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! N T R e l_j 1.J e ~ I o N 

;;:"te ~"t;udio morio,_;dfico es un modelo con 1nformaci6n 

~ctualiz~da, en el cual se est5 for~Rndo ~nn s~rie sobre el 

análisis de los elementos que componen la tabla peri6dica, 

il·:? la scrieJ el elemcr.tc en cucsti0r. lo consf:l7:uyc el 

bismuto, que o::upa el lugar No. 83 de la tabla peri6dica. 

La revici6n se basa ep una r~co~llac16n blbliogr6fjca 

qu~ se hizo para este elemento desde 1965 a 1974, que era el -

6ltimo Índice completo c~n el ~ue se :ont~ba al hacer dicha 

revici6n. 

Las características físicas y químicas del bismuto, -

~Jí como los mét~dos analítico~ para su determinució~ se men-­

cionan en forma abstracta, con refcr0~clJ qulmicn blbllogrAfi­

ca para todo profcsionlsta o estudiante¡ que muestre interés -

ror aplicar algón m~todo parA su estudio, el cual constituye -

la parte escencial de esta monografía. 

La recopilación de la informaci6n dá un panorama act~ 

dl de las diversas t~cn!c5s que ~e han desarrollado en varlos­

pa{ses, dando así un compendio de los métodos más recientes. 
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METODOS ANALITICOS 
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9.- CROMATOGRAFIA 

10.- DETENCION 

11.- ESPECTROSCOPIA 

12.- ELECTRODIFUCION 

13.- DISOLUCION ISOTOPICA 

14.- ELECTROFORESIS 

15.- EMISION ATOMICA 

16.- ESPECTROMETRIA DE MASAS 

17.- ESPECTROFOTOMETRIA 
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a).- capa fina 

b) .- columna 

e).- gases 

d) .- papel 

e).- electrolítica 

a).- gama 

a) .- capa .fina 

a).- gama 

a).- u.v. 
b) .- flama 

e).- infrarojo 



18.- ESPECTROGRAF'IA 
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29.- SEP 1\RACION 
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34.- VOLTAMETRIA 

35 .- ACIDIMETRIA 

36.- EXTRACCION ESPECTROGRAF'ICA 

37.- COMBUSTION COMPLEJOMETRICA 

38.- COMPARACION DE METODOS 

39.- R. s. E. 

40.- ESPECTROPOLARIMETRIA 

41.- ESPECTROQUIMICO 
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a).- rayos X 

b).- rayos lasser 

e).- masa 



42.- QUIMILUMINISCENCIA 

43.- ESPECTRAL 

44.- ELECTRODEPOSICION 

45.- CANDOLUMINISCENCIA 

46 .- ABSORCION 

47.- METODOS LUMINISCENTES 

48.- LUMINISCENCIA 

49.- EVAPORACION AL VACIO 
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,_; F: /l V R \ L I o A o :: . ' 

HrsroqIA: El bismuto ~s conocido desde el 9iglo XVI, aunque -

2ra confunciido con el esl:año y el plomo. 

Agricola (quien dice que era desconocido por nuestros antepa­

~ados) Jo descL:bri6 bajo el nombre de bismutum en su "De nat.!:, 

rñ fossiliurn" ( 1546) lo llama plumburn cinereurn. 

L.1bavius en su 11Comen0n tatoriurn chyrnicor.curn" ( 1606) 

lo menciona y hace notar qu~ se usaba para ablandar al estaílo 

se s•.ipone que el nombr«> se hu deribado de el alemán "wismut"-

(masa blancal, o "wiesen" (pradera) dado por los untiguos mi-

ne ros. 

Pott (1739) y Mas Ber.gman investigaron sus compues-

tos hdbierdo usado P~raselsus alguno3 de ellos par~ fines me-

dicinales. El nitrato básico "Subnitrato de bismuto" 

Bl (OH)~No3 , descubierto por Labavius, todavía se usa contra 

di;orrea y c0lera, ést;i subst.:incia conocida como "blanco perla" 

fué introducida por Lemeru como un cosmético a pesar de que -

actúa como irritante sobre la piel. 

Bl bismuto: rertcnece al grupo V del sistema peri6 

dico con simbolo Bi en el subgrupo que contiere el nitrógeno, 

f6sforo, antimonio y Arsénico, con cinco electrones en la ca­

pa exterior del &tomo. El bismuto tiene una configuraci6n 
1L1 1n. ? 3 electr6nicR del gus noble anterior (xen6nl, Xe4f Sd ·0s-~p 

con d.nco electrones en la c,:¡pa e>·tcrior del [.tomo. Los núrn'?-

ros dP oxidac16n ~~s usualPS son 3+ y Si, ea el elnm~nto m~s-

mel~llco d•~l grupo, forma dos ::;nries dt.! compuestos en los que 



el bismuto no forma facilmente 6xidos a lns temperaturas or. 

dinarias, conserva el brillo metálico durante largo tiempo, 

el Bi 2o 3 es el 6xldo mejor definido y es muy rara la exis-­

tencla d~ otros cornpuest0s, 

Los elemf'ntos que constituyen el gt'upo V de la -­

clasificac16n oeri6dicn forman una de las familias más ca.­

ract~r!sti cns de la química inorgAnica, pues sus prop!eda-­

des f!n!cas y químicas varían muy regularmente a medida que 

aumenta el peso at6mico, lo mismo ocurre con el peso espec.!, 

fico, con los puntos de fua16n y ebullici6n excepto por la­

que se rf'fi0~-c~ al bismuto cuyo punto oe ebullic16n es bas-­

tante bajo comparado con el de lo~ elementos anteriores. 

La materia que componen los elementos de este gr.!!, 

po se condensa cada vez más a medida que aumenta el peso 

at6m1co hasta adquirir en el bismuto un aspecto casi metál.!, 

co, aunque ésta cualidad ya empieza a notarse en el arséni-

co. 

Sus principales constantes están a~otadas en la -

tabla siguiente. 
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TABLA I 

ELEMENTOS DEL GRUPO V 

PROPIEDADES N P 

No. atómico 7 15 

P. a. 14.008 31.02 

P. específico 0.81 1.83 

P. f. 210.sº 44.3 

As 

33 

74.91 

5.79 

sooº 

Sb Bi 

51 83 

121076 209 

6.62 9.80 

632 27003° 

~ • e. 195.67° 28303° se sublima 1440° 1450° 

De estos elementos a excepci6n de N y Bi, se conocen al me­

nos dos estados alotr6picos, naturalmente diferenciados 11,a 

mados forma amarilla y forma metálica, la. estabilidad de la 

prime~a disminuye a medida que aumenta el peso at6mico. 

Son is6topos del bismuto algunos elementos radioactivos de 

vida corta cuyas constantes se dan en la tabla siguiente: 

NOMBRI!: SIMBOLOS PE:SO ATOMICO CONSTANTES DE SE 
MITRANSFORMACIOÑ 

Radio E Ra E 210 4.85 días. 

Torio e Th e 212 60.8 min. 

Radio e Ra e 212 19. 7 min. 

Actinio e Ac e 211 2.16 min. 
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Estado natural: El bismuto ne presenta en la naturaleza con -

los minerales de plomo, plata y cobalto como 6xido, Bi2o3 bls­

mutita o bismuto ocre, Bi2s 3 bismuto sulfurado vidrioso, y ca.E. 

bonato b~sico (Bi0) 2co3 espato de bismuto. 

