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ATAQUE DE LA LIUESTRA PARA LA DETERMINACICN DR NIQUEL Y COBALTO
Pesar o medir con cuchara de material pléstico 0.1 g de musstras secada, moli-
da y tamizada a malla 120. Coclocarlia en un tubo de ensayoc pirex de 18 x 130
mm, agregar 0.5 g de bisulfato de potasio. Mezelar, fundir durante 5 pinutos.
Evitar proyecciones, parz lo cual debe calentarse suavemanie al prinsiric. De=
K, ealentar suave=
1

jar enfriar el tubo. Agregar 3 ml de 4cidec clorhidrice C.3 K
mente hasta disocluecidn. Dejar enfriar K completar a 1C ml zon ag
zada. Homogenizar, dejar decantar hasta obtener una sslunicn limpida.
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Determinacidn de niguel

Fundamento: La alfa furildiocxima reacciona con el niquel (II) a pH 3.0 = 10.0

para dar un compuesto de color amarillo, soluble en bencenc. Las interferven—~
cias prcducidas por el cobalto, hierro y cobre tienen efecte cuands estos ele-
mentos se encuentran presentes en una elevada proporcidn con respecto al ni-

quel.(3)

Procedimiento: Medir de 0.5 a 2 ml de solucidn a valorar de acuerdo con la can=-

tidad de niquel presente. Colocarla en un tubo de ensayo de 18 z 180 mm, com=
pletar a 2 ml cen 3cide clorhidrico 0.3 N, fLegreszar 4 ml de buffer para nicusl,
Afiadir 1 ml de solucibén de alfa furildioxima en benceno, tapar el tubo con ta=
pa de plastico, agitar durante 3 minutos. Dejar szeparar las dos cupag. Ssperar
15 minutos. Comparar con la escala patrdn la coloracién obtenida,

Preparacién de la escala patrdn:

Colocar en tubog de ensayo de 18 x 180 mm: 0 = 0.1 = 0.2 = 0.3 = 0.4 =~ 0.5 =
0.6 ml de solucidn tipo de niquel, completar a 2 ml con &cido clerhidrice 0.3
N. Agregar 4 ml de buffer para niquel. ARfadir 1 ml de solucidn de alfa furile
dioxima en benceno, tapar los tubos con tapa de pléstico, agitar durants 3 mi-~
nuatos. Dejar separar las dos capas. Esperar 15 minutos.

Nota: La e@scala contiens: O = 0,5 = 1 =~ 1.5 = 2 = 2,5 = 3% de niquel. La esta-
bilidad de la misma es de 4 horas. L

Reactivos para niquel

Preparacidn de la solucibn buffer:

2 = : b
Disolver 100 g de citrato ds amonio |{NH4)2H65H50?‘ en aproximadatente 500 ml
de agua desmineralizada. Agregar 125 1 de hidréxido de amonio {de C.80), come=

pletar a 1000 ml con agua desmineralizad.. Hum:genizar.
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Pesar 0.405 g de cloruro de niquel (NiCle. 6 Ho0) p.a., disolverlo en &cido
clorhidrico 0.3 N, completar a 1000 ml. Conservar en frasco de polietilenoc.

T~

Solucidn de cloruro de niquel (100 Ni/ml)

A

Medir 10 ml do la soluciéﬁ.aﬁfaricé, ooﬁﬁietar a 100 ml con &cido clorhidri-
co 0.3 N,

Solucién tipo de cloruro de nigquel (5v Ni/ml)

Madir 5 ml de la solucién anterior (100&/N1/m1), completar a 100 ml con fci-
do clorhidrico 0,3 N. Esta solucién dobe ser proparada en el momento de su

empleo.
Solucién de alfa furildioxima al 0,1%

Pegsar 0.1 g de alfa furildioxima, disolverla en 10 ml de alcohol etilico ab-
soluto. Completar a 100 ml con bencenoc.

