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~:La escala contiene: O - 0,5 - 1 - 1.5 - 2 - 2.5 - Jt de nigw~l. ~u ;.;na- 
bilidad de la misma es de 4 horas. J 

III Reactivos para níquel 

a) Preparación de la soluci6n buffor: 

Di sol ver 100 g de citrato de amonio (c NH4)2HC1::n50~ en aproxima dar: nrrt e )C'C1 rol 
de agua desmineralizada. Agregnr 125 ~l d.a n.idr6:.ndo do amona o (d,. O.CiúJ, c:.m- 
pletar a 1000 ml con aeua desminerollzaó. •. :io;.1.genL~a.r. 

Proparoción~a oscnln patrón: 

Colocaron tubos de ensayo do J8 x 180 mm: ú - 0.1 - o.;~ - 0.3 - 0.4 - o,i;. - 
0.6 ml de soluoi6n tipo de níquel, c omp Lo t ar- a 2 r.11 con ácido clorbíJ.ricc O. 3 
N. Agrogar 4 ml do buffer par a ní.¡uol. i.ñ.'Jdir 1 ml de solución do; t. ... ~" r'ur i l- 
dioxima en benceno, tapur los tubos con t apa de pliinüco, así tar dut·ar.i~'3 J mi- 
nutos. Dejar separar lao dos capas. Esperar 15 minutos. 

II 

I Procedimiento: Medir de 0.5 a 2 ml do solución a valorar de acuerdo con la can- 
tidad de níquel pX'osento. Colocarla on un tubo de onsayo do 18:.:: 180 rom, com- 
pletar a 2 ml con áoldo ::-1 orhíd.rico o • .3 N. J..c;roe•ir 4 cal do buffe¡• par a r.í\;:..,)l. 
Añadir 1 ml do sol•t1·i6·1 do al fa furildio.x.inir1 en boriccno , tapar el tubo con ta- 
pa do plástico, aBit..:n· dut­an t o 3 rm nu t ou , llojor ~.wpa1••u· l~n d.oa 1.11¡ia:1. E!:¡ .. rr-ar 
15 minutos. Compo..:.."'ar con la e acu l e patrúri. lo c o.l or-a c i ón o b t e n i rlu , 

para dar un compuesto do color amarillo, so Lub l e en benceno. loas i:r.ta.rfln-uri- 
cias pr~ducidas por el cobalto, hiorro y cobro ti~non of&cto cuand~ ~stoa ele- 
mentos so oncuontran praacntcs en una e Levada proporción con r e ape c t o al ni- 
quol. (.3) 

La alfa t'urild.iox:üna r-cn cc i ona con ol nf quc í 1.Il) a pH 9.0 -· J.0,0 fundamento: 

Posar o medi~ con cuchara de ~aterial plástico 0.1 g ~o ~ues~:~ sec~da, m~li­ 
da y tamizada a malla 1 '20 Oc l oc ar Ln en un tubo de cnr.=:;. ,) r i r c x d.:- 11' :.:r :ac 
mm, agregar 0.5 g de bia'1lf"lto do potasio. Mozclnrt f'und.í r dur a rrt e 5 r.::_:-,u·¡;os. 
Evitar proyecciones, par-a lo cua 1 do be calentarse suq vement o al ?r tr.:i, ""• De- 
jar enfriar ol +ubc •• 4.grog<l.r 3 ml de ácido clorhídrico C. 3 'N, o<ilt\ntar riuave- 
racnt o hasta dd ao.Iuc í ón, De ja r enf'r i ar ::omplotélr a 10 :T.L1. c on r:.cua rlr!si"-i nc.rali- 
zada, Homogeru sar , dojar iler.an t ar haat a ;)IJt cno r una ac l uoí ón limpi,•fo, 

ATAQUE DE LA hlUESTRli. PAR.A LA DETERMINACION D5 N1QUEL ~~:.;~~ 
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b) Soluci6n de cloruro da níquel (1000 ~ Ni/ml~ 
Pos~r ·ó.4o5·g d~ ­~lo;~~­d~·níqu~l (Ñiéi2:·6 H~) p.a., disolverlo en ácido 
clorhídrico 0.3 N, completar a 1000 ml. ConaerVD1' en frasco de poliotileno. 

o) Soluoi6n de cloruro ac ni~ual tlOO\ Ni/ml) 
Medir 10 ml do la soluci6n antorior, completar a 100 ml con ácido clorhídri­ 
co 0.3 N. 