Se encuentra principalmente en Bolivia (fuente m6s --

importante), y una gran parte se extrae de los minerales como-

son: galena de plomo y bismuto PbS.Bi2s 3, galena de bismuto y­

plata AgS.Bi 2s3, galena de bismuto y cobre CuS.Bi2s3, en Cana­

dá la India y China; Sajonia y Australia son fuentes muy impor. 

tantes. 

El metal se obtiene principalmente en el hemisferio -

occidental como subproducto de la fundici6n y refinac16n del -

plomo y del cobre. 

La producci6n mundial anual del bismuto durante la ó! 

tima d~cada se calcula de 900,000 a 1,800,000 Kg del 40 a 50%-

se produce en los Estados Unidos. 

La producci6n en la Rep6blica Mexicana es de importa~ 

cia industrial y la constituyen subproductos del refinado del­

plomo y de la plata en las fábricas de Monterrey, este mineral 

se encuentra principalmente en los estados de Guanajuato, -

Durango y San Luis Potosí. 

La extracci6n del bismuto no se realiza en loa labor!!_ 

torios sino que se produce exclusivamente en la Industria por­

v!a seca y por v!a h6meda. 

8 



1.- La extracc16n por vía seca se funda en que el punto ~e fu­

s16n de este lemento es muy bajo cuando se halla en estado 

puro, en este ca&o el bismuto está mezclado con una gdnga­

cuarzosa, y pdra separarlo de la misma se tritura el minc­

r~l y se introduce en los cilindros de hierro Jig~r~mente­

inclinudos colocados unos junto a otros en un horno; por -

la acci6n del calor el bismuto funde y cae en reclpientes­

de fundici6n, de donde se extrae para moldearlo mediante -

el calor en forma de barras de 12 a 25 Kg de peso. 

Cuando se extrae el bismuto de sus minerales su! 

furados, se cali~ntan estos al rojo sombra en un horno de­

reverbereo para oxidar el bismuto y el hierro contenido en 

el minerAl, ~1~ntras que el azufre del mismo se convierte­

eri aw r ·•·· 'fu roso que s~ desprr-nde, el mineral calen­

~ado se mez1.1.', :.•m carh6n y se reducl!'! pura liberar el bis­

muto sesGn la reacci6n: 

--.. ) 3CO + 2Bi 

2.- Extracci6n por vía hGmeda: Se obiene el bismuto de sus -­

compuestos oxid~dos, en los cuales puede existir en esta­

do de hidrocarbonatos mezclados con una ganga cuarzosa y­

conteniendo pequeffas cantidades de ars~nico, antimonio, -

plomo, hierro y calcio. El mineral pulverizado se somete­

ª la ucci6n del ácido clorl)Ídrico, trat<indolo sistemattc~ 

m~nte y suceslv<1mente con c-~tP. ácido. Uníl V<'?. agot:ado el 

mlnernl se s11mergen barras de hierro en los 1 fquidos obt~ 

nidos, precipitílndosc entonces el bismuto en forma de un­

polvo negro y denso que s~ recoge por filtración, se lava 



con agua, se comprime y se deseca rápidamente en la estufa -

para impedir su oxidaci6n, después se funde en crisoles de -

grafito bajo una capa de carb6n y se cuela. 

(Bi0)2C03 + 2HC1 2Bi3+ + co;- + H20 + Cl-

El bismuto obtenido por estos procedimientos no es -

puro, sino que contiene varios metales extraños, diferentes­

según la naturaleza del mineral primitivo, suelen ser gene-­

ralmente antimonio, plomo, arsénico, cobre, hterro, plata y-

pequeñas partes de azufre. 

La obtenci6n del bismuto absolutamente puro solo pue 

de lograrse sometiendo el nitrato de bismuto a sucesivas 

cristalizaciones en agua acidulada con ácido nítrico y vert.!, 

endolo luego en la disoluci6n con un exceso de agua que pro­

duce un precipitado de subnitrato de bismuto; se lava éste,-

y se calcina al rojo sombra en un crisol de porcelana para -

convertirlo en 6xido, el cual se reduce en un tubo de vidrio 

6 en un crisol de cuarzo mediante una corriente de hidrógeno 

puro. 

1.-

2.-

Propiedades Físicas: Peso at6mico del bismuto es de 209, No. 

atómico 83, es un metal cristalino, blanco grisáceo con tin-

te rosado cuando se le compara con metales como el zinc y el 

antimonio, es muy quebradizo, se pulveriza fácilmente, es 

buen conductor de la electricidad y muy mal conductor del Cl!, 

lor; cristaliza fácilmente en romboedros que parecen cubos -
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del tipo del arsénico y antimonio metálicos con distancins -

Ri - Si 3.095 ~ ; funde a 270.3° e, y vol.:,Uliza a una temp~ 

ratura de 14S0°c, ~u densidad de electrodo t 0.32 (B!Ot), -­

radio covalcnte en ( X ) 1.54, radio i6nico ( R } 1.8 (3+} 1-

estados de oxidaci6n (-3), (13) 1 (•5). 

A la te~p~r~tura o~dinarla no se altera en contac-

to con P.l air~; calentándolo al rojo en contacto con el aire 

se convierte en 6xido de bismuto, conductivid~d t~rmica (en­
? 

cal/cm./cm-/seg., 0.020 a 20°CJ elevada re3istividad electri 

ca, 1GF.8 (OºCl y 1?.8.9 (300°c) mlcrohmlos/cm. 

Este metal es el ~ás diamagn~tico conocido, porque 

posee alto efecto termoel~ctrico, tiene una susceptihilidad­

m~sic1 ~~ -1.35 x 10-6
1 resistencia~ la ~~nsión laminado y 

martillado. El bismuto ti~ne la propiedad de r~bajar consid! 

r~blemente el punto de fusi6n de distintos metales cuando se 

alea con ellos. 

Propiedades químicas: El bismuto forma iones incoloros, posi 

tlvos y trivalentes, Bi+~+ todas las sales de bismuto por la 

acci6n de mucha agua sufren descomposici6n hidrolítica, for­

m~ndo sales básicas, poco solubles. 

El bismuto es insoluble en HCl y soluble en ácido 

nítrico diluido o conc~ntrado convirti~ndolo en nitrato, el-

agua re~ia en cloruro y el H2so4 concentrado y caliente ~n -

~ulfato, taml:>len combina directamente con el bromo, yodo y -

el ·azufre, el polvo de bismuto adicionado sobre cloro arde -

formnndo tricloruro. 
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Usos: El bismuto se usa en la fabricaci6n de aleaciones en -

p"rticular de metales fundibles, así por ejemplo el metal 

newton (est~~o, 3; plomo, 5; bismuto, 8) funde a Go.sºc. 
o Las aleacion~s fundibles u 100 C se usan en rociad.2_ 

res automáticos; las aleaciones menos fundibles se usan para-

hacer tapones de seguridad pAra las calderas de vapor, fusi-­

bles para conexiones elé~tricas y en alarmas contra incendios 

botellas de gas comprimidos, algunas aleaciones de bismuto -­

ti~nen propiedades excepcionales como son una peque~a contra.s_ 

ci6n al pasar el liquido a s6lido y una dilataci6n en el est~ 

do s61ido en donde se han usado para fabricaci6n de herramie.!1 

tas de mango, punzones y algunas partes que se someten a mee!!_ 

nizaci6n. 

