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Laboratorio.- Esteban Arias O\

TECNICAS EN FOTOCOLORIMETRIA,EN APARATO CRUDO CAAMANO.-

Determinacidn de Molibdeno.-

-Este es un procedimiento simplificado,el cudl ha sido usado
con mucho €xito en nuestro Laboratorio de Qufmica. La usual extras-
cidén del molibdeno con un solvente orgdnico se omite. La muestra -
se disuelve en £{cido percldrico,la solucidn se trata con tiocianato-
de sodio y con cloruro estannoso. Después de la dilucidn apropiada-
en frasco volumétrico,se lee en el colorfmetro y la concentracidn de
molibdeno se busca sn la curva de calibracidn.-

Soluciones Requeridas:

l.-Acido percldrico al 60%.-

2.-Mszcla de £cido sulfdrico y dcido clorhidrico.-
3.-Sulfocianuro de sodio al 5%7.-

4,-Cloruro estannoso.-

5.=Acido sulfdrico 1:6,-

6.-Filtro verde 530 mu.-

Anflisis:

-Pesar 0,1 g de la mestra seca y finamente pulverizada en erlen-
meyer de 250 ml de capacidad. Agregar 10 ml de dcido perclérico al -
60%,y,calontar hasta que la muestra se haya disuelto. Llevar a eballj
¢ién hasta que los humos densos lleguen hasta el cuello del frasco.

-Enfriar y agregar 30 ml de la mezcla SO4H2:ClH. Bnfriar a la -
temperatura ambiente y agregar con una bureta 10 ml de sohucibdn de -
SCNNa al 5%. Mezclar cuidadosamente.-

-Agregar con una bureta 8 ml de Cl2Sn y sacudir durante un minu-
to. Transferir a un frasco volumétrico de 100 ml y diluir hasta la -
marca con solucién de SOWH2 136 . Mezclar con cuidadp. Tomar una pog
cidén en tubo de fotocolorfmetro y medir en aparato,ajustando a 0 § -
100 #T:con agua destilada.- De la observacién de la lactura,en la eg
cala se determina el contenido de molibdeno en el problema por refs -
rencia a la curva de claibracidn,-

NOIA: S5i el desvanacimiento del color es apreciable,se debe establecer
un factor del tiempo entre la adicidn de los reaftivos y la lectura -
final del color. EL MISMO FACTOR DE TIEMPO DBBS S8R USADO TANTO EN -
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Preparacidn de soluciones:

2.-Mezcla de £cido sulfdérico y clorhfdrico: A 450 ml de agua destila
da,agregar 100 ml de dcido clorhfdrico 1:1 y 450 ml de 4cido sulféiri
€O 1l:l p.ay=-

3e.=Sulfocianuro de sodio al 5%: Disolver 50 g de sulfocianuro de so-
dio cristalizado en agua destilada y diluir a 1000 ml .-

4.-Cloruro estannoso: Disolver 250 g de cloruro sstannoso en una megzg
cla de 200 ml de £cido clorhfdrico y 800 ml de agua destilada, Agregar
unos trozos de estafio metdlico p.a.-

Determinacidn cuantitativa de hierro ferroso.-

Se valora una sal ferrosa para preparar con ella una solucidn
patrén,la cudl es dibufda en distintas concentraciones en orden cre -
ciente de 1 a 100 p.p.,m. de hierro.~ En medio del ClH el 18n ferreso-
d€ una coloracidn azul,cuando reacciona con el ferrocianuro de pota -
sio,la intensidad del color estd en relacibn proporcional con la con-
centracidén del i8n ferroso. La comparacién cuanfitativa se efectfa en
fotocolorfmetro usando filtro rojo 670 mu,el cufl deja pasar una bam-
da completa entre 640 y 00 mu de longitud de onda para la luz roja.-
Valoracidén de sulfato ferroso desecados

~Disolver unos 0.8 g de sulfato ferro-
so en 25 ml de SOWH2 dilufdo y 25 ml de agua destilada,y valorar con-
MnOWK O.1N hasta obtener un tinte rosado persistente. Cada ml de Mn
O4K 0.1 N precipita 0,01519 g de sulfato ferroso.-
Solucidn patrén de hierro:

~Bisolver la cantidad necesaria de sul
fato ferroso valorado que contenga exactaments 0.0272 g de sulfato fg
rroso en un litro de agua destilada,con el agregado de unas gotas de-
ClH, Cada ml de esta solucidn contiene 0.0l mg de Fe(1lO p.pe.m.).-
Carva patrén:
1 ml patrén Para 1 g de muestra 10 p.p.me 0,001 % Fe
2 p " " 20 " 0,002 % Fe
-Agregar 2,5 ml de ClH concentrado,mezclar bien,entasar y finalmens
te agregar 1 ml de solucién de ferrocianuro de potasio 10%,agitar deé
pues de transcurrido 1 minuto leer en aparato.-.
-Controlar con agua destilada el 100%T,- |
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Prueba turbidimétrica para la determinacidn de Cloruros.-