Solucién de dcido clorhidrico 0.3 N

Medir 25 ml de &cido clorhfdrico concentrado (d=1.19) y completar a 1000 ml
con agua desmineraligada,
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I)

1T)

III)
a)

Determinacion de cobalto

Pundamento: La tri-n—-vutilamina on medio dcido reacciona cen el cobalto para
dar un complejo de color azul, soluble en alcohol iscamflico. (5)

Procedimiento:

ledir de 1 a 2 ml de solucidn a valorar de acucrdo con la cantidad de cobalto
presente. Colocarla en un tubo de cnsayo de 18 x 180 mm, completar a 2 ml con
dcido clorhidrico 0.3 N. Agregar 5 ml de buffer para cobalto. ARadir 0.5 ml

de una solucién al 10% de tri-n-butilamina en alcohol isoamilico, tapar el tu~
bo con tapa de plé&stico, agitar durante 3 minutos, Dejar separar las dos capas.
Comparar con la escala patrén la coloracién obtenida.

Preparacidén de la cscala patron:

Colocar en tubos de cnsayo do 18 x 180 mm: O = 041 = 0.2 = 0,3 = 0,4 =~ 0,5 =
0.6 ml de solucidn tipo de cobalto, Cempletar a 2 ml con 4cido clorhidrico
0.3 N. Agregar 5 ul de buffer para cobalto. Afiadir 0.5 ml do una solucién al
10% de tri=n-butilemina cn alcohol iscamilico, tapar los tubos con tapa de
plastico, agitar dureni: Airutes. g jar separar las dos capas.

Nota: La escala rasrdn cuuiicne: O - GeH - L= 1l¢5 = 2 = 2.5 = 3( de cobalto. %

Reactivos para cobalto

Preparacidén de la seclucidn buffer

Solucidn A: disolver 250 g de acetato de sodio (NaCH3COO.3H20) ¥y 62.5 g de tio~-
sulfato de sodio (Na28203.5H20) en aproximadamente 500 ml de agua desminorali-
zada, agregar 5 ml de &cido acédtico y completar a 1000 ml con agua desminerali-

zada.

Solucién B: disolver 75 g de sulfoeianuro de potagio en aproximadamento 300 ml
de agua desmineralizads. Completar a 500 ml,

Solueibn C: disolver 100 g de fluoruroc de amonio en aproximadamente 300 ml des
agua desmineralizada., Completar a 500 ml.

Soluciéﬁ buffer: mezclar las 3 soluciones en la siguiente proporcidn: solucion
A 60 ml, solucién B 20 ml y solucién C 20 ml.

Esta solucién debe prepararse diariamente.




d)

°)

o) Solucién de clorurc de cobalto (100y Co/ml)
‘1~r

Pesar 40.4 mg de cloruro de cobalto LCoClz.bBQO) pead., disolverlo en &cido
clorhidrico 0.3 I, completar a 100 ml. Conservar en Irasco de polietileno.

Solucién tipo de cloruro de cobalto (55100/ml)

ledir 5 ml de la solucién de cloruro de cobalto (100 Co/ml), completar a
100 ml con Acido clorhidrico 0.3 N. Esta solucidén debe ser preparada cn el

momento de su empleo.

Solucidn do

tri-n-butilamina al 10%

ladir 10 ml
completar a

Solucion de

do tri-n-butilamina, colocarla en un matraz aforado de 100 ml,
volumen con alcohol isoamilico.

feido clornfidrico 0.3 N

Medizr 25 ml

con agua des

de 4cido clorhidrico concontrado (d=1.19) y completar a 1000 ml |

mineralizada.