El 6xido o el nitrato se usan en ·1" fabricaci6n de­

ciertas clases de vidrios 6pticos, y en la Jecoraci6n de obje 

tos de alfarería con lustres. El nitrato básico se us6 en un 

tiempo como cosmético y algunos compuestos como el carbonato­

s~ usan en medicina, el bismuto tambi6n se usa para la cons-­

trucci6n de termopilas. 
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EN LOS CUADROS SIGUIENTES, LOS NUMt:~OS QUE APARECEN EN 

L ,\ s COLUi"::·u,:.; cor:: RESPONDEN AL ABS':'RACTO 0¡;;1., ARTICULO -

QUE PUE PUBLICADO EN SU R¿SPECTIVO ANO COMO SE INDICA, 

Y LOS NUM::ROS •;Ur; .5t: t,;NCUt:NTRt\N ::fl LA PARTE SUPEHIOR,­

COílRESPONJEN AL METODO ANALITICO QUE AL PRI~CIPIO SE -

ENLiMER/.N. 
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VOLUMEN 12 

1965 

1091.- Determinaci6n de impurezas en aleaciones de plata, 

1.- Determinaci6n de fierro, bismuto, plomo, arsénico y zinc. 

Skorko-Trybula, z. y Chwastowska, J. Chem. Anal. Warsaw, ..§. --

(6) 859-864, (1963). 

i).- Para fierro, se disuelve 1 g de muestra en 5ml de HN03-­

(1:1) se calienta y poco a poco se agrega amoniaco (1:1) ha_!­

ta que la soluci6n se ponga de color azul, 20 minutos despu-­

és se recoge el precipitado, luego se lava con amoniaco dilui 

do y se disuelve con 20 ml de HCl (1:1).Se toma una alícuota­

y se añaden 5 ml de KSCN al 10% y se extrae tres veces con -~ 

alcohol isopropílico, y se lee a 500 micronanómetros. ii).- -

Para bismuto y plomo, se disuelven de 50 a 200 microgramos de 

muestra en 5 ml de HN03 (1:1) se añaden .15 ml de H2o y 2 ml -

de Al (No3>
3 

al 2% 1 se calienta cerca de ebullici6n, y se añ.2_ 

de NH 3 acuoso gota a gota hasta que aparezca un color azul -­

obscuro, 20 minutos después se recoge el precipitado, se lava 

con NH
3 

acuoso y se disuelve en HN0 3 C1:1) en caliente, se di­

luye con 50 ml H2o, a 10 ml de esta soluci6n se le añade NH 3-

acuoso hasta un pH de 2,5 1 y el Bi se extrae con soluci6n de­

ditizona al 0.001% en cc1 4• Agitar los extractos combinados -

con 20 ml de HN03 (1:100) durante 5 minutos, se desecha la f!!, 

se orgánica y la fase acuosa se neutraliza con NH 3 acuoso, se 

lavan los extractos combinados con 10 ml de NH 32N. Luego se -

lee a 500 micronan6metros; y el resultado se somete a una CU!, 

va de calibraci6n preparada por una soluc16n estandar de 
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Bi (N03>3• La soluci6n restante se neutraliza, luego se ex­

trae el plomo con soluci6n de ditizona. Se lava dos veces el 

extracto con 10 ml de KCN al 0.5%. Se lee a 520 micronan6me­

tros, y el resultado se somete a una curva de calibraci6n. i 

ii).- Para el ars~nico se disuelve la muestra en 5 ml de HN­

o3 (1:1), se diluye con 50 ml de H2o y se aftaden 2 ml de so­

luci6n de Fe(No3 >3 , se calienta hasta cerca de ebullici6n y 

se añade NH40H en exceso. Se recoQe el precipitado se lava 

con NH40H (1:10) y H2o, luego se disuelve en 10 ml de HCl -

concentrado y se añaden 0.02 g de KI y se extrae con 10 ml 

de benceno tres veces y se evapora a sequedad la soluci6n 

acuosa combinada. Se añaden 10 ml de solución de molibdeno 

(conteniendo Oo1 g de Mo2o24 CNH4 >6 4H2o y 7.5 mg de sulfato 

de hidracina en 100 ml), se calienta por 15 minutos, se en­

fría y se lee a 700 micronanómettos, el resultado se somete 

a una curva de calibración preparada por algún procedimiento 

para la solución estandar de As2o3• iv).- Para el zinc, la 

muestra se disuelve en 5 ml de HN03 (1:1), y se diluye con 

100 ml de agua. Se toman 10 ml y se le añaden 25 ml de mez­

cla enmascarante (Fischer y Leopoldi, aluminium, 12_, 356 1 12. 

43) Y---.._Se extrae con la solución de ditizona. El exceso de dl 
tizona del extracto se quita con soluci6n de Na2s al Oo05% y 

se lee a 510 micronan6metros, el resultado se somete a una -

curva de calibraci6n preparada por algún procedimiento. Estos 

métodos son usados para determinar las impurezas entre 0.1% 
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3276.- Determinaci6n de pequeílas cantidades de telurio en bismuto 

altamente puro. Shitareva, G.G. Uch Zap ~ 45-46 (1963). 

Se disuelven de 1 a 5 9 de muestra en 3 6 10 ml de HN03 -­

concentrado, y se evapora la soluci6n en un baño de agua a 

un jarabe (almíbar), se añaden 2 ml de agua y de 2.5 a 5 -

ml de H2so4 (1:1) y se evapora la soluci6n a sequedad. 

El residuo se disuelve en 20 ml de HCl concentrado y se 

a~aden 60 ml de agua, 0.3 ml de soluci6n de H2seo3 (30 mg­

de Se) y 2 ml de soluci6n de snc1 2 al 50% en HCl concentr~ 

do, se calienta la muestra a ebullici6n por 2 6 3 horas, -

se recoge el precipitado, se lava ocho veces con HCl (1:3) 

y cuatro veces con agua y se disuelve en 4 ml de cloro - -

acuoso y se evapora la soluci6n a sequedad, luego se aíla~­

den 2 ml de HCl, y otra vez se evapora a sequedad. Se dis~ 

elve el residuo con 5 ml de H2so4 11N con ligero calenta-­

miento, se transfiere la soluci6n a un embude de separa- -

ci6n con ayuda de alguna de las cantidades usadas de los -

ácidos, la extracci6n se hace dos veces con 5 ml de solu-­

ci6n de ácido dietilditio carb6nico en cloroformo. Se la-

va el extracto dos veces con 5 ml de tt2so4 11S y se añaden 

2· ml de HCl, y se evapora la soluc16n a seque-dad en un ba­

ño de agua. Al residuo se le aftaden 3.5 ml de HBr redesti­

lado {calentado), se transfiere la soluci6n a un tubo con­

tap6n esmerilado que contiene 1 ml de agua, C.S ml de áci­

do asc6rbico al 10% y se agita, se añaden 0.4 ml de hexa-­

nol, se agita la mezcla durante 30 segundos, y se compara-
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el color de la soluci6n con una escala estandar. 

La sensibilidad para la determinaci6n es de o.s microgramos 

por cada 5 9 de bismuto. 
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VOLUMEN 13 

1966 

53'.I .- Dt~terminaci6n complejométr;ic:i d.- bismuto y plomo en ale~­

ciones de estnno-plomo-bismuto. E.A. Shteiman, Z.G. - --

Dobrynna y t::.1 ... V.ordovekaya. Zav. Lab., 1.Q ( 1n) 1200-1201 

( 1964). 

