realisarom los ensayos entre 10,8 N
7 1,8 ¥ (valores de acides del rvectivo),

las séonicas de precipitacidn son semejantes en la mayor{a
de los cascs. En el miestro desnufe & wn ocdionlo estequiondtrico y
tomando como patrdn la cantidad de moliddato 4e emanio (0,024 g) nece-
saria para precipitar 1 mg de fosfato. Se¢ adopta la siguiente técnicas
1 ml 4o solucidn problemay 2 ml 48 zeactivo melfiddico, gque corresponds
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al doble 4o la eantiidad estequiométrioa.

los ensayos 3¢ sensidilided se ¥eulisarcn en medio nftrico ¥y
sultirice, emplsando la técnica adoptada.

Valores cbtenidos para foafatos, per precipisacifns

=Hedia nlirigo <dadie sltirign
IJQIOOFC HOMH
I = 1074 W e 307

Ee bay variante entro audos nediose

Stockialo (12) aconseja al wse del £cido nitxico.

Imm;mm)mwomm&mu&-
hfdrico, nitrico y sulfdrico y demoetraron gue B0 hay variacifn de los
Tesultados.

Ensayos ssmejentes realinmmos pare srseniates y siliocatoss
A0y X = 1000 ng B «2103

840, I «3000mg 10 =207

hpmmumOMmmunmh&
bliograria, 60=70 ® 0 pars la precipitaciln de rosfatos. En presen
cia de las interferancias s¢ tredaja & tamperstura ambiente pare evi-
mhmmmmmmu@mwmmnm-
oién,

lol'tayﬂolm(ls) goe tredajarcn a 60° O aconsejan la far-
macifn foofomoliddate a temperaturs subients pare evitar contaninecio-
mee con sflice,



Conaiderando la seides el medio oo traté &9 duscar la cun~
centracién de foido en la cual dieran reacciin sensidbls les tres he-
Seropolifoidos en mucstras ecndicionse exporimentales,

los resultados odtenidos inliocason gue en medio 3 ¥ en sulfd-
7100 ®8 logra reaccilén sensidls pare fosfatos y en 2,4 N para los tres
(arseninto, silicato y foafato)e

84 se 4isnimye la acides dal modic, acervindoncs a la M~
bliogratia el revelado Gel eolor es mds intenso, Asf Gurente la mar-
cha trudbajenos en medio 0,72 ¥, Dede ocmsidesrurse qus Emchos audoTes
han trabajado con valeres ELY €SIOAnOS como. concemtracida eftima,

Ouando las centidades é@¢ f£éafore a determines son pequeilan,
o0 necesaric trabajar com ¢l hetevepolidoide reduoids, d¢ mayoy ssmsi~
Yilidad; adtodo oonooido oome * amml de moliddens ®,

Muchos son les reductezres amoionados po loe distintos e~
m.mmn:@.mmumm@mm
b"-mnh"

8o ensagyuron cond redustores mulfate ferreses, disulfito de
sofio, ioduro 4e potasio y clorure sstannoed logrénicse buence resule
tados. la estadbilidad del yeducido ¥y la velocoidad del revelade noe
hicicren adoptar el clozurv SstannOe® Ooome Fedno tom,

dntroduciendo un solvents o0mo extractor, aprovechando la so-
lubilided de estos complejos nos permitid cbtener wm extracte ergini~-
00 reducido mds senoibles., Utilizemos dutamol pare las doterminacio-
nes de sansibilidad, per se® un extractor de¢ fosfatos, arceniatos ¥y
silicatos. Se emssyarom aceteto do etileo, de dutile y eter etilico.



Afnitan da sanaidilidad hallndom
Exirato soarille ¢ Exirmote raducido szl
I = 100 pg o 20
0 = 2074 | B e 100

los valores pare las interferenciss

<LXiracte amardlle <£x5E00%0 radncdde
8iliocatoe A o I.OOOF b~ g IOOF‘
Aroeniatoe e Mp. Il = 100 ng

Ia mejore d¢ sensidilidad se dsde & la Feasoifn wsada y al
ssnor volumen @8 solventoe

bas determinaciones de fosfatos ae realisarcn en base & la
deterninacifn coloriaftrica del extreoto orgimice zeducide en presen~
cia 40 las interferencias arseniato §y silicate.

Se ensagya la extracoidn een la scluoifn Yutanol=hezano apo-
yéndonos en el principio ds interposiciin de¢ solventos, 08 decir la
interacoifn 4e un solvente inerts comd el hexano ea un sclwvente de
elto poder extractivo como el bButanocl, De esta forma podemos oeparer
wﬁommuﬁnﬁ:udmnwa'm Una concen~
tracidn 20 § de hexane extras los tres heteropolifoides. Aumentendo
el # 4el inerte en la solmoiin & un 30 mo es exmtrafdo el arseniato,
pere aoi el foafato y silicato. Y a un 40F Ja e extrasn parcialnente
log dos dltinos. |

Do esta forma s elinina ocome interferencia ¢l arseniato,
Bos queda siffn per separer el feafato ds los silicatos. IEncaysmos aoe~
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tato @s etile y & un deterninado pi = 1 ¢ ammor e 1 MO 8 &xtremm
los silicaton, pero sf los fosfatos.