~ d) Soluci6n tipo de cloruro do n!quel (5y Ni/ml) 
Medir 5 ml de la solución arrt e rd or ( 1Óo X'Ni/ml), completar a 100 ml con áci­ 
do clorhídrioo 0.3 N. Esta solución dobe ser propnrada on ol momento do su 
empleo. 

e) Soluci6n de alfa furildioxima al 0.1~ 
Pesar 0.1 g de alfa furildioxima, disolverla en 10 ml de alcohol etílico ab­ 
soluto. Completar a 100 ml con bonceno. 

f) Soluci6n de ácido clorhídrico 0.3 N 
Medir 25 ml de ácido clorhídrico concentrado (d-1.19) y completar a 1000 ml 
con agua desmineralizada • 
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Esta solución debo propararoo diariamonte. 

Solución buffer: mezclar lao 3 solucionoo en lo siguionto proporción: r;olución 
A 60 rnl, 'soluoi6n B 20 ml y ooluc16n C 20 rol. 

'\ 

Solución C: disolver 100 g de fluoruro do amonio on aproximadamente 300 ml do 
agua ieaminorolizada. Complotar a 500 ml. 

Solución B: disolver. 75 e do su l f'oe í.anur-o do potasio en aproximadamonto 300 ml 
de agua desminorulizac.u. Completar a 500 ml. 

~: La o sca l a j a ir on c;..,1 • .ir~t.u: O · 0.5 · J. - 1.5 - 2 - 2.5 - 3( do cobalto. 
III) Reaot1voo ~<lra cobalto 

a) Preparación de la 50luci6n buffer 
Solución A: di<Jolvor 250 e do ace t o t o do sodio (l•aCH3COO.)H20) y 62.5 e de tio- 
sulfato do sodio (Na2S203.5H2o) en aproximad.ümonte 500 ml do aaua dosminornli- 
aada , ac..rrer;or 5 ml do dcido acé t í co :; complotar a 1000 ml con ugua dosminoroli­ 
za da , 

II) I'roparoción do ht c.;culu_ ~<1 trón: 

Co l o ca r on tubos .l.c cncnyo ::o 18 x 180 mm: O - O.l - 0.2 ­ 0.3 ­ 0.4 ­ 0.5 ­ 
o. 6 ml do solución ti::,10 de cobalto. Coí.'lr>lotor o 2 m1 con ácido clorhídrico 
O. 3 N. Aerocar 5 al d.e buffer poro cobalto. Añadir o. 5 ml do una so.Luc í ón al 
10~ do tri-n-butiln: .... li~·1 c.: a Lc oho I iooonílico, tapar los tubos con topa do 
pláatico, oci tr..r cl· .. n·:..i.·, J ::11:u t oc , Ve jnr nopanar­ Las do o capas. 

Furidomonto: Lo tri­n­butilar:iina on rr.o<l.io ácido rencciono con ol cobalto pcrn 
dar un comp.l e j o <l<' co l cr c zu i , so l ub Lo en alcohol iooomílico. (5) 

I) Procedimiento: 
Medir do 1 a 2 ml de co l uc í ón a vu l or-a r de acuerdo con la cunt Ldad do cobalto 
presontc. Colocnrlo en un tubo do cnna.:ro do 18 x 180 mm, completar n 2 ml con 
ácido c Lor­hf dr í cc o. 3 N. Aeregar 5 ml do buffor para cobalto. Añadir O. 5 ml 
de una solución al 10~ de tri­n­butila~ina on alcohol isoamílico, tapar ol tu­ 
bo con tapa de plá~tico, .3:;i t~r durante 3 r.tinutos. Do jar separar las dos capae , 
Gor.iparor con la ooc~1la pa t r ón la coloración obtenido; 

Dctcr~1n~ción de cobalto 
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o) Solució. de áciuo el oriúdrico o. 3 U 

Uedir 25 ml de ~cido clorhídrico concontrado (d-1.19) J completar a 1000 rnl 
con aeua doGminoralizada • 

d) Solución dci tri­n­butih1.!l1na nl l~ • ~odir 10 :nl do tri­n­butila::iina, oof ccar La on un matraz aforado do 100 ml, 
completar u volumen con alcohol isoamílico. 

e) Solución tipo de clo~uro do cobalto (5~Co/ml) 
~edir 5 r.11 de la ooluci6n de cloruro do cobalto (100\ Co/ml), com¡)letar u 
100 ml con ~citlo clo::­híd.rico O. 3 z:. Ea t a ooluci6n dobe ae r pr cpnnada en ol 
mo~onto do ou copleo • 

o) Solucioi1 de c1cru!'c .:e cobalto (100\ Co/ml) 
Pco~r 40.~ OG do cloruro de cobalto lCoC12.óH20) p.a., disolvorlo en ácido 
clorhid.rico O.J !~, completar a 100 ml. Conservaron frasco do polietilono. 
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Aeregar en todoo l03caoos 2 ml do soluc16n do ditizona al 0.001%.on tetraoloru­ 
LO de carbono. T~por el tubo con tapa do plástico. Agitar durante 1 minuto. Com­ 
parar con la escala patrón la coloración obtenida. 