1




I)

Ataque &e la muestra para la determinacién de mercurio

g
— e

Pesar o medir con cuchara de material plastico 0.5 g de muestra, secada al ai=
re, molida y tamizada a malla 120. Colocarla on un tubo de ensayo pirex de 18x
180 mm, agregar 1 ml de &cido clorhidrico concentrado y 1 ml de Acido niftrico
concentrado. Llevar a bafic maria frio, calentar hasta ebullicidn. Kantener la
nisma 15 minutos y agitar los tubos a intervalos de 1 minuto. Retirar los tubos
y dejar enfriar. Agregar 18 ml de agua desmineralizada. Homogenizar y dejar de=—
cantar.

llota: La muestra no deba ca.ontarse a mayor temperatura de 30°C, durante el se-—
cado,

Doterminacifin de mercurio

Funidamento: La ditizona reacciona con el mercurio (II) a pH 4.0 - 5.0 para dar
un compucusto amarillo-anaranjado, soluble on tetracloruro de carbono, Las inter
ferencias producidas por el paladioy, platinoe, oro y plata son eliminadas por el

agregado de 1 ml de solucién de ioduro de potasio. Es necesario proceder de igua

manera con la ecscala patrén. Si la coloracidon adquiere tinte rojizo es necesario

aumentar la cantidad de EDTA. (6)

Procedimiento: ledir de 0.5 a 5 ml de solucidn a valorar de acuerdo con la can=—

l
|
|
tidad de mercurio presente. Colocarla en un tubo de ensayo de 18 x 180 mm, agre-

gar los siguientes reactivos de acuerdo con la alicuota tomada.

Agitar el tubo después del agregado de cada reactivo.

|

Alicuota Buffer EDTA Clorh.de hidroxi=- :
lamina lizada
5 ml 2.5 ml 4.0 ml 0.5 ml 5 0 ml
2 " l.D " 2.0 " 0°2 11} O "
i « G5 M 1.0 G2 M 1.0 ¢

0.5 £ 0.5 " 0‘5 " 0‘1 n 165 it

Agua desminera-

|

.i

Apregar en todos lescasos 2 ml de solucidn de ditizona al 0,001%.en tetracloru~ |

to de carbono. Tapar el tubo con tapa de pléstico. Agitar durante 1 minuto., Com-
parar con la escala patrdédn la coloracidn obtenida.

|
|




II)

c)

Preparacibén de l: escela patrdn:

0.6 - 0.7 ml de solucién tipo de mercurio, agregar 5 ml de solucién (1+1) de
dcido clorhfdrico y ficido nitrico N. Agregar sucesivamente y agitando despuéds
de cada apg#ezudo, 2.5.ml de buffer para mercurio, 4 ml de EDTA, 0.5 ml de so-
lucifin de clorhidrato de hidrozilamina y 2 ml de solucién de ditizona al

0.001%. Tapar los tubos con tapa de pldastico. Agitar durante 1 minuto.

-

Nota: La espals contienc: O = 1 = 2 = 3 = 4'- 5 =6 = T\(de mercurio.
La esfabilidad de la masma es de 2 horas, al abrigo de la luz.

#
—

Reactivos para mercur.ic

Prepsracién de la sokucibdn buffer:

el
-

Pesar 560 g de acevato de sodio {NaCHjCOO.3H20), disolverlo en 200 ml de agua
desmineralizada. Agregar 240 ml de &cido acévico glacial (d=1.05) y completar
a 1000 ml con agua desmineralizada. Purificar pasando el contenido del matraz
a un embudo de =zeparacidn, agregar 50 ml de solucidén de ditizona sn tetraclo= |
ruro de carbono al 0.01%, agitar enérgicamente durante 1 minuto. Dejar scpa-— ;
rar las faczes, extraer la fase orgdnica. Repetir una o dos veces esta opera- t
cibn, segin ssa necesario. Continuar purificando con solucidn de ditizona al
0.001% hasia que la capa inferior cloroférmica adguiera coloracién verde. Por
ultimo, agregar 50 ml de¢ cloroformo, agitar enérgicamente durante 1 minuto.
De jar separar ambas fages, extraer ol cloroformo. Repetir esta operacién has-
ta gque el cloroformo se extraiga incoloro.

Solucién de cloruro de mercurio (1000y Hg/ml)
!