Se disuelven 0.2 g de muestra con 25 ml de soluc16n de -­

Naf al 4% y 10 ml de HN0 3 por calentamiento. La soluci6n 

es tratada con 20 6 30 ml de agua caliente, luego se dil~ 

ye a 100 ml con agua tibia. La soluci6n s~ trata con 4 6 

5 gotas de soluci6n xilenol naranja al 0.2~ y se anade 

NH 40H al 10% hasta que el pH este entre 1,5 y 2.0, el bi~ 

muto es titulado con NH 40H al 103 hasta que el color sea­

violeta rojizo (indicador: EDTA O.OS M), el plomo es tit~ 

lado con la misma aoluci6n de NH40H al 10~ hasta que el -

color seél nnranja p~lido {indicador: C:DT/, o.os ~¡¡. 

3522•- Determinac16n polarográfica de rastros de zinc en bismuto 

de alta pureza. Nakamura, H. Uehora, H. y Maru, ~. Jap6n 

Analyst, 11 (6) 509-514 1 (1964), 

Se disuelven aproximadamente 2 g de muestra en 10 ml de -

agua regia, la soluci6n se evapora a seq~edad y el resi-­

duo se disuelve en 15 ml de HN03 4N, esta soluci6n es me~ 

clada también con 15 ml de NH4SCN 6M, luego el zinc se -­

extrae dos veces con 15 ml de eter etílico; el grado de -

extracci6n es aproximadamente a un 97% y menor de 0.5 mg­

de bismuto que es ca-extraído. 

Luego la capa de eter se lava con 10 ml de HCl tN para s~ 

parar el bismuto, y luego se evapora a sequedad y el -
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residuo es analizado en medio H3Po4 1N en un polar6-­

grafo. El coeficiente de VJr1ación es aproximadamen­

te de 8~ para 0.6 ppm de zinc. 

5501.- Determinaci6n oscilopolarográfica de plomo en bismu-­

to V.P. Gladyshev, G.P. Chinaeva y A.M. Ustimov. Zh.­

.;nalit. Khim., ~ ( 3) 325-328, ( 1965). 

Se disuelve aproximadamente 0.1 g de bismuto en 3 ml-

de HN03 (1:1) conteniendo poco menos de 0.3% de plomo 

se calienta poco a poco hasta adquirir un calentamien. 

to fuerte para eliminar 6xidos de nitrógeno, se - - -

enfría y se diluye con 100 ml de HCl 3N, se transfie­

re la solución a una celda polarográfica y se corre -

el polarograma de -0.3 a -0.6 v. Los valores son de­

E 1/2 -0.45 y -0.5 V para plomo y bismuto respectiva­

mente; una determinación toma aproximadamente 40 min. 
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VOLUMEN 14 

1967 

28.- Separaci6n analítica de cationes por cromatografía en -

capa fina sobre almid6n v.o. Camic, s.M. Petrovic y - -

A.K. Ben. Z Analyt. Chem. l11 (4) 251-254 {1965). 

Estos cationes son separ~dos sobre una capa de almid6n­

de maíz con HCl 3N actona (1:1) como solvente revelador 

Las manchas de Hg2+, Pb2+, cu2•, a1 3+ y Cd2+ son revel~ 

das por rociado con ;oluci6n (NH4) 2s, y los cationes -­

As3•, sb3+, y sn2+ con soluci6n de ditizona en CHC1 3• 

3026.- Detecci6n de cadmio, bismuto y plomo, con reactivos or­

g!nicos en cromatografía de papel. E. Popper, E. - - -

Florean, P. Marcu y E. Sosa. Revue Roum. Chem., .1:1 (2) 

283-287 { 1966). 

Estos metales son separados por cromatografía ascenden­

te del solvente a 22°c sobre el papel Whatman No. 4 con 

agua-&cido-butanol (4:1:5). Como revelador se usa - -

1,3,5- anilina etan61ica al 1%, abajo de 31 microgramos 

de rendimiento para cadmio aparece una mancha blanca -­

( RF=0. 42) para el bismuto de 0.1 microg;amos de rendi-­

miento da una mancha amarillenta (RFs0.38); y para el -

plomo abajo de 0.4 microgramos de rendimiento da una -­

mancha amarilla (RFa0.22) 1 este 6ltimo se pone amarillo 

debido a la oxidaci6n con el aire, La sensibilidad - • 

aumenta si el ácido es neutralizado con NH40H o acetato 

de sodio etan61ico. Para las determinaciones semicuantl 

tativas se usa la ecuaci6n de Fischer. 
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3027.- Separación cromatográfica de plomo, cobre, bismuto y -

cadmio por capa fina con dietil ditio carbonato de me~ 

curio, H.J. Senf: J. Chromat., l1 (2) 1 363-365 1 (1966). 

Para cada uno de los compuestos se usan capas de síli­

ca gel D. El solvente usado es ácido cítrico-fosfato, 

solución buffer (pH 8) y el agente detectante es - --­

cu2so4 al o.si. 
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1968 

1847.- Separación de cantidades pequeñas de cationes por elec­

troforesis de intercambio iónico sobre oxicelulosa. - -

G.S. Tihkonov, I.A. Tikhomirov y V.A. Esmel'kin. - -

Elektrokhimiya, l (1), 93-95 (1967). 

L 1 d Bi e Cd F 3+ M 2+ Ni ( t as separac ones e , µ, , e 1 n , y con~ 

nido de metales totales aproximadamente 100 microgramos) 

son afectados de 17 a 20 V por cm, con HCl de distintas 

concentraciones como levigantes, el an~lisis se hace en 

50 min. 

3292.- Analisis de bismuto conteniendo mercurio y zinc, por m~ 

dio de radioisótopos en cromatografía en columna de ce­

lulosa substituída. R.A.A. Muzzarelli y G. Marcotrigia­

no, Talanta, .11. (3), 305-311 1 (1967). 

Los resultados reportados muestran que las cantidades -

de Bi son cuantitativamente absorbidas por celulosa, 

celobiosa y celulosa substitu!da con solución de éter -

et!lico, siempre y cuando la solución de Bi(No3 l 3 no -­

dañe; incluyendo un exceso de HN03• El 01 3
+ es leviga­

do con solución de NH4scN al 5% en metanol-~ter (4:1) 6 

con HCl metan61ico 0,5 M, conforme a la celulosa usada. 

Los procedimientos para la separación d~ rostros de - -

Hg ó Zn en Bi están indicados como sigue: El mercurio -

es levigado con éter seguido por el Bi 3+ con HCl metan.2, 

llco O, 5 M. 

Estos levigados despu~s tienen un tratamiento adecuado, 

los cuAles pueden ser us~dns para la d~terminaci6n de -

cada uno de los ~lem~ntos por ílctivación de neutrones. 
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'· ·ltl 7.- Oetermir1aciÓ11 ,-!~ v;;_,n~ 1 plomo y bi::;muto por detecclÓn-

oscllopolarográfica. ~. Moral,..~, 8,F, Gonz'l~z V, y F. 

Chl.zzini 1 '.:lv?rnist ancilyst, 2.§. (3) 51-54 (1967). 