0.1 " 0.5" o. 5 11 0.5 11 

1.0 11 0.2 11 l.O" 11 

" o. 2 11 2. o 11 11 1.0 11 

ml o 
o 

0.5 ml 4.0 ml 2.5 ml ml 5 
2 

1 

Clorh.de hidroxi­ 
lamin.a 

EDl'A Buffer Agua desminora­ 
lizada Alícuota 

I) Procedimiento: Uedir de 0.5 a 5 ml do soluci6n a valorar do acuerdo con la oan­ 
t1dad do mercurio presento. Colocarla en un tubo do ensayo de 18 x 180 mm, a~o­ 
0lll' los siguientoe :r·oactivoe de acuerdo con la alícuota tomada. 
Agitar ol tubo dospu6s del agregado de cada reactivo. 

Dotorcú.naci6n de mercurio 

Fundamento: La ditizoau roacoiona con el mercurio (II) a pH 4.0 ­ 5.0 para dar 1 
un compucuto aruarillo­anaranjado, soluble on tatracloruro.do carbono. Las intorll 
foroncias producidas por el paladio,. platino, oro y plata son eliminadas por ol 
agregado del ml do soluci6n do ioduro de potaoio. Es necesario proceder do igua 
manera con la escala patrón. Si la coloración adquiere tinte rojizo es nocesariol 
alll:lentar la cantidad do EDTA. (6) 

~: La muestra no dobo ca ... ontarso a mayor temperatura de )0°C, durante el ao­ 
cado. 

Pesar o medir con cuchara do material plástico 0.5 g do muestra, aocada al ai­ 
re, molida y tamizada a malla 120. Colocarla on un tubo do ensayo pirox de 18x 
180 mm, a6regar l nJ. de ácido clorhídrico concentrado y 1 ml de ácido nítrico 
concentrado. Llevar a baño maria frío, calontar basta ebullición. J.:antoner la 
~iama 15 minutos y agitar los tubos a intervalos do l minuto. Rotirar los tubos 
y dejar enfrior4 Agregar 18 ml do agua deominoralizaclzl. Homogonizar y dejar de­ 
cantar. 

Ataque ~e la mucotra para la doterminaci6n de morcurio 
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Lfodir 1 a.1 do 1~ ao Iuc í ón an t e r í or , comp Le t ar- a 100 ml con ácido au l f'úru co N. 

e) Solución tipo de clcrl·1..1.ro de m3.:-curio (10'¡ He/ml) 
) 

Pesar 0.1.35 g •ii3 c.Lc r ur­o de mercurio p.a., disolverlo en ácido sulfúrico N 
y complotar a 10C r.ü. Conservar en f'r as co do poliotileno. 
En estas ccnd.í c; J::us La ao Luc i ón es o s t ab l o duzant e 3 mcao s , 

b) Solución de c.t.o.=uro da mercurio (1000 H&"ml • 

Pesar 560 g de accva t o de aod í c ( NaC!I3coo. 3~0), disolverlo en 200 ml de agua 
de.sr:qineralizada. A.,~e¡_pr 240 ml de ácido acéi.ico glacial ( d::l. 05) y completar 
a 1000 ml con ~ . .,;1.:a der<:¡:.neral ísada , Purificar pasando el contenido del matraz 
a un embudo de scpar ac í én , agregar 50 ml de soluci6n de di tizona en tetraclo- 
ruro de carbono ul 0.01~, agitar enérgiC.<lmento durante 1 minuto. Dejar sopa- 
rar los fa~c,,,, ext.L"aer la fuse orgánica. Repetir uno o dos veces esta opera­ 
ción, según z~a necesario. Continuar pur-ificando con soluci6n de ditizona al 
O. 001% ha s,r. '}"?.4-1 la capa inferior clorofórmica adquiera coloraci6n vorde. Por 
último, agreea~ 50 ml de cloroformo, agitar enérgicamente durante l minuto. 
Dejar avparar ~·ruclS fQses, extraer ol cloroformo. Repetir esta operación has- 
ta que ol cloToformo se extraiga incoloro. 