Pesar 0.135 g de cleruro de mercurio p.a., disolverlo en &cido sulfirico N
Yy completar a 100 ml. Conservar en frasco de polietileno.
En estas cendiciosnes la solucibn es estatle durante 3 meses.

Sclucidn tipo de clogump de mercurio (lG\ng/mlz

Medir 1 ml dz la solucién anterior, coumpletar a 100 ml con &cido sulfiurico N.




Pesar 0.05 g de ditizona, disolverla en 500 ml de tetracloruro
colocarla o¢n frasco color caramolo, Mantener a baja temperatura. -
En estas condiciones la solucién es estable durante 4 dias. ;

e) Solucidn de ditizona en tetracloruro de carbono al 0.001%

|
Hedir 50 ml de la solucidn anterior, completar a 500 ml con tetracloruroc de L
' |

carbono.
Esta soluecidn debe prepararse en ¢l momento de su empleo.

f) Solucidn de EDTA al 5% | ltl

Pesar 50 g de EDTA (sal disédica del &cido etilendiaminotetracético) y disol=- fi
verla en 1000 ml de agua desmineralizada. jl

g) Solucién de clorhidrato de hidroxilamina al 10% |

Pegsar 100 g de clorhidrato de hidroxilamina y disolwerla en 1000 ml de agua
dosmineraligzada,

h) Solucidén de ioduro de potasio al 5%

Pesar 5 g de ioduro de potasio y disolverlo en 100 ml de agua desmineralizada,

i) Solucién de &cido clorhidrico N

Medir 86 ml de &cido clorhidrico concentrado (d=l1.19) y completar a 1000 ml
con agua desmineralizada.

j) Solucién de &cido nitrico N

Medir 62.5 ml de &cido nitrico concentrado (d=1.42) y completar a 1000 ml con [3~'
agua desmineralizada. i

k) Solucidén de &cido sulftirico N

Medir 28 ml de &cido sulfirico concentrado (d=1.84) y completar a 1000 ml con
agua desmineralizada.
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Bgustivags pava 31D

Zelugian da BLTA 2l &b sa dgadd alqrh£d11c0'2 N

e

12 BLI. (sal discuaiza del seidsc etilondiaminotetracétice) cu
§30 ml &2 agaa dssmigevaiizsda, conpletar a 1000 ml con &cido clorhidrice

Slvrron de Bregmenats v pakabls (iUQO;,Cr/ml)

.“—.
Pesar 0.205 g de ovicrowaic de potaslo p.a., disolwerlo en 80 ml de arma jus
minsralizada, ccmpletar 3 100 mi.

i ~ i

Solucidn d¢ Ticrorsto de potazio (LQOljcrfml)

k| .
Hedir 10 ml de L2 soluw Sa antevise, completar a 100 ml con agua desminera-
14i2ada. ‘

Salucidn tigd w. bisvonats ih»;;tasid_{5v Cr/ml}

edir § ml d2 L4 sclucidn amterior (1ooi Cr/ml), cémplctar a 100 ml con &-

.

Jua dosmineralizadas

Seluey s sliopdlica Jde dagfsuilcarbacida al 0. 2%

Zesas oz g a2 difenilcarbacida, disolverlo en 90 ml de alcohol etilicoy
agregar 1 g de anhidrido ft3) co para estabilizar la solucibn y completar
a +CU mi conr alcohel etilico abscluto. Esta solucidn es estable 1 dia.

splucidn dlcondirea de Zewolritalefna al O.lﬁ
Disolvor G.l1 ¢ de fewolftaleina en 100 ml de alcohol etilicos

Soluvion de acide elornidrice N

Medir 35 mi uc dcaze e¢lorhideice concentrado (d-l.19) y completar a 14,00
ml cor agaa desmdn=ralisada,




1I)

dibEnns 4y z .J.G..:'!.Ic\ e Lz deternaiag 'Lf)rl Uw ¥

Pesar o m22ir Co& cucus=va 2o peterial plasiacd 0,1 g d¢ musstipa gecada, molida
y tamizada a mall. 120,