Los oscilopolaro9rcimas son obtenidos con un electrodo­

de rnl'rcurio 0ot,..;indole un electrol ito básico a pH 2 C.!?, 

mo reactivo A, (ácido oxálico 0.5 M 6 citrato de sodio 

0,5 :n ~"' pH '.,s i::omo re-v:l;ivo !3 1 (.foido oxHico n.5M 

u oxal~to de amonio 2M), La ·sensibilidad es mejor que 

1'1 reali~~do por polarograf!a, las determinaciones son 

3+ 3+ selectivas. Y hay pocas interferencias de (Fe , Sb 

y VI - t -, U son masc¡¡r;ir:hs con F 'J S':N , 1 con "A" corno - -

i-lecl:rclito bhico, la sensibilidad es 0,1 rnicrognimos 

2+ 2+ 6 de Cu , Pb 81 por ml de soluc16n en pila electri-

ca, pare ~1 dectrolito bé.sico "13" es m.• jor para su de 

tecci6n, especialmente cuando está presente ~l 0.03% -

de gelatina, el agente enrnascarante se aílade. Con el-

!'lectr.olito "A" pueden ser determin;:idos de 1 a 3 micrQ 

gr.~mos de Bi y de 2,5 a 10 mlcrogramos de Pb por ml -­

aproximadamente !3% 1 y 0.1 microgramos de Cu hasta de~ 

tro de !s%. Tambi~n puede ser det~rrninado de 0.1 a 5-

microgramns de Cu ~n presencia de 15 partes de plomo -

en exceso, y abajo de 0.5 mlcrogrílmos cuando sea menor 

de 10 micrográmos de Bi que ~st~ presente con el elec­

tmli to básico "B", de 2, 5 a 10 microgril!~os de Pb por.­

mi pueden ser determinados dentrn d~ ! 3%, 
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7151.- Determinac16n de bismuto, cadmio y cobalto por absorc16n 

al:Ó:rilc.;, J. f:rJm!rtt?.-l~ul":o:-. y M.::;. Hoth F'lamt: Notes, l (5) 

69-95 (1967). 

Los valores de Rensibilldad que se obtienen para estos-­

elemento'; con el uso d~ un 1nsf:rum'!'nto Beckmnn 979 i::on -

quemador de flujo laminar y una flama de aire-acetileno­

lncl inada. Las lecturas mon h~ch~s a ?23.1 nm para Bi,-

228.8 nm para Cd y 240,7 nm para Co, algunos otros pará­

m~tros exr~rimentales son examinAdos. (Por Part. V see -

Analyt Abstr. 12.. 4536, 1968). 

7239.- Determ1naci6n rápi~a de pequenas cantidades de cobre en­

bismuto. R. r.iurlo, y L. Bilno, Parmaco, Ed. Prat., li -
(9), 502-505, (1967). 

Se disuelve lo muestra finamente pulverizada (1g) en un­

volumen mínimo <fe HN0
3 

(1.:2). Se evapora a sequedad, y­

el reBiduo s~ disuelve en HCl coricentrado (5 a 10 m1} 1 y 

se diluye con agua a 100 ml. El cobre se determina en -

esta soluci6n por i!!spectrofotometr!a de absorci6n at6mie 

CR (flama aire-acetileno: lamp. de cátodo vacío como - -

fuente de luz) a 324.7 nm, para la gráfica de calibra- -

c16n se usa una soluci6n preparada de cuso4- SH20 - -

(aproxlmadament~ 1000 ppm de Cu) a una solución de a~ 

Si (HN03) SH2o (2t231 g) en HCl (10 ml; d~ 1.19) hasta -

dar un rango dispuesto para 20 ppm de Cu para mezclas -­

preparadas conteniendo de 0.5 a 2 mg de Cu por g de Bi. 
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VOLUMEN 16 

1969 

1989.- Determinación de bismuto, plomo y mercurio en muestras-

biológicas. I.F. Shcherbak, P.N. Kovalenko y K.N. - - -

Bagdasarov, Zh. analit Khim. ~ (7) 1021-1027, (1967).­

El método para la determinación de Bi, Pb y Hg e,n e.g., 

orina e hígado, implica una ligazón sobre el zinc el -­

cual es descrito por un análisis polarográfico. La or!. 

na 6 muestra de ceniza en solución es acidificada a 
o pH 5.0 y calentada a 40 e, y luego se le añade Zn metá-

lico, la' ligazón es permitida hasta tomar fuerza por -­

unos 10 a 25 min. El presipitado se disuelve en HN03 -

(1:1), y los elementos se determinan polarográficamente 

con uso de un electrolito básico NaN03 y Zn (No3>2 - --

0.1 H y en KCl 0.5 H. El polarograma es registrado so­

bre el rango+ 0.2 a - 1.0 V (vs. la s.C.E.). Tocante a 

la solución prueba, de 8 a 29 micromoles en Hg, de 7 a-

32 micromoles en Bi, y de 10 a 65 micromoles en Pb, el­

error fué menor de ! 3%. 

2431.- Separación de bismuto como complejo Iodado con o-tolil­

tiurea. A.I. Busev y N.V. Shvedova Zav. Lab., 34 (2) --

1401 (1968). 

5 ml de la solución muestra contienen de 8.4 a 67.2 mg-

de Bi en In (hasta 110 mg) en tt2so4 diluido (el HN03 es 

también satisfactorio), esta solución es tratada con un 

poco de KI 0.5 M la cual es requerida para dar una sol! 

ci6n clara naranja rojiza (la concentración final de KI 

debe ser de 0.08 M) y con 10 • 15 ml añadidos de - -
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o-toliltiure• •cuos• •l 0.5%. (el 'cido sulfurico concentr~ 

do es •just•do entre 0.5 M y 1 M) después de 10 6 15 min se 

precipit•, se recoge y se disuelve en dimetil form•mid• 1 y-

1• soluci6n se titul• con EDTA 0.01 M h•st• incoloro. No 

h•y interferenci• de c•ntid•des {mg) de •lgunos elementos,­

estos pueden ser: Al, Ni, Ti, zr, G• 1 y Fe. 

El filtrado de el Bi precipit•do puede ser usedo p•r• l• 

determin•ci6n complejométric• de In con une sel de Zn en 

presenci• de xilenol n•renja. 
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1969 

127.- Cromatografía de capa fina en mezclas de arsénico (III), -

antimonio (III) y bismuto. v. Vukcevio-Kovacevic y s. - -

Seremet, Sci. Pharm. 1§. (1) 26-30 (1968). 

Los cationes pueden ser separados en Kieselgel G. (calen-­

tando de 102° a 105° durante 15 min) el revelador que se ~ 

usa es el ~cido tart~rico y butanol 1 M (1:1) durante 4 

horas. El cromatograma h6medo es rociado con H2o hasta 

revelar la mancha, estas luego se descubren con el agua, -

Las inestabilidades con el agua, aumentan en el orden - --

siguiente Sb, Bi, As y con el solvente mezclado, se estab.!_ 

lizan el As, Sb, Bi. Como substancia de referencia se us;a 

el As2o 3 disuelto en HCl al 25% y SbCl 3 6 carbon;a to de bl,!. 

muto en HCl al 10%. 

821.- Complejos de bromobismutilo-tiocaprolactama en estudio con 

tiolactamas como reactivos en analisis cuantitativo. H. --

S!lcorsk«, Tomick a Chemia An«li t., .ll ( 1) 321-349 ( 1968) • 

L• tiocaprolactama (1) forma con BiIII y Br- un complejo -

dando la f6rmulil 

aplicada para la determinaci6n de bismuto. 

Procedimiento: Se me~cl• la muestra en H2so4 0.5 M con HBr 

acuoso al 1% ( conteniendo de 10 a 200 microgramos de - -­

Bi III), y luego se añaden 2 ml de H2so4 ON, y se extrae -

el complejo con tiocaprolactama al 1% en soluci6n con 10 -

m1 de CHC1 3, y se mide la extinc16n del extracto a 440 nm. 