, . 
a) Prapa:rac:ión d-:: la so lución buffer: 

III) Reactivos para mercur~o 

Nota: La BSt!!a.1¡,¡ corre í cne . (1 - 1 - 2 - 3 - 4 - 5 - 6 - 7 X de mercurio. 
La es~~bilidad dJ l~ ~­­­m~ ecl de 2 horas, al abrigo de la luz. 

L 

Colocar en t ubo s ~le c-nsayo do 1) x 180 mm: O ­ 0.1 - 0.2 - 0.3 ­ 0.4 ­ 0.5 - 
0.6 ­ 0.7 m1 do soluci6~ tipo dn mercurio, agregar 5 ml de soluci6n (1+1) de 
ácido c Lcr af dr í co y ácido nítrico .:l. 1\grcgar sucesivamente y agitando después 
11J c<ilt.1 a~:ii..:e .. do, 2.5.r.il d.o buffer p<11·1 ncr cur í o , 4 ml de EIYrA, 0.5 ml de so- 
2..uci6n de c Lor Lí.dr a t o de h í.dr ox í Lurm na y 2 ml do solución de ditizona al 
O. 001;6. T~paa:' les tubo~ con t apa de ¡llústico. b.gi tar durante 1 minuto. 

II) Preparaci6n d1 li e::t~~Gln pa trór!: 



- .. . ,,..... - 

~edir 28 ml de ácido sulfúrico concentrado (~l.84) y completar a 1000 ml con 1 
agua deamineralizada. 

k) Solución do ácido sulfúrico N 

Medir 62.5 ml de ácido nítrico concentrado (d.al..42) y completar a 1000 ml con 1 agua desmincralizada. 

j) Solución de ácido nítrico N • 
lledir 86 rol de ácido clorhídrico ooncentrado (d..1.19) y completar a 1000 ml 
con agua dosmineralizada • 

i) Solución do ácido clorhídrico N 

dosminerali zada. 
Pesar 100 g de clorhidrato de hidroxilamina y disolverla en 1000 ml de agua 

g) Solución de clorhidrato do hid.roiilamina al l~ 

Pesar 50 g de EDTA (sal disódica del Acido etilendiaminotetracétioo) y disol­ 
verla en 1000 ml do agua desmineralizada. 

f) Solución do ED:'A al 5~ 

~adir 50 ml do la solución anterior, completar a 500 ml con tetracloruro de 
carbono. 
Esta solución dobc prepararse en ol momento de su empleo. 

e) Solución do d.itizona en totracloruro de carbono al 0.001% 

Posar 0.05 g do ditizona, disolverla en 500 ml de tetraclorurod.e carbono, 
colocarlo on frasco color caramolo. Mantoner a baja temperatura. 
En estas condiciones la solución es estable durante 4 días. 

d) Solución de ditizona on 

1 
1 

h) Solución de ioduro do potasio al 5% p 

Posar 5 s do ioduro de potasio y disolverlo en 100 ml de agua desmineralizada, 1 

- ~ - 
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-c.rc~~J::: _ · i'..? o::. 1 _:-1ti.:> :'~. 1 o par s e at ab.í Lí za r la soluci ~L1 y coi:1~J<.:"i&r 
a 1.Cu .-:.L .. 01 • .s i con .. l c't-..:l1cJ :s .. .;.:..: .vo, Es-;a so Luc í ór os ostaL::.c l ~:.. 

• ------- 111 •. "..:;a ~n;.id. al C. 2% c , .:~lv. 

(100 \ Cr/cl), cómp l ; tar a 100 r:J. e~): 

J d. 
;t.r.f.J.O .t-•ª•, disolverlo e11 80 ml <le , 

r/ml) • l. .1.0J ..... 1 ... e) 

4. ·~d. 

• ,_.,,_ L ~-:a ºel f.c1c1.- ~ ... J.. .... ontiJ.a r1l no t e tz-acé t.Lc .. ) · . 
s, ... n'da •. u: :. iooo <Dl con ácido o Lor :.dd ... :1 C•.1 
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l J - - .; oo a 'o !'J t , ; . e .. J. :l s t). o o y a¿ l. t, a T' • Ce 1 t') ·- l 

-. ...... ,, "'""n""~ "-''. ~~ 1~, 1l•" ... v_ ~ Rec.i r a r .t.OS t"J.bOfi .., .. te- 
;; :~ ..ld de uní n..,!.' · , 
los -;;LJ.b·)S - r' L·-~ 

-:ti t: e ~1 -~ . .i clr 

Ac:ro<a1 O. 3 n:l de ác i do focfórico conce nt rado 
do t.n2stato ~0 ood-1 ~1 5%; Complotar a lü ~1 con 

hervir dur anr e 11• "'<3~-;i.:.nJos. 
(a._i.-·o) y 2 nI 1 .. -.._.]•J.i..')! 