UColocaria ex un “obs de zzsayo pirex 42 18 x 180 mm, agrzgar 0.5 g de bisulfa-
to de potasig. liizelar, fundir durarrs 5 minutos. Eyvitar oroyecciones, para Lo
cudl debe calentarse suavaaratz sl princinie. Dejar enfriar el tube. Agrogar

iml da acide

cemplevar a 10 ml con zguua iwesniaeralizada. Jomogenizar, dejar decantar hasta

L
J

oo 4 WL caccnbar suavemente hasta diseolucidn. Dejar enfriar,

obtensr dra solucidn LIimpiga,

UDatervinacidn el vanadio

Mundacer -3 31 vaogae o rogociona en melis Ssido con el dcido fosférico 7 el
sfojunesticovanidico de color amarillo.

Bl wolibdeno Lormit ~ni compucsto oolorsads con el 4dcido fosfotingstico que in-

terfiere cuando -c -.ov:.tri cn grandss cactidades. La presencia de cromo en

apreciatles cantii.ilzz producy inderferencia. (8)

bungagbatn L sudiy oun . dur daudal fe

Procedimientos: li=air= de 2.5 a 2 ml de solueidn a valeorar de acuerdo con la can-

tidad de vanadis presenie. Colocarla em un tublo de ensayo de 18 x 180 mm, afia-
dir 1 ml de f:id~ nftrise -on-entrade (d=1.42) y hervir durante 10 segundos.
Agreger 0.3 @l 4o 4uidn fraférico concontrado (d=1.70) y 2 ml de solucién de
tungstato &= sudio ai 5%, Cempletar a 10 ml con agva desmineralizada, tapar el
tuba ¢on tapa de sifstics v gritar. Coloear el tube en batio maria hirviente du-
rante 10 minutes. siotivar 2l tubo, dejar enfriar, Comparar con la escala patroén
la coloracidn cbtenida.

Preparacion de la socala Jatrdn:

Colocar en tubos de srneayo de 18 x 180 mm: 0 = 0,2 = 0.5 =~ « 4 ~ 5 1l de
solucitn tipo de varadio, «radir 1 ml de dcide nitrico concontLado {dal e ¥
hervir dwrante 10 segundes, Agregar 0.3 ml de Acido fosférico concentrado
(8=1.70) ¥ 2 ml de solucidn de tunsstvato de sodis al 5%: Completar a 10 ml con
gaug desmiperidiza sz, tupar lig tubos con taps de pidstico y agitar. Colosig

los #ubos sp Lans Jurlz gervagtite Jdurapnie 10 minubtes. Reltirar los tubos 3 de=

1GT enirlar,




b)

d)

La esgela cotine: oot G =2 = & = 10 w 20 - 40 = 60\;&9 vanadio. La estabi=-
ldged Ga 1o meen e 8. 20 und Semani.

Solucidn de metavanaduto de sodio (1C00y, V/ml)

J
Pesar 0,232 g de met~vanadato de sodio p.a., disolverlo en 100 ml de agua
desminerzlizada.

Solucidn tipo de metaveaadato de sodio (10y V/ml)
¢

Medir 10 ml de la solucidn anterior (1000¥;V/m1) y completar a 1000 ml
izada. b

CONn 3ME deSmLIn-23 4]

Solueidn ge dz2ide nitrice 4 N

Medir 250 wu. s 4cido nitricoe coucentrado y completar a 1000 ml con agua

LA

desmineralizada.

Solucidn d¢ tunsstato da seodic al 5%

Pesar 5 g ie tungstatc de sodio (Ha2W04.2H20) ¥ disolverlo en 100 ml de
agua desmineralizada.
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tague dg 14 muestra para la determinacidn de antimonio

¥
Posar o medir cor cucharu de material pléstico 0.5 g de muestra secada, moli~- §
da y tamizada o malla 12U. goleccarla en un tubo de ensayo pirex de 20 x 200 4
mm, enrasado & 20 ml. Afiadir 5 ml de dcido clorhidrico concentrado (d=1.19) y
0.5 ml de Acido nitrico concentrado (d=1.42). Colocar ¢l tubo en bafio maria i
hirviente durante 20 minusus, agitar 3 veces a intervalos de 5 mirutos. Reti=-
rarlo y dejar enfriar. Completar a 20 ml con &cido clorhidrico 6 N, homogeni-
zar y dejar decantar durante 12 horas.