Control de calidad.-

-La turbiedad producida por la suspansidén del precipitado de clg
ruro de plata puede ser comparada cuantitativamente hasta no mds de-
350 p.p.m, de cloruros presentes,debido a la turbiedad no es directa
mente proporcional a mayores concentraciones. La comparacibne se e-
fectfa en fotocolor{metro,usando filtre azul 470 mu.-

Solucidn patrén de ClH 0.02N;
-Preparar una solucidn de ClH midiende
la cantidad que corresponde a un ClH 1N,diluyéndolo 50 veces.-
1 ml C1H 0.02N.... 0.000709 g Cl.~ ‘

Curva patréns
0.10 ml C1lH 0.,02N ...... 35.% p.p.m. de Cl
0.25 ml » veneved? 70 i "

-Se pipetean en un tubo de Nesslar de 50 ml.-

~Agregar agua destilada hasta un volumen de 20 ml,mas 1 &
ml de NO3H 3N enrasar a 50 ml con agua destilada., Agitar y agregar-
1l ml de NO3Ag 0.1N. Agitar sélo una vez y dejar reposar an la obscurj
dad durante ¢inco minutos. Leer en aparato.- ' A

~-La muestra se pesa en vaso de precipitacidén 1 g,y se-
le agregan 25 ml de agua destilada.- :

Determinacidén de silicio :

-E1l método estd basado en la formacidén de azul de
molibdeno procedente de la reduccidn del £cido sflico molfbdico,siendo
saguida la ley de Beer dentro de grandes amplitndes de concentracidn -
de silicio. ©Se ha realizado un estudio comparative entre el método co
lorimétrico citado y el gravimétrico,siendo analizados estadfsticamen-
te. El método fotomdtrico reveld ser mds preciso que el gravimétrico-
amén de ser mds rdpido,-

T§cnica operatorias

-Pesar 0.2 g de muestra en erlenmeyer de 250 ml de
capacidad. Atacar hasta disolucidncompleta con 25 ml de {cido sulfd-
rico 8:82,- Adicionar 10 ml de solucidn de persulfato de amonio al-
3%, Hervir un minuto y retirar del bafio marfa., Agregar 100 ml de ak-

gua destilada. Ebfriar,transferir a matraces de 250 ml aforados y sn-
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rasar, Homogenseizar. Pipetear 25 ml de solucidén a un erlenmeyer de -
125 ml,agregar 5 ml de agua destilada,l0 ml de solucién de molibdato
de amonio al 5% y homogeneizar. Hsperar 8 minutos y agregar 10 ml de
fluoruro de sodio al 5% y proceder a la lectura en fotdémetro.-

-Debe tensrse en cuenta que en esta tfcnica,no es posible efectuar
diluciones pwpa disminuir el color. Cuando esto sea necesario,debs -
pesarse menos muestra, Para construccién de la curva de calibracién-
puede usarse un acero de National Bureau of Standard & similares den-
tro del rango que se desed trabajar.

Preparacidn de los reactivos:

1l.-Acido sulfdrico 8;82s; Seprepara 8 ml de {cido sulférico mas 92 ml
de agua destilada.-

2.-Persulfato de amonio 3%: Se prepara disolviendo 3 g de persulfato-
de amonio en agua destilada enrasando a 100 ml.-

3.-Molibdato de amonio 5%: Pesar 5 g de reactivo y llevar a 100 ml con
agua destilada., Filtrar si fuera necesario.-

4,-Fluoruro de sodiic 5%: Pesar 5 g de droga llevar a 100 ml con agua -
destilada. Debe filtrarse hasta gue se obtenga una solucién lfmpida,-

MUY IMPORTANTE: En ningfin caso debe usarse agua desmineralizada prove-
niente de columnas de resina intercambiadoras de iones,ni vapores pro-
venientes de calderas.-
Siempre debe usarse agua bidestilada fresca y guardada en recipientes-
de pldstico incoloro. Debe tenerse en cuenta gue el ataque debe ha-
cerse en bafio de arena,para evitar ebullicién violenta,que adends del-
riesgo de perder musestra por proyecciones,en algunos casos ya sea por-
evaporacién brusca,se producen materias insolubles que inducen a error.
-Los reactibos deben usarse en sl orden indicado,utilizdndose-
material muy limpio y enjuagado con agua bidestilada.-
Determinacidn de Hierro ;

Control de calidad.- (Como impurezas.-)
Curva patrén:

~-Pipetear en vasos de vidrio,l a 10 ml sucesivamente de -
solucidén de sulfato de hisrro y amonio; 1 ml contiene 0.01 g de hiaerro
y agregar a cada uno 5 ml de una mezcla de 1 volumen de NO3H y 9 volf-

menes de agua destilada., Calentar y hervir durants un minuto cada con-
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tracién.-
-Enfriar y snrasar con agua destilada a 50 ml,mezclar bien y-
agregar 5 ml de solucidén de sulfocianuro de amonioc ,Idem al ferroso.-
-Efectuar las lecturas en el fotocolorf{metro usando filtro N-
530 mu verde.-

San Salvador de JUJUY,24 de Julio de 1974.-

/' ESTEBAN ARIAS CAU
4 JEFE DI LARORATORIO
DIRECCION PROVINCIAL DX MINERIA
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