Co l oc ar en t\;t;-0_, ü~ ur.~J_,) 0ln 1 º· x lcVi nm: O - O, 2 - 1). 5 ~ 1 - 2 - 4 - ó t:i.! do 
so Iuc í ón t i j.o ¿~ ,<.a ao.i o, .r.ad í r l ral t.:..J ~c1do r.íti.ico couco ntz-ado {.i:.:J.4 ' ;; 

• 

I) Pr o ce dfraa e nt o : l~-.c..L'.' .1.t: • ') s .! :nl d., so Luc r ó n a valorar de acuerdo con la can-e 
t í dad da vcna í í : !-":• -; .... .-1 • ..,. :0l0..;C1rla .n. ,,n tul.o ti.e cr·_.ayo do 18 x 180 em, t..F.-.- 
dir 1 ml do ~;:.i. :;:1::·1.~·~ :nit,"t'.;i, (¿.:1..12) ;• har va r- durante 10 aogundo s , 
At_;reger O. 3 ·1:l t-.: ~ 1 :.'.l :~. ;t'-?rico cor.con tr-ado ( a-i, {O) y 2 ml de ool·1cHm da ~ 
tu1.&s+,uto ,· . ., :; ;r• J J ~ i. '.)'t ')íílt•i <;.l .. or ~· .() r¡¡l con él(?;1.":.\ dcnmi nez-a Lx aada , t'-.Pé'.lr IJl I' 
tl·l..:i -.:-n -~~t:·~ '.:~"' ~l~-::: • ~. :.tar. Cc Lcca r u'.. t ubc c,p taño mar t a hirvicntG du- 
ra·,~· 10 m:i...,• .. rt c s, ·''-' r 11'-l ·31 ti.ibo, do Jar orií"r1a:r. Con.parar con la e sca I a pat.r ón 

la coloración ct~c~Jdu . 

~unc:;~~.:.i1,. ~ 
El ; .. Jl~ buo no 1 .•!' i ., 

terfi e:- 13 cua ·:,te 
upreciatlas ~an'~­ 

. . _, ;.._ 1 J_,_ .... C:\; ~ : ;;.~J. 10 co.. o l ácido fosfórico :i· el 
••• :LJ J ·'0qt') ,•.11)-;-;t.icnv~w.1.ltdico de color amar í Ll o , 

"' ... e •:;:- .:: • 'J r- • iI ~~·l .:.011 1.. 1 "h..i.d,:¡ f ... sfotúngetico que 111- 

'. r J: 1 ... 1, gr ar.de s ..:.:Jr.t1dadt?s. La pr-e senc í a de cr-omo en 
~--'-1 • ...:.:..i int~rf..?ro1,1~1a, (O) 

? ur:.c.:l ·..! ·----- -- 

ob t e no r Jn_ .;.:1 •• c i é n 1mr- <J • 
J G rul co s , 

1._!,1ar 1 ,¿1•Je•~c.u+.e has te d.i ao Luc i ón , Dejar enfrtar, 
:.;·_ . ..u1·al 1 z a da , Ioiaogcn í sar , do Jar do cantar hasta 

~ . ; ...... •1 

to c'o po na s r '· ~·-~e lar, t .nus r rlut•.:1•1., , ou nut.o s , E • .itar :pro,yecciones, i>"r..; Lo 
cua l 1u!,c C.a.J..~' 1 ., • ·1v; 1:1.· ~ •Jl 111•. _,•1. Dei u· •n~'t'Jar '1 tubo. A¡::;roga!' 

C~1 ocar La o? 

Pesar e r, U'l..... ece ·"'_:rJ, ... >1 

y t ami z ada a :':31 ~- ~2C'. 



• 
PeM1· ; r _;= t..a.¡¡;s~.:i·.v de sodio (Na2W04.2H20) y disolverlo en 100 m1 de 
agua OS•Sit LnOt''>liz~d;,;_ • 

d) Sol uci 6r. :ic t :..u¿::3ta to do sodio al 5% 

Medir 2)G ;;:•. " ~ e- :i. .... u nítrico c oucerrtr ado y comp.Io t ar a 1000 ml con agua 
desminorn: ... tadn. 

b ) Soluc1ón "tlf'O 08 r1et-:1Te":1adato d3 sodio (10~ v/ml) 