Doterminacidn de antimonio

Fundamento: La rodamina B reacciona con el antimonio (V) en medio &cido para
dar un compuesto rojo violéceo, soluble en benceno. (9)

I) Procedimienio: Medir de 0.5 a 2 ml de solucidén a valorar de acucrdo con la
cantidad de antimonio uresente. Colocarla on un tubo de ensayo de 18 x 180 mm,
completar 8 5 ml con dcido clorhidrico 6 N. Agregar 0.5 ml de clorhidrato de
hidroxilamina al 2,5% y 1.5 g de pirofosfato de sodio, tapar con tapa de plés—
tico y agitar hasta disoclucidn. Dejar el tubo en reposp durante 2 minutos.
Afiadir 1.5 ml de solucién de rodamina B al 0,05%. Agregar Y ml de benceno, agi
tar 30 asertndos, Dejar separar las dos capas. Comparar con la escala patrén la

coloracidén obtenida.

1) Preparacién de la ¢scala patrén:

Colocar en zubos de ensayo de 18 x 180 mm: O = 0ul = 0.2 = 0.3 = 0.4 = 0.5 -
0.6 — 0.8 =1 ml de solucidn tipo de antimonio, completar a 5 ml con &cido
clorhidrico 6 . Afiadir 0.2 ml de solucibn de hipoclorito de sodio al 10%, de-
jar reposar 2 minutos v luego agregar 0.5 ml de clorhidrato de hidroxilamina
al 2.5%, tapay son tapa de plastico y agitar durante 10 segundos. Dejar los
tubos en rercss durante 2 minutos. Afladir 1.5 ml de solucidn de rodamina B al
0.05%. Lgregar 1 ml de benceno, agitar 30 sogundcs. Dejar separar las dos ca |
pas.

Nota: La escala conticne: C = 0.5 = 1 =165 =2 = 2,5 -3 -4 - 5 de antimo-
IILG s 4
Ly sptatilidad de la misma es de 2 horas,

ITI) Reactivos para unbimonio

a) Solucibn ds tariraio coble de antimonio y potasio (1000 Sb/ml)




b)

d)

- 34 =

Pesar 2.669 g de tartrato doble de antimonio y potasio (ShKC407H4.H20) Deley
secado a 105°C, disolverlo en 800 ml de &cido clorhfdrico 3 N, completar a
1000 ml con gl mismo &cido.

Solucibn tipo de tartrato doble de antimonio y potasio (5[,Sb/ml)
— 3

Medir 5 ml de la solucidn anterior (1000>(Sb/ml), completar a 100 ml con &ci-
do clornidrico 6 N. Esta solucién debe ser preparada diariamente.

Solucioén de rodamina B al 0.05%

Pesar 0.5 g de rodamina B, disolverla en 900 ml de¢ &cido clorhidrico 2 N. Com=
pletar a 1000 ml con el mismo acido.
Esta solucidn debe ser conservada en la heladera.

Solucidén de dcido clorhidrico 6 N

Medir 500 ml de dcido clorhidrico concentrado (d=1.19) y completar a 1000 ml
con agua desmineralizada.

Solucidn de Acido clorhidrico 3 N

liedir 250 ml de &cido clorhidrico concentrado (d=1.19) y completar a 1000 ml
con agua desmineraligzada.

Solucidn de 4cido clorhidrico 2 N

Medir 170 ml de &cido clorhidrico concentrado (d=1.19) y completar a 1000 ml
con agua desmineralizada.

