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Solicitud del detalle del proceso analftico
colorimétrico,para determinacién geoqufmica por colo-
rimetrfa de Cu,Pb,Zn y Mo,usados por el Laboratorio -
Qufmico de la DiP.le~

MARCEAS ANALITICAS

{ r,J'"-m1".".mmnu':1m COLORIMETRICA DE MOLIBDENO,-

#

EELOTIYQQ:

1.,-SOLUCION DE CLORURO ESTANNOSOs Disolver 10 gr de cboruro estamnoso en cristales,en
200 ml de C1H aproximadamente 2 N.-

2.=ETER ETIBICOs Purificado el mismo dfa que se ha de emplear. Se agita dter p.a. con
‘un décimo de su volumen de una meszcla de voldmenes iguales de solucién de cloruro-
estannoso,y de solucién de tiocianato de potasio p.a. al 5F.-

3+=S0LUCION VALORADA DE MOLIBDENO: Se disuelven 1.5 gr de tridxido de Molibdeno p.a.
en unos pocos md de solucidn dilufda de Hidréxido de sodioyse diluye con agua,se
acidula 1igeramente con ClH y se diluye a 1 litro con agua. La solucidn contiene
1 mg de Mo por ml,y se puede diluir nuevamente si fuera necesgrio.-

PROCEDIMIENTO:

l=A la solucién en anflisis,ya neutralisada,que contenga hasta 0.5 mf
de Mo,se le agrega 4 ml de ClH concentrado y se diluye con agua hasta 50 ml en an -
embudo de separacién . Se enfrfa la solucidy hasta 15°C,se agregan 6-7 ml de solu-
0ién de tiocianato de potasio al 5% y 2 ml ,(& mas si fuera necesario),de cloruroc-
Estannoso.

purificado.

Se agita la solucidén durante 1 minuto,y despuds se agregan 15 ml de é&ter
Se agita durante 30 segundos con las precausiones usuales,y se deja sg
parar las dos capas. Se pasa la capa inferior acuosa a un vaso de precipitacién.
Se pasa la capa de §ter a un matraz aforado de 25 ml. Se vuelve la solucidén acuosa-
al embudo de separacién y se extrae nuevamente con 10 ml de §ter. Se rednen las dos
extraccifnes ,y se lleva a volumen con éter. Se determina el Mo del extracto etérec
en fotocolorimetro usando filtro de 450-500 mu. Se preparan las curvas con patrones

utilizando los mismos m§todos que para las muestras.
1l Mlecesceneses 0.001 g de Mo

/ continfa scecosese



DETERMINACION DE ZINC EN SUELOS- - COLORIMETRIA

«ME DE TIZONA o=
RRACTIVOS:

-

1,-SOLUCION BUFFERs Pesar 125 grs de tiosulfato de sodio y disolver con 300 gr
de acetato de sodio mds 60 md de dcido acético.Mesclar y llevar a 2000 ml con -
agua bidestilada.
2,~VERDE DE BROMOCRESOLs al 0.1% en agua.—
3.=AMONIACO AL 0.5%:
4.~DITIZONAs 0.02 gr+ 50 ml de tetracloruro de carbono. Lavar con solucién amonia
cal.acidular y agregar 50 ml de tetracloruroc de carbonoyseparar las capas y guar=
dar la ditizona en frasco color caramelo.
5¢«~DITIZONA DILUIDAs De la dit¥izona patrdn tomar 25 ml XX y llevar a 100 ml con
tetracloruro . |
PROCEDIMIENTOs

=3¢ pesa 0.1 g de muestra en tubo de ensayo + 0.5 g de bisulfato
de potasio y fundir.Una vez frfo agregar 3 ml de HC1l 1:l,y disolver.Enfriar y
agregar agua bidestilada.hasta enrase 20 ml.-Tomar 1 ml de alfcuota en embudo
de separacifn de 150 mlque ya contienen 10 ml de buffer. Agregs® 2 gotas de in
dicador bromocresol y gotear amonfaco hasta coloracifn azul. Luego agregar -
10 md de ditizona y agitar 30 segundos. De jar separar.lLa capa orgénica a gtro
embudo que ya contienen 50 ml de amonfaco O.5%.Agitar.la capa orgénica a otro
embudo due ya contienen 25 ml de amonfaco 0.5% Agitar. La capa rosada en tubo
Nesaler de 25 ml y enrasar con XJ tetracloruro de carbono.Medir la transmisibn
en fotocolorimetro.
SOLUCION PATRON sPreparar una solucidn que contengan 0.01 mg a O.1 mg de Zn
por ml,=

DETERMINACION D& PLOMO

«Utilizar el mismo método de ataque y pesada que para el Zinc.
-Del tubo de ensayo tomar alfcuotas de 4 a 8 ml,(seazin el contenido de Pb),en
un embudo de separacién que ya ¢ ontienen lo ml de buffer de plomo. Se agregan
2 gotas de azul de thymol al 0.2%,y me lleva hasta color azul con amonfaco. Se
agregam 15 ml de ditizona y se agita por espacio de treinta segundos. La capa @



[ e
orgénica se pisa a otro embudo que contiene 20 ml de cianuro de potasio 0.1% y se
agita. La capa orgédnica llevar a un TUB0 NESSLER de 25 ml y enrasar con tetraclo-
ruro de carbono destilado. Medir en fotocolorfmetro. Comparar con el patrén.
0ul Ml secececassses 1 gama de Pb

BUFFER DE PLOMO:

] ~Pesar 50 gre.de citrato de amonio + 10 gr de cianuro de potasio
+8 gr de clorhidrato de hidroxilamina en un embudo de separacién. Agregar 800 ml-
t!.ot agua bidestilada y disolver. Se agregan 2 gotas de azul thymol y se lleva a PH

/"815 con amonfaco., Luego se separan los metalds pesados con extracciones sucesivas

de tetracloruro de carbono.-

DETERMINACION DE COBRE .-
Pesar 0.4 gr de muestra en erlenmeyer de 100 ml 4+ 1 gr de bisulfato de potasio y

fundir.Enfriar.Agregar 20 ml de HC1 1:1 y disolver.Precipitar el hierro ocon amonf
aco en exceso PH 9, Agregar 10 ml de dietildithiocarbamato sédico al 0.1% en agua

oen el matraz aforado de 100 ml.Enrasar y agitar. Medir en fotocolorfmefro. Medir la
transmieidn usando filtro N° 53.-

PATRON3 Preparar una solucidn de cobre gue contenga 0.1 mg/ml.
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