Medir 10 ml ::)_,., -~-. so Iuc í ón ant er-z or- (1000 y V/ml) y completar a 1000 ml 
con ::i.~.:~:. . .:crnr::l.r·,4 . c í z e da. 

de sod~~ (1000~. V/r.tl) 

Pesar 04 .; "'J & de mt.?hva;1~dato de so<1io p. a., disolverlo en 100 m1 de agua 
de mm ne r a I i z a da. 

a) SoluciÓ"'l d1,¡ :nt..t.il/'du1r..,,c; 

III) Roacti •;0:; r:él:'t «»: •._ :; ... 

lic;~d ce ]J t:1J.. 
~n •· 40 - 60 \'do vanadio. La eE1tabi- . ( - .,. - - 

·' 

.. : 2 - 



ie ur.timonio y potasio (1000: Sb/ml) 
J 

C - 0.5 ­ 1 ­ 1.5 ­ 2 ­ 2.5 ­ 3 - 4 ­ 5 1 do antimo- 
' 

~: :a P~c~:~ co~ti~ne: 
ru o , 
L.., 1H:;f~.tl1lid<."i ,,._: l c cu smu os de 2 horas. 

• Colocar e n -::ub.:>..; de nr.'3n,,-o do 18 x 180 mm: 0 - 0.1 - 0.2 - O.) - 0.4 - 0.5 
C.6 ­ 0.8 ­ l ::il ¿e 1ol~ción tipo do antimonio, cor.iplotar a 5 ml con ácido 
el orilíclrico 6 ·; • ..:..ii:dir o. 2 n:l do so Luca ón de hipoclori to de sodio al 10%, de- 
.:;ar reposar 2 mi nut oa ·· '.. t!ec;o agregar o. 5 t1l de clorhidrato de hí.dr oxí.Laraí na 
al 2. 5~, t.:.pü!' .o::. tapa :'.8 p.Lá s t í c o y agitar durante 10 segundos. Dejar los 
tubos en =e~CGJ jur~~+e 2 minuton. Añadir 1.5 ml do solución do rodamina B al 
O. 05;1.. .i.¡?Of!9.r l n.I ·k: benceno, ac;i tar 30 segundos. Dejar separar las dos C!, 
pas. 

I) Pr oce d í macnvor 1Jedir de O. 5 a 2 m1 de solución a valorar de acuerdo con la 
cant i da d do arrt Lnon.í o ~~osonte. Co.l ocar-La on un tubo de ensayo de 18 :::x: 180 mm, 
co~r:etar o 5 o: con ácido clorhídrico 6 N. Agregar 0.5 ml do clorhidrato de 
hidroxilar~ina al 2.)% y 1.5 g de pirofosfato de sodio, tapar con tapa de plás- 
tico :i- aei tar ha s t a disolución. Dejar ol tubo en roposp durante 2 minutos. 

1 

Añadir l. 5 :r<!. do no l uc i ón de r odum í na B al 0.05~. Agregar , ml de boncono, a{Q_ 
tar }O se .,.,, :...1~~- De jar ncr1·.rar las dos capas. Oompar-ar con la e ocal,a patr6n la j 
~oloración ob-i:.0nida • 

Fun datne nt o e La z-odamí na B reacciona con el antimonio (V) en medio ácido para 
dar un compuesto rojo violáceo, soluble en benceno. (9) 

Po s ar o rr.cdL· cc n ~-..:cu::-..i ele raat er í.a l ¡:lástico 0.5 g do muestra aecada , moli- 
da y t am í z.adc ... walla 12:.J. colocarla en un tubo de ensayo pirex de 20 x 200 
lllffi, enraoado ü 20 r.il. Añadir 5 ml do 6cido clorhídrico concentrado (d.-1.19) y 
0.5 rul do ácido ní~rico co1centrado ld;l.42). Colocar el tubo en baño maría 
hirviente durar.~o 20 minu ~3, ~gitar 3 vacos a intervalos do 5 mir.utas. Reti- 
rarlo J du]ar unfriar. Com_:-~ar a 20 m1 con ácido clorhídrico 6 N, homogeni- 
z ar y dejar dccant.e.r dur ant e 12 horas. 

·-•·~1·.:· .. :;; le -~ ::-·~c~;~.:-3 rarr1 La deteroinación de antimonio 
~"7.,. 

Datorminación de antim~ 
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Ued1r 10 ~1 de 3oluci6n do hipoclorito de ~odio concentrado y l~evar a 100 ml 
con asua desrn1neralizada. Esta soluc16n debe rcnovaroe diariamente. 

h) :Solución de clorhidr<:ito de hidro.xilamina al 2. 5~ 

Pesar 2.5 g de clortidrato de hidroxila=ina y disolverla en 100 el de ácido 
clorhídrico i:. 

g) 301'..lci ór. de 5cido clorhíci.rico N 
~odir 86 ml de ácido clorhídrico concentrado (d­1.19) y completar a 1000 el 
c~n abua dcscineralizadn. 