30lucidn de Acido clorhidrico N

Ledir 86 ml de &cido clorhidrico concentrado (d=1.19) y completar a 1000 ml
con agua desmineralizada.

Solucidén de clorhidrato de hidroxilamina al 2.5%

Pesar 2.5 g de clorhidrato de hidroxilamina y disolverla en 100 ml de &cido
clorhidrico N.

Solucibh de hipoclorito de sodio al 10%

lledir 10 ml de solucidn de hipoclorito de sodio concentrado y llevar a 100 ml
con agua desmineralizada. Esta solucién debe rencvarse diariamente.
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Ataque do la muestra para la determinacién de bismuto

Pesar o medir con cuchara de material plédstico 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 potasio. Mezclar, fundir. Dejar enfriar y
afiadir 2 ml de &cido nitrico 8 M, calentar suavemente hasta ebullicidn. Afa-~
dir 8 ml de agua desmineralizada y llevar nuovamente a ebullicién. Agregar 1
g de EDTA (sal sédica del Acido etilendiaminotetraacético). Dejar enfriar y
agregar solucidén de hidréxido de amonio hasta obtener pH 5.0 = 6.0.

De jar decantar o filtrar.

Determinacién de bismuto

Fundamento: El dietilditiocarbamato de sodio reacciona con ol bismuto a pH
10,0 = 11.0, para dar un compuesto amarillo soluble en cloroformo. Las inter-
ferencias producidas por el mercurio, paladio, platino, cobre y talio son eli
minadas por el agregado de cianuro en ese medio alcalino. (7)

Procedimiento: Transferir la solucién limpida a una ampolla de docantacibn,
afiadir 5 ml de solucién de cianuro de sodio al 5% y 1 ml de solucibn de hidré
xido de amonio, Agitar para homogenizar. Agrogar 1 ml de solucibén de dietildi
tiocarbamato de sodio al 1% ¥ 5 ml de cloroformo. Agitar 1 minuto y dojar se=
parar las dos capas. Recoger la capa cloroférmica en'un tubo de ensayo secO.
Comparar con la escala patrdén la coloracién obtenida.

Preparacién de la escala patrén:

Colocar en anpollas.de.de;antacién: 0O=1=2=4=6-8ml de solucidn tipo

de biamutb, afiadir 8 ml de agua y 1 g de EDTA. Agregar gotas de solucibén de hi
drbxido do amonio hasta obtener pH 5.0 = 6.0, Afiadir 5 ml de solucidén de cianu

ro de sodio al 5% y 1 ml de solucién do hidréxido de amonio. Agitar para homo=
genizar, Agregar 1 ml de solucidén de dietilditiocarbamato de sodio al 1% y 5 m
de cloroformo. Agitar 1 minuto y dejar separar las dos capas. Recoger la capa
cloroférmica on tubos do ensayo secos.

Nota: La e¢scala contiene; O — 10 = 20 = 40 = 60 - BOk/ds bismuto.
La estabilidad de la misma os de 4 horas, Y

Beactivos para bismuto
Solucién de nitrato de bismuto (1000 {/Bi/ml)
: [4)
Pesar 2,321 g de nitrato de bismuto (BiN03.5H30) p.a., disolverlo en 100 ml de

dcido nitrico concontrado (d=1.42), completar a 1000 ml con agua dosmineralizad |

da,




b) Solucién tipo de nitrato de bismuto (10 Bi/ml)
0

Medir 1 ml de la solucién anterior (10005=Bi/m1), completar a 100 ml con
solucibn de &cido nitrico al 10%.