73 



III El cobre bivalente, Sb y grandes cantidades de tartrato 

y citrato interfieren en el análisis. 

El método puede ser empleado para determinar bismuto en 

aleaciones 6 en material biológico sin ninguna interferen-

cia de algunos otros metales. 

2562.- Uso de espectrofotometría de absorción atómica para la - -

estimación de impurezas en aleaciones metálicas. V.K. 

Pandan y A.K. Ganguly. Atom. Absortion Newsl., 1 (3), 

50-52 (1968). 

Se disuelven aproximadamente 5 g de muestra en una canti-­

dad mínima de ácido y se lleva hasta 50 ml para cantidades 

conocidas en el análisis de Bi ó telurio. Se añaden 2 ml-

de soluciones alícuotas a los elementos por determinar, -­

las mezclas se diluyen con 4 ml y las absorciones son medl, 

das a determinadas longitudes de onda. Para la determina-

ci6n de Mn, Ni y Cr en acero inoxidable, se toman 25 ml de 

la muestra y luego se diluyen al doble, y entonces se si-­

gue el procedimiento anterior. 

La gráfica de absorción vs. la cantidad de metal añadido -

se prepara para cada metal; la extrapolación a cero d~ la­

absorción de la cantidad de metal.presente en la muestra.­

Este m~todo es adecuado para la determinación de pequeñas­

ppm de Co, Cu, sb, Ni, Pe, Zn, y Mn en bismuto y de cu, -­

Bi, Sb y Pe en telurio. 
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1970 

1491.- Oeterminaci6n de indicios de impurezas en sales de meta­

les alcalinos mejorando la sensibilidad de la espectro-­

graf Ía, I.G. Yudelevich, G,V. Lazebnaya,L. Yu L. Lyandu­

sova, Izv. Sib. otdel. Akad. Nauuk SSSR, (11) 1 1968 1 Ser 

Khim Nauk, (6), 76-82, Referar. Zh. Khim., 19 GO, (12),­

abstr. No. 12G 164, 1969. 

Las impurezas en compuestos de metales alcalinos son de­

::o>rminadas con poca sensibilidad, principalmente est¡n -

determinadas por el valor bajo de evaporaci6n de los el~ 

mentes, con el objeto de mejorar la sensibilidad¡ las -­

pruebas so11 hechils con sales de Li, Rb y Ca que contie-­

nen de 3 a 5% de algunas impurezas (6xidos). 

Las muestras se colocan en un electrodo de carb6n y eva­

poradas en un arco de 15 amp. A.C., el residuo fué extr~ 

Ído del río y analizado con un refractómetro de rayos X­

después de haber sido exitado por 30, 45, 60, 90, 120 6-

150 seg. Después de la exitación de 45 a 60 seg., se 

establece la formaci6n de compuestos refractarios de ba­

ja volatibilidad 1 e,g., como son silicatos, aluminatos­

y niobdatos. Para mejorar la sensibilidad, los valores­

de evaporación de l•s impurezas son aumentadas con intr.Q_ 

ducci6n de F e.g., PTPE. después se colocan 60 rng de - -

PTFE en la cavidcd del bot6n y luego 60 mg de muestra; -

el tiempo de exit¡¡ci6n es d~· 30 ¡¡ 60 seg. Los v;ilores -

de evAporación de los elementos aumentan igual a la in-­

tensidad de tiempo fund~ment~l al frente como residuos.-
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Pero usando esta técnica la sensibilidad de determinaci6n -

de impurezas en sales de Rb o Cs se mejor¡¡,, de O. 3 a 1 en-

orden de magnitud. En compuestos de Li, la sensibilidad es-

considerada muy pobremente. 

La mínima concentraci6n determinable en ppm son de 0.5 para 

Ti, Bi, 6 Pe y de 1 ppk1 para Ni, Co, Sn 6 Pb y de 0.1 ppn1 -

para Cr, Mn, Al, Cu, 6 Si, 

184,- Análisis espectrográfico de manganeso altamente puro por 

evaporaci6n (de impurezas) de aire (y condensaci6n). V.N. -

Muzgin y L.A. Gladyshva, Zav. Lab. 3.t (9), 1076-1077 1 - - -

(1968) 

La muestra se disuelve en HN03, la soluci6n es evaporada y­

el residuo es incinerado a 250° c. Las impurezas (Bi, Cd,­

Pb, Cu y Sn) del di6xido de manganeso resultante son de 40-

mg, el cual no debe ser mezclado con polvo de carb6n, se -­

volatizan a 1400° e condensados sobre un electrodo de car--

b6n y luego exitados en un arco de a.c. de 6 amp. (cf. - --

Musgin et at., analyt. Abstr. 1!,, 5120 1 1965). La sensibil.!. 

dad puede ser mejorada por la adici6n de Na (como NaN03) al 

1% antes de la volatilizaci6n de las impur~zas. 

1751.- Técnica de arco d.c. para la determinaci6n de impurezas en­

cobre y en aleilciones de cobre-zinc. B.N. Ray y R,K. Dulta-

indican J. Technol., 1 (3), 91-92 (1969). 

Se diauelv5m aproximadamente 0,5 g de muestra en HN03 y la­

ooluci6n se evapora a un almíbar, luego se transfiere en un 

crisol de porcelana y se evapor~ hasta sequedad; el residuo 

fué incinerado de 400° a 425° de 20 a 25 mln. hasta elimi--

nar 6xidos de nltr6geno, conteniendo estandareo de 0,001 a-
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0.3% de Pb, 0.001 a 0.006% de Bi, 0.005 a 0.30% de Sb y - -­

o.oos a 0.4% d.e As contenidos en una mezcla de 70% de Cu y--

30% de Zn 1 estos fueron tratados para la soluci6o.:muestra.-­

Los 6xidos obtenidos fueron mezclados con una cantidad igu-­

al de grafito grado espectroscopico y transferido a un eles:..­

trodo de grafito con cavidad (el ánodo) para exitaci6n del-­

arco Vs. un cátodo de grafito a 220 V¡ la corriente fué de--

5 amp. para Bi, Pb, y Sb y de 8 amp. para As. 

Es usado un espectrógrafo de cuarzo, y el espectro fué regi~ 

trado polarográficamente. La emulsi6n fué calibrada para -­

el espectro de Pe, y el Cu fué usado como estandar interno.­

Se obtienen buenos resultados de estos análisis químicos. -­

El método puede ser adoptado para determinar otras impure--­

zas, e.g., sn, fe, Mn y y Ni. 
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1970 

63.- Determinaci6n potenciométrica de bismuto (en minerales 

de cobre y concentrados) con arsenazo III. V.F. - -

Barkovskii y Z.N. Povet'eva, Zav. Lab. 22, (5), 555-

556 (1969). 

El bismuto forma complejos con arsena~o III en H2so4 -

(6 HC104l (pH 0.1 a 3) y en HCl (pH 2 a 3,5) a 1.2 co­

mo máximo, la absorci6n de 610 mn (coeficiente de -

extinci6n molar 27,000) y 655 nm. La ley de Beer's es 

desviada de 10 a 25 microgramos de Bien SO.ful. Los 

alcalis y 6xidos alcalinos metálicos no interfieren 

hasta 1 mg de Al 1 Co, Ni, Cu, Pb, Fe11 6 AsIII, el 

Fe111 y pueden ser mascarados con ácido asc6rbico 1 y -

el sn11 con NaF, para Asv, vv, wv1, Movr, cr111 , c1-I, 

c104 , oxalato, EDTA, ácido cítrico y ácido tartárico­

interfieren en grandes cantidades. 