~:odir 1 70 ~l do ácido clorhídrico concentrado ( cl=l.19) y complotar a 1000 ml 
con agua ¿esmincralizado. • 

f) Solución de ácido clorhídrico 2 N 

e) Solución de ácido clorhídrico 3 N 
!~cdir 250 ml do ácido clorhídrico concentrado ( d==l.19) y complotar a 1000 ml 
con agua ücsminernlizado. 

d) Solución de ácido clorhídrico 6 11 

!~odir 500 ttl do ácido clorhídrico concentrado ( d::l.19) y completar a 1000 ml 
con agua des~inernlizada. 

e) Sol~ción de rod3Llina B al 0.05% 
Pesar O. 5 g de r odaraí nc B, di sol verla en 900 ml do ác í dc clorhídrico 2 n. Com­ 
pl~tar a 1000 ml con el mismo ácido. 
Esta Golución debo ser conservada en la heladero. 

b) Solución tipo de :.artrato doble do antimonio y potasio ( 5 V Sb/ml) 
:.!cdir 5 ml de la solución anterior ( 1000 y Sb/ml), complet~r a 100 ml con áci­ 
do clornídrico 6 ~. Esta ~oluc16n debe sor preparada diariamente. 

Pesar 2.6ó9 g de tartrato doblo de antimonio y potasio (SbKC407H4.H20) p.a., 
secado a l05ºC, d.isolvorlo en 800 ml de ácido clorhídrico 3 N, completar a 
1000 ml con ol misco ácido. 

­ 14 ­ 



III) Reactivos para bie~to 
a) Soluci6n de nitrato de bismuto (1000 f Bi/ml) 

Pesar 2.321 g de nitrato de bismuto (BiN03.5B20) p.a., disolvorlo en 100 ml del 
ácido nítrico concontrado (d.1.42), completar a 1000 ml con agua dosmineralizai 
da. 

II) Preparaci6n de la escala patrón: 

I) Procedimiento: Transferir la aoluci6n l{mpi~ a una ampolla de dooantaci6n, 
añadir 5 ml de soluci6n de cianuro de sodio al 5~ y l ml de soluci6n de hidr§. 
xido de amonio. Agitar para homogonizar. Agregar l ml de eoluci6n de d.ietildi 
tiocarbamato de sodio al l~ y 5 ml do cloroformo. A&itar l minuto y dojar ae: 
parar las dos capas. Recoger la capa clorof6rmica en'un tubo de ensayo aoco. 
Comparar con la escala patr6n la ooloraci6n obtenida. 

F\.tndamento: El dietilditiocarbamato de ood.io reacciona con ol bisCJUto a pB 
10.0 ­ ll.O, para dar un compuesto amarillo soluble en cloroformo. Las inter­ 
ferencias producidas por el mercurio, paladio, platino, cobre y talio son el! 
minadas por el BBTegndo de cianuro en ose medio alcalino. (7) 

Determinaci6n do bismuto 

Peeaz o medir con cuchara de material plástico 0.5 g de muestra secada, moli­ 
da y tamizada a malla 120. Colocarla en un tubo de ensayo pirex de 20 x 200 
mm, agregar 1.5 g de bisulfato de potauio. Uezclar, tundir. Dejar enf'riar y 
añadir 2 ml de ácido nítrico 8 K, oalontar auavemonte basta ebullioi6n. Aña­ 
dir 8 ml do agua doominoralizada y llevar nuovamento a obullici6n. A~egar l 
8 de EI1l'A (sal s6d.ica dol ácido etilendiaminotetraacético). Dejar enfriar y ~ 
agregar solución de hidróxido de amonio hasta obtener pH 5.0 ­ 6.0. 
Dejar decantar o filtrar. 