El esquena e tradajo fué precipitar los fosfatos com el
reactivo m0l{ddi00 en medis sulfdrice 0,72 B (para eliminar intorfe-
rencia Gs silicatos) y en f£rfo (para evitar precipitaciéa de arsenias-
t08) J extracr ocon acetato de 03110,

la oape ecucea se llevd a edulliciln previo agregado de un
exceso de enctivo, para precipitar totalmente ¢l arseniat y silica~
to, Klevanos 1la acides del nedis a 0,2 § en sulfdrico, &ade gue el
silioato el que extrasremos con dutancl-hexano (30 %) en ¢l medis em
que ge precipitaron los foafatos 0,72 Ny, se extrwe parcialnente, aien~
tras gqus en 2 ¥ 1a extraccida os total, Separamcs asf los silicatos
quedindoncs en la capa acussa arseniatos gpne extrasmos oon Wtanol pe-
ra am determinaoifn.

Debomos Sener em cuenta el lavado de los extrectos orghnicos
antes d¢ la reduocidn y detorminaciln pare eliminar los exoesce 4de
reactivo. Eato se realiga con una scluoidn sulfdrice 1 N, y se reco-
noce en ella ¢l molfhdico lavedo mediante la formmoidn el ecmpleje .
Gs moliddens rojo (H3%o0(CNES)g) formado yor adicidn Gs ticoisnate de
potasio y cloruro catannte® & las aguas de lavado,

lan doteruinacionss realisadas acusaroa los siguisntes valo=
rest

i

Relacidn de Concede OConc.des Conc.de Conce.ted= Conc.od=
Anterforen= PO, An0, uo,a- rica 4@  tenida de

4
oias . e ne rog Y ¥, ¥
' ym pm
- - 625 mu
1s1s1 0,95 0,03 0,08 a 0,85

1910110 0,05 0,5 0,9 2 0,9
151008100 0,00 1 | Opd 0,49



Do 1o que se dsduce qus lee poroentajes extrufdcs de asucrdo
s 1a longitud de onda (625 m w) serdn del orden = 85 % (16111)) 90 $
(1510010) y 120 $ (151004100),

Vemos que cuando la relacifn 4e interferencia sumenta hasta
13100 gparece un valor que acusa la extraocifn ds arseniatos oom el
acetato de etilo, dndo gue al siliocato en esas oondicionss no pueds
extrasroe.

SAnmcen apalfilco

2o )" , a0, 820, (v m1)
N LS
oﬂno‘z' (2vml)
|

Rxtrmociln eon acotato de etile

/ (valsal)
Capa orginica Capa acwooa
(rot*) (aaosa--,1 As03")
clfs“ Extresr oon butanol hexano (30%)
15 md
conplejo asul — " ~
de oapa orgfnios cspa acuosa
m‘.)-
(s10,2) (400,37
l
Extresr con butanol
r | vs 10 m1
ecnploje asul oapa ofwxm
de
s;o,"' | o:?a
Complejo asul de

An 3=
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Hemos llegado a un mft0d0 separative gue pearmite determinar
cuantitativanonte fosfatos, arseniatos y silioatos como hetoro=
polidoidos reducidos,

Kl fundamento del aftodo es el uso de solwentes orgénicos por
eplicacidn s * interposioidin 4s solventos ® en este caso.

Se precipitan los fosfates com reactivo molfbdice (3,6 ¥ en sule
£4rice), oon v, Bl de solmciln problsma y 2V ml ae reactive, la
terperatura de trabajo ¢s en £r{0 pare evitar interferencias.
Ia acides del medisc ee 0,72 K.

Harcha separatives Extraccoidn de foafatos con acotato de etilo,
Do la capa acuosa se extras ocn bdutanal hexano (306) al silice~
to y de la dltima acucea el areeniato con bdbutanocl.

Je reducen los extractos orgdnicos con cloruxo estamnceod.