¢) Solucidén de cianuro de sodio al 5%

Pesar 5 g de cianuro de sodio, disolverlo en 100 ml de agua desmineralizada.

d) Solucién de dietilditiocarbamato de sodio al 1%

. Pesar 1 g do dietilditiocarbamato y disolverlo en 100 ml de agua desminera-
lizada.

e) Solucidén de 4cido nitrico 8 X

Modir 520 ml de 4cido nitrico concéntrado (d=1.42) y complotar a 1000 nl con
agua desminseralizada.
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Acotacioncs Complemontarias

DETERNINACION DEL ERROR ABSOLUTO Y RELATIVO EN LOS METODOS ANALITICOS

EMPLEADOS EN COLORIMETRIA VISUAL

En los métodos analfiticos usados para la determinacidn de trazas de
elementos, para estudios de prospcceidn geoquimica, sce cormenten una serie de
erroros que deben tenersc en cuen.a cn la exprosidn de los resultados.

Estos errores segin su origon pueden ser sisteméticos, de apreciacién
¥ casuales. Los primeros de ellos o sea los errores sistemfticos, son sienpre
précticamente iguales y del wismo signo, son errores provenientes de una impers
feccidén en el método que por lo goneral estén especificados, por lo tanto debe=
mos conocerlos, pero descurtarlos de nucstro trabajo.

En cambioc debemos tener en cuenta los errores de apreciacién y casua=
los; los primeros se producen en la detcrminacién de colores con respecto a un
testigo con el objeto de establecer la diferencia de densidad 6ptica entre am=—
bos. Cuando esta determinacidn se eofectlia con aparatos come los espectrofotdme—
tros, este error es del orden del 1 a 2%, pero cuando la apreciacién es visual
6l ojo del operador dada su sensibilidad, excepcionalmente puede llegar al 5%.
Como este error también se produce en la pesada de la muestra y en la medicidn
de los reactivos, se puede considerar imposible llegar a esta magnitud.

Por dltimo se sumarian los errores casuales, como la contaminacién de
la muestra, cansancio y fatiga visual, etcj de manera que podemos considerar
estos dos Ultimos tipos de errores como normales, cuando obtengamos un error re
lativo del 10 al 20%. '

Como on este tipo de trabajo se trata de detorminar anomalias de va-
lores, as necesario establecer periddicamente el error relativo para no confuns
dir a éstas con resultados no realcs.

Se denomina corror abgoluto de una medida, a la diferencia exisionte
ontre la cantidad real de un constituycnte y la que se encuentra ecn una detor-
minacidn. En cambio el error relativo tiene un valor comparativo y es la rela-—
cidn existento entre ¢l error absoluto y la media aritméjica encontrada on una
gerie de detorminaciones; so expresa generalmente por ciento.

Para efectuar la determinacién de ambos errores se debec proceder de
la siguicnte manora: se toma una muestra y se la analiza veintiuna vez, comen—
zando en todos los casos desde la fusibén de las mismas,.

Luego, do acuerdo con los resultados obtenidos se procede a afectuar
los cdlculos come se indica en el ejemplo siguicnte:




£ x.f x? X -x' (x - x')2 f(x ~x!)

be
15 3 15 25 = 10 100 100
20 3 60 25 - 5 25 ()
25 14 350 25 0 ¢} 0
30 1 30 25 5 25 25
35 2 T0 25 10 100 200
£21 £525 % 400
Error absoluto
Ba-|f22 (x=x) _|[400 _\[20 _ + 449
n=-1- 20 =
Error relativo )
Er = Ea = 4—'& = + . 18
= 55 + 0 18 ; %
EE: Error absoluto.
Er: Error relativo.
Xx: Rosultados de los anflisis efectuados sobre la misma muestra sxpresados
en p.p.m. (partes por millén).
it Frecuencia, Nimero de veces que se repite un mismo valor.

?.x: Producto de los wvalores hallados por la frecuencia.

xts

Media aritmética. Se obtiene dividiendo la suma del producto de cada va-
lor por su frecuencia y la suma do las frecuencias.

x~x':Desvio., Es la difercncia entre los valorcs hallados y la media aritméti-

Ca,

(x=x*)2: Cuadrado de los desvios.
f.(xdx')za Producto de la frecuencia por el cuadrado de los desvios.

n:

Namero de mucestras. Se utiliza n = 1 cuasndo las doterminacionss efeclua=
das son menos de 100,
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