Ataque do la muestra para la determinaci6n de bismuto 
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Medir 520 ml do ácido nítrico concóntrado (d.1.42) y complotar a 1000 ol con 
agua desminornlizada. 

e) Solución do 6cido nítrico 8 U 

Posar l g do d.iotild.itiocarbamato y diaolvorlo en 100 ml do agua desminera­ 
lizada. 

d) Solución de diotilditiocarbamato do sodio al l~ 

Posar 5 g de cianuro do sodio, diaolvorlo on 100 ml do agua dosminoralizada. 

e) Solución de cianuro do sodio al 5! 
Modir l ml do la aolución anterior (lOOOj Bi/ml), completar a 100 ml con 
solución de ácido nítrico al l~. 

b) Solución ti o do nitrato do bismuto 10 Bi ml) 

- 16 - 



Luego, do acuerdo con los resultadon obtenidos ao procodo a ofoctuar 
los cálculos como so indica en el ojomplo siguionte: 

Para efectuar la determinación do ambos errores se debe proceder de 
la siguiente canora: oo toma una muestra y se la analiza vointiuna voz, comen­ 
zando on todos loa casos desdo la fusi6n de las mismas. 

Se denomina error absoluto de una medida, a la diferencia oxiotcnte 
ontro lo cantidad roal do un constituyente y la que ae encuentra en una dotor­ 
minaci6n. En cambio el error relativo tiono un valor comparativo y os la rela­ 
ción existcnto entro el error absoluto y la media aritm6i1oa encontrad.a on una 
serie do dotorminacionos; so expresa genoralmento por ciento. 

Como on este tipo de trabajo se trata de detorminar anomalías de va­ 
lores, os necoaario oetablocor periódicoconto ol error relativo para no confun• 
dir n 6ztae en rcsu tados no real~a. 

En loe mátodos analí~icos usados para la doterminación de trazas de 
elomentos, para estudios do prospección ccoquimica, so coetonton una sorio de 
erroroa que deben tonorcc en cuen.a en la exprosión de los resultados. 

Estos errores según su origon puodon sor sictemáticos, de aprociaci6n 
y casuales. Los primeros do ellos o sea los errores sistemáticos, son sieopre 
prácticamente ieualos y del mismo signo, son orroros provonientos de una imper­ 
focci6n on el método que _orlo gnneral están especificados, por lo tanto debe­ 
mos con0cerlos, pero dosc~rtarlos Je nuectro trabajo. 

En cambio debemos tenor en c~enta loa errores do apreciaci6n y casua­ 
les; loa primeros so producün en la determinación de colores con respecto a un 
testigo con el o~joto do establecer la diferencia de densidad óptica ontre am­ 
bos. Cuando esta determinación se ofectúa con aparatos como loe espoctrofot6me­ 
tros, esto error es lel orden della 2~, pero cuando la aprociaci6n es visual 
ol ojo del opcrndor d.aC.a nu eennibilidad, excopcionalmonto puedo llegar al 5'/>. 
Como este orror también se produco en la pesada de la muestra y en la modici6n 
do los reactivos, se puede considerar imposible llegar a esta magnitud. 

Por último se sumarían los errores casuales, como la contaminación da 
la muestra, anaancio y fatiga V1Sual, etc; de manera quo podemos considerar 
estos dos últimos tipos de errores como normales, cuando obtengamos un orror r,!. 
lativo del 10 al 20%. 

EMPLEADOS EN COLORIMETRIA VISUAL 

DETERJ.:INACION DEL ERROR ABSOLUTO Y RELATIVO EN LOS DrODOS Alf.ALITICOS 

Acotaciones Complomontarias 



ca. 
(x­x•)2: Cuadrado do los desvíos. 
f.(x­x•)2i Producto do la :t'rocuoncia por ol cuadrado de los desvíos. 
ni Número de muostraa. So utilizan ­ 1 cuando las dotorminacion~s efectua­ 

das son menos de 100. 

Ea: Error absoluto. - Er: Error relativo. 
x: Rosultados do los análisis efectuados sobro la misma muoetra oxprosados 

on p.p.m. (partes por mill6n). 
fi Frecuencia. N(unoro do vocos que so repite un mismo valor. 
f.x: Producto de los valoras hallados por la :f"rocuencia. 
x': Modia aritmótica. Se obtiene dividiendo la suma dol producto de cada va~ 

lor por su fl.oecuencia y la suma do las f'recuencias. 
x­x':Desvío. Es la diferencia entre los valoros hallados y la media a~tm~ti­ 

a + 0.18 J : 18 '/, 4.47 25 
Ea =-"" x' Er 

Error relativo 

Ea=V~­f~~(x~­­­x~·>~2­ 
n ­ l· 

Error absoluto 

X t .x.f x' X - .X1 (x­x•)2 f (x ­ :x:1 )2 

15 l 15 25 ­ 10 100 100 
20 3 60 25 - 5 25 75 
25 14 350 25 o o o 
30 l 30 25 5 25 25 
35 2 70 25 10 100 200 

i'21 ~525 ~ 400 

---·--------~---------~- .1.U - 
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