8¢ determinn la concentracién de foafatos por lecturas em el
espectrofotimetro en un dndbiso ds 0,01 mg/100 ml a 0,3 mg/100 m1
en una longitud do onda de 625 mm




PP e

~BIRLIOGRATIA

l.~ Vogel A, = Qufmica snalfiica cualitativa. Ed. Kapelus (1953)

2.~ Peigl P, = Spot test in inorganic analysis. Rd. Elsevier (1953)

3.~ Kolthoft I.M, y Elving Fnilip J, = Treatise of Analytical Chemietry.
Parte III. Vole5e bde Intoraoiamo
Bew York, Londom (1961)

4.= Welcher = Organic Annlytiocal Reagents « Van Hostrand, Nuewva York
(1947-1948)

S.= Hahn F.L, y Hoyer H, = Ber. & By 975’19(1927)
6.~ Bersclins = J.J. An. FPhysick w. Chem. (3) £, 369, (1826)

7= Foigl F, = Specific and Special Beactions for use ia Jualitative Ana~
lyeis = Susva York (1940)

8¢= Jander G, y Witamamn H, = EZ, snerg. allgen.Cheme 215, 310 (1933)
9.~ ¥adelin C, y Hellom MoGe = Anal.Chem, a. 1669 (1953)

10.~ Rosenhein A, = R, Adbegg Handduck der anorganischem Chenie ‘.(977)
1920

1l.~ Bereblmm I. y Chain E, = Bicchem., 32, 286 (1938)

12,~ Stockinle D = Anamt 83, 24~26 (1958)

13.~ Vadelin C, y Hellom M.0, = Analyst I, 708 (1952)

14.~ Bereblun I, y Chaim E, = Bioohem. 312, 296 (1938)

15.= Bolts D.i'e ¥y Mellon H.G. = Anal Chem. 19, 873 (1947)

16.~ Charlot, Gauguim, Bezier - Rapid detection of cations = hnt;.m
17.~ RMolkman 3.R, y Pray R, = Ind. Eng. Chom. Anal. B 22, 665 (1940)
18,= Jaokson H,L, « 301l Chenical Analysis

19.= Bolts D.Fe y Mellom .0, = Anal.Chems 20, T49 (1948)

20~ Berselius = Fogg. Amm. £, 380 (1826)



80 =

2l.~ Latiner, Hildebrand « Heference book of Inorganic Chenistry, pdg.
359, New York. MNec Nillan Co. (1940

22,« Wuthmenn~ildebrand = Anne 238, 108 (1867)

23.« Deniges = Conpt.lend. J70, 802 (1920)

24.~ Auger = Compt.Rend. 20%, 1070 (1937)

25.~ Ogmond = Chem. News 58, 160 (1887)

26.~ Passerini - Gass, chim, ftals 41, 182 (1911)
27«~ Wa = J, Biole Chame 43 228 (1920)

28.~ Boll Dolay = J.Biole Chems 44, 55 (1920)

29.,~ logsana = Chim, Ind. Applicata 4§, 60 (1922)

30,= Brizgs = J. Biol. Chem, %3 13 (1922)

31,~ Benediot y Theis ~ J.Piol, Chem. £, 63 (1924) "

32, Picks Subbarrow « J, Biol. Chem. §f, 37% (1925)

33+~ Kuttner y Cohen = J,Biol. Chems T8, 517 (1927)

34+~ Deniges - Compte Rende JBf, 318 (1928)

35.= Truog = Moyer = Ind, Eng. Chems Anal.Ed. J, 136 (1929)
36.= Van der Lingen = Analyst 58, 793 (1933)

37.= Felgl ¥, = 3, anal.cheme Zhs 389 (1928)

38.~ 3ideris O, = Ind, Eng.Chem, Anal. B4, J4, T62 (1942)
3%9.= Summor J.B, = Soiemoe 200, 413 (1944)

40.= loury OH, y lipes J, = J. Rlol. Chem, 162, 421 (1946)
41.- Rochstein y Herron = Anal. Cheme 23, 13500 (19%1)
aa.-coeon.ymmn- Anal. Chem. 25, 1444 (1953)

4)o~ Chadners, R.A. = Analyst I8, 32 (1953)



o §l »

44.~ Tensoky li.l, y Shoir E, = J, Biols Chems 202, 675 (1953)
45~ lueck Charles y Boltz D.?. = Anal. Ohem. 28, 1168 (1596)
46,= Chalmers R.A. § Thompean -‘Mal. Chim, Acta 18, 575 (1958)
47+~ Kolmestein ¥y Bp:tei.n - Anal, Chems 39, 1536 (1958)

48.~ Sims = Analyst 6, 584 (1961)

49+~ Veloon = Ging - Anal. Chem. 28, 1330, 1331 (1956)

50,= Soroggle A.0. « J u. cnen.l Soce S5k, 1057 (1929)

51.= Xoggin J.i'e = Proge ae&. S00e (Bondom) 244, 73 (1934)

52,= 8toll X, = %, anal. cha-.‘ nz. &1 (1938)

53¢« Hure Jo y Ortis #1® ™y, = Bull, Soc.Chim. Premce 834 (1949)
Sée= Eoto To = reoum; Repts Toholm, Univ, 13 B® 1 70 (1950)
$5.~ Pouscigues e = Am, cu-."am. 3, 265 (1923)