Procedimiento: La muestra (O.S a 2 g) se disuelve en -

20 ml de HN03 (1:1), la soluci6n se evapora con 10 ml­

de H2so4 (1:1) hasta parar el humo, luego se ai'laden de 

10 a 15 ml de 11 20 y la evaporaci6n se ,repite. El resi­

duo se calienta con 10 6 15 ml de H20 y 2 ml de H2so4-

concentrado, la soluci6n se filtra y el filtrado se -­

disuelve a 100 ml. Se toma una parte alícuota conten..!. 

endo de 10 a 125 microgramos de Bi, ~sta se trata con-

5 ml de ácido ascórbico al 4%, 3 ml de arsenazo III al 

0.1% y 1 ml de NaP acuoso al 1% y se ajusta a pH 1 con 

soluci6n NaOH. 
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La soluci6n se disuelve a 50 ml y se mide la extinci6n a 

610 nm. 

1714.- Análisis complejométrico de mezclas de drogas. II ungüe!!. 

tos conteniendo bismuto, zic, aluminio, plomo y compues­

tos de mercurio. G. Borman, Pharmazic, 24, (5) 251-259,­

(1969). 

La determinaci6n de compuestos de Bi, Zn, Al, Pb, y Hg, 

se hace solo por titulación con EDTA. El uso de agentes 

enmascarantes y control del pH para la determinación -­

individual de metales en mezclas se describe; tambi~n -

como aplicación de estas técnicas en los análisis de -­

ungüentos farmacéuticos. Se describen algunos métodos­

para la eliminaci6n o destrucción del ungüento base, -­

titulandolo antes con EDTA. Detalles más amplios para­

determinaciones experimentales estan dadas en (36 refe­

rencias) for part. 1 see analyt. Abstr. li 6394 1 1967.-

3848.- Determinación fotométrica de aluminio como un aditivo -

en bismuto. A. V. Vinogradov, y M. P. Filippolva, Zav. 

Lab., l2, (10) 1165-1166 (1969), 

La muestra (0,2 a 0.5 g) se disuelve en 1 6 2 ml de --­

HN03 (1:2) como cantidad mínima, luego la soluci6n se -

diluye de 75 6 100 ml, se le agregan unos 2 6'3 ml de -

-soluci6n de formaldehido al 40% y solución de KOH con -

la cual aparece un precipitado del metal Bi ¡ y finalme.!2 

te se pone a ebullici6n por 1 6 2 min. La mezcla se fil 

tra, el precipitado se lava con H2o caliente, y el 1!-­

quido filtrado se diluye a 200 6 250 ml. Se toma una --
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parte alícuota de (20 ml) y se neutraliza con unas gotas -­

de fenoftaleína y ácido acético y se calienta en baño maría 

por 10 min con 10 ml de soluci6n buffer (pH 3), luego se -­

ponen 30 ml de H2o y 1 ml de soluci6n de azul de metiltimol 

al 0.1%. La soluci6n se tibia, y a esta se le agrega 1 ml­

de EDTA al 10% (a enmascarar Zn, Cd, Pb y Bi, residual) y -

luego se diluye a 100 ml. La extinci6n se mide a 590 nm 

junto con un blanco. La cantidad de soluci6n de KOH añadi­

da con el formaldehido requiere de un cuidadoso control. 
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1971 

3038.- Investigaci6n analítica de materiales magnéticos. IV. -

Análisis de cintas magnéticas delgadas. Frunke, A. y -

Laukner, H.J, z. Analyt Chem, 250 (4) 253-256 (1970). 

Después de disolver la cinta en HCl, HCl HN0
3 

sobre - -

H2so4 diluido, el Fe, Ni, Co, y Cu, estos se determinan 

fotométricamente por métodos convencionales. La deter-

minaci6n polarográfica de Mn y Bi en cintas dobles bin~ 

rias se llevan a cabo fuer.a, en medio trietanolamina -­

alcalina en el cual el potencial de reducci6n para Mn -

es -0.4 V y para el Bi -0,75 v. Los errores de los ra~ 

gos para la determinaci6n son de 5 a 10%. 

3713.- Determinaciones rápidas por absorci6n at6mica de indi-­

cios y elementos menores en soldaduras de Sn-Pb. Hwang, 

J.Y. y Sandonato L.M. Analyt, Chem• ~ (7) 744-747 -

(1970). 

Con la ayuda de vibraci6n ultras6nica (pero no en cali• 

ente), 1 g de la muestra se disuelve en SO ml de HBF4 -

al 70% HN03 - H2o (2:3:5) concentrado. La soluc16n -­

clara se lleva hasta 100 ml más del solvente, la solu-­

ci6n muestra se usa para la determinaci6n de Al, Ag, Au 

As, Bi,Cd, Cu, Fe, Ni, Sb, y Zn sin más disolución o 

concentraci6n. Se usa una flama de aire acetileno para 

todos los elementos excepto para Al, y As, para los -­

cuales ae usa una flama de N2o - acetileno: por causa 

6 motivo de cambios físicos en estas particulas colo!. 

dalep, ésto es recomendable para el Au que se dcter----
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mina primero. La sensibilidad es generalmente igual, de -

lo contrario se mejora a estos por emisi6n 6ptica espectr2 

gráfica excepto para Al y As. La exactitud (según repre~ 

sentada por coeficientes de vibraci6n menor de 4.6% para -

determinaciones de cada elemento) es similar por métodos -

químicos húmedos. 

2452.- Determinaci6n de impurezas en Fe-W. V.I. Kurbatova L. Va.­

Kalashnikova, G.N. Emasheva, et al, Trudy uses. Nauchno- -

issled, Inst Standartn. Obraztsov. Spektr Etalonov, .,2. - -

111-118, (1969). 

Reforat. Zh., Khin., 1960 1 (11), 1970, Abstr. No. 11G 161. 

Los indicios de Sn y Sb en la soluci6n muestra, son deter­

minados por precipitaci6n con Tionaluro y subsecuentemente 

determinados fotométricamente, el Sn con nitrofenilf luoro­

na, y Sb con cristales violeta. Los indicios de Bi se - -­

determinan por precipitaci6n con tioacetamida y posterior­

mente por determinación fotométrica con un complejo Iodado 

1193.- Bis-ditio carbamato de potasio (carboximetil), sal de tri­

potasio irninidiac~tico como reactivo analítico ( ac. ditio 

carboxi), (fotométrico, volumétrico y enmascaramiento). 

F.M. Tulyupa, v. A. Pavlichenko y Yu. I. U§atenko 1 Uhr.· 

l<hini. Zh. 36 (2) 204-213 1 (1970). 

El primer reactivo en soluci6n acuosa manifiesta una absor. 

ci6n m~xima a 258 y 285 nm, con coeficiente de extinción -

molecular de 12600 y 13000 resp~ctivamente. 