56e= Copaux He = Compt. Rend, ‘m.. 656 (1922)

57.- ¥adelin C. y Mallom K.0. = Analyst T2, 708 (1952)

55.;- Rainbow O, = Nature 151. 268 (1346)

59.= Schaffer F.le ¢ Yong Jo ¥y Kirk ID.I-. - Anal, Chen, 25, 343 (1953)

60y Parrer K.T.H, y iuir 3,J, « Australian Chen. Inst. J. ¥y Proc.
© ke 222 (1944)

6o~ Paul J, y Pover W,F.R, « Anal, Chin. Acta 22, 185=189 (1960)
62,~ AXkseev E.I, = Zavodskaya Led. 21, 122 (19435)

63+~ Demmnis LM, y Johnaon E.B, = J, ' Amne Chem. Soc. 45, 1380 (1923)
64.~ Iuke C.L, y Campbell M. E. = Anal, Cheme 25, 1588 (19%3)

65.~ Bell FuK.p Carr CoJd. ¥ Krants J.C. = Anal.Chem. 24, 1184 (1952)
66.~ Goto Kaiita = Soi.Repte.Tcholm Univ. A Z, 294 (1955)



o2 a

67,~ Schwartz = Ind. Bng. Chem. Anal, Ed. L4, 893 (1942)
68,~ 8esa M.A., y Rogers k.B, « insl, Chem. 26, 1278 (1954)
69.,~ Braison y Edwards = Anal. Chem. 28, 1485 (1956)

70~ Rodden Cod, = Anal, Chem, of the Manhattan FProject Ne Gram-iiill,
New York 1950 «pdg. 322

11- Antoszewski B, y Knypl J.S, - Nikrochim, Acta, 325 (1960)

- Pagliassotti J.P. y Porsche KW, = inal.Chem. 23, 198 (1951)
T3e- Yote J. ¥ w.u n. = Anal.Chin, Aota 19, 166 (1938)
T4.~ Mellon M0, ¥ Boltl D.?, = Anal. Chem, 10, 554 (1958)

T5.= 3incade C, = Ind, Eng. cl;-. Anal,Ed. 7, 227, (193%)
76.= Imoena, Conde y Pratt = Analytioal Chimica Acta Vol. 16 (1957)
TTe= Poater\y Gaitanis = Anal. Chem: 27, 1342 (1955)



IRTRODUCCION
I « ARTECEDISTES Y msxm BIBELOGRAFICA

1 « ldantificacifn de foefates, Heesooionse
Gonarales )

2 « Identifioaciin 3¢ fosfatdec com mOlidde~
%0 do anxonio

Prooipitacifa dal feefemolibdato &e
anonio
Efectee deal reactive y 8el medie
Efactos d4al soclerante
Efectos 3¢ la Semperature
Iovads 86l precipitade
Concentracifin de féofoxe

3 = Redncoifn

a) Estulio s refuctorcs
%) Infilnemcia 8¢ la acides

) Influencia dal tienpo Jy de 1a
Senperature
Interferencias en ¢l color
Tabla d¢ iomee qus interfiesen

4 -« Extracoidn, Oeneralidades
Extraccifn del foofamolidénto d4e amOnio

S-Iatem.m

O O 004 &

G B8 BX& &%



o84

6 « Determinacidn

a) Ritodes greviafiricon

») BStodos volumétricos

a) MStodos fotomftricos

d) antiisis redicectives
II « PARTE mm

3833

Precipitacifn de fosfatos een Teastivo mOw
14bd100 en nedio nftrice

Precipitaciin de fosfntos o6n Feactivo mo=
1fbdico en medio sulldirice

Eneayos ds precipitecide de arscuistos ¥
allicatos

Extraccifn esn solventes orginicos
idnite de sencibilidad pare f£0afatos,silie

catos y orseniatos con btutunol oono extreo~
tor

Reduocién de heterepolidoidce

Estudio 3¢ la acides 8ol medis en fupoida
del extranto orgAnice reducido

98 ¥ ¥

£t

Beconociniento do» lavado de los extrectos
ors4 1008 en la extracoidn de hetcropolif~
oidos 49

Encnyos de extreccidn para fosfatos, sree=
niatos y silicatos 0on Butenoleoloreforme 52

Enoegos 3e extraccifn para £0sfatome arvenie=
tos y ailicatos oon bdutanol=hozanod 33

Beterminecifin de fosfatos en presensia de
arconiatos y ailiocatos 6






	Portada
	Resumen
	Introducción
	I- Antecedentes y revisión bibliográfica
	II- Parte experimental
	III- Discusión de los resultados
	IV- Conclusiones
	V- Bibliografía
	Índice