Es le mismo tiende a descomponerse a un pH menor de 5 ¡ a V!_ 

lor~s de pH más alto, ést:e forma ccmplejos con Ag, Hg, Cu, 

Pb, Cd, Ni, Bi y Sb111 , 
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PROCEDIMIENTOS: 

a).- La determinaci6n fotométrica de Cu en aleaciones de al.!! 

minio; la muestra (0.1 a 0.2 g) se disuelve en 10 ml de 

HCl (1:1) además 1 a 2 ml de HN0 3 y se calienta hasta -

cerca de ebullición. La solución se filtra y luego se­

diluye a 250 ml. Se toma una parte alícuota (2 a 10 ml 

y se trata con 10 ml de soluci6n buffer de acetato de -

pH 5 y 0.2 ml de soluci6n estandar de NaF (para enmasc_!! 

rar el Fe), 1 ml de Iodo 0.01 M y H2o hasta llevar a --

50 ml y se mide la extinci6n a 453 nm. 

b).- Determinaci6n fotométrica de Cu en cobre forrado con m!t 

tal blanco. La muestra (0.1 a 0,2 g) se disuelve en 10 

ml de HN03 (1:1), la soluc16n se evapora de 3 a 5 ml, -

se añaden de 40 a 50 ml de agua y después de un tiempo­

la soluc16n se filtra y se extrae el resíduo con HN03 -

acuoso y se diluye a 250 ml 1 y se prosigue como en el -

inciso anterior. 

c).- Determinaci6n volumétrica de Bi y Pb en aleaciones 

Rose's. La muestra (0,1 a 0.2 g) se disuelve en 10 ml -

de HN03 concentrado, la soluci6n se evapora hasta 2 ml, 

se añaden 50 ml de H2o, la soluci6n se evapora nueva- -

mente hasta aislar 6xidos de nitrógeno, se filtra y el­

filtrado se diluye a 250 ml. Una parte alícuota de 8i 

(10 a 20 ml) se trata con I-rnM en la presencia de xile­

nol naranja y se titula hasta el cambio de color rojo a 

amarillo. La soluci6n titulada se trato con 15 ml de --

soluci6n buffer de pH 6 a 6.5, inmediatumente despu~s -
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se titula hasta un color rojo del complejo Pb-xilenol­

naranja y luego se continúa la titulaci6n hasta que --

aparezca un color amarillo, se evapora completamente -

hasta dar el Pb contenido en la muestra. 

d).- Determinaci6n de Bi, Pb y Cd en aleaciones Wood's. Una 

muestra de Bi y de Pb con adici6n de Cd. Una segunda­

muestra similar se disuelve en 10 ml de HCl (1:1) ade-

m~s 2 ml de HN03 (1:1) y luego se precipita Pbso4 con­

la adici6n de 10 ml de H2so4 (1:1) •y 180 ml de H
2
o. 

Un rato después el precipitado se filtra y se lava con 

H 2so 
4 

( 1: 10) y el filtrado se diluye a 250 ml. Luego-

se neutraliza una parte al !cuota con NH3 acuoso, a 10-

ml de la soluci6n se le añade soluci6n buffer de pH 9-

a 10, y el Cd se ti tul a con I-mM en la presencia de --

Eriocromo azul obscuro. 

e).- Determinaci6n de Bien aleaciones de níquel. La mues­

tra {0.5 g) se disuelve wn 10 ml de HN0
3 

(1:1), la - -

soluci6n se diluye a 250 ml y una parte alícuota (25m~ 

se trata con 1 ml de cualquiera de las dos soluciones­

estandars de ácido asc6rbico 6 1 ml de'soluci6n de NaF 

y se titula con I-mM en la presencia de xilenol naran-

ja. 

f).- Determinaci6n complejométrica de Zn en la presencia de 

diez veces Pb y Cd. La soluci6n muestra (20 a 30 ml)-

conteniendo 0,3 a 1 mg de Zn es tratada con 10 ml de -

I 0.02 M como agente enmascarante, y titulado con 

EDTA-mM en la preeencla de xilenol naranja. 
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2601.- Determinaci6n de Bi, Pb y antimonio en una aleación de -

platino-rodio. Vladimir Widtmann. Hutn. Listy, ~' (10), 

733-735 (1970). 

Una soluci6n de HN03 de la aleaci6n se utiliza sobre una 

columna de catex s. El Pt y Rh es levigado con HCl 1.s M 

para determinaciones fotom~tricas, el Bi se extrae en -

forma de fosfato de terbutilo y se determina con tiurea 

6 también puede ser extraído con CHC1 3 en la presencia -

de dietilditio carbamato de sodio (I)-Cuso4; el Pb se e~ 

trae con CHC1 3 en la presencia de (I), la muestra se se­

para y se disuelve en agua regia, y la soluci6n se ajusta 

con HCl 7.7 M y el Sbv se extrae con 'ter isopropílico y 

se determina fotom~tricamente con r6damina B como react! 

vo. El Bi, Pb 6 Sb pueden ser determinados abajo de 

0.001%. 

3293.- Activaci6n instrumental determinando la composici6n en -

aleaciones de indio multiconstituyente. Lambrev, V.G., -

Nekrasov, v.v., Akalaev, G.G., J. Rodio Analyt ~hem • .§., 

(2) 431-436, (1970). 

En esta referencia se describe un procedimiento para el 

análisis de microbarras de metal (3 a 200 microgramos) -

de una aleaci6n escencialmente de indio que contiene - -

aproximadamente 1% de cada uno de estos elementos Sb, Au, 

Ga, Ni, Sn y Bi. La muestra y el estandar son irradiados 
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durante 20 horas con un flujo de neutrones térmicos ele -

aproximadamente 1.2 x 10 neutrones por Sq cm seg. El anf 

lisis fué llevado a cabo usando detectores de centelleo, 

y detectores de centelleo doble cristal y detectados por 

semiconductores de Ge(li) 4• Esta técnica evita la neces! 

dad de separaciones radioquímicas. Para las determinaci.2, 

nes de sensibilidad se usan detectores de centelleo para 

0.1 mg de In, Au, Sb, y Ga y 1 microgramo para In y sn. 

El detector semiconductor di6 sensibilidades de 0.1 mg -

para In y Au y 1 mg para Ga y Sb. 
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26.- Curvas de titulaciones complejométricas con el sistema 

redox, de fierro (III) a fierro (II). Hulanicki, A. y­

Karwowska, R. Talanta, J& (3) 239-245 (1971). 

Las titulaciones potenciométricas de algunos iones me­

tálicos fueron hechas con EDTA en la presencia de el -

Fe (II) - Fe (III) con un electrodo de grafito o plati 

no. La técnica puede ser usada para la determinación­

de Bi en In, el que con EDTA, forma complejos más fue~ 

tes que el Fe, también puede ser titulado como tal pa­

ra que el potencial sea medido inmediatamente, después 

de la adición titulante. 

3969.- Análisis de semiconductores termoeléctricos basados SQ 

bre bismuto, antimonio, teluro y selenio por fluores-­

cencia rayos X. Kim, Kyong-Hun; y Katayama, s. Japan -

Analyst. lQ. (1) 29-36 (1971). En la muestra son deteI 

minados por radiación el Bi, Sb, Te, y Se, hasta ~ .un 

63.5% de Bi, 50.3% de Sb, 61.5% de Te, y 49.7% de Se -

respectivamente. Se preparan estandares adicionando -

algunas cantidades de Sb y Se a Bi 2Te 3 , y se comprime­

la mezcla a 400 Kg en un disco de 20 mm en diámetro y-

2 mm de espesor. La muestra también se comprime simi­

larmente (200 mallas). El aparato usado incorporado -

es un tubo de tungsteno blanco para rayos x, con un -­

cristal de L1F y un contra centelleo. 
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2088.- Cromatografía de capa fina, para cationes sobre aílica -­

gel con acetato de amonio. Wojnowska, María; y Wojnowski, 

w. Chemia Analyt. 1 .1§. (3) 677-680 (1971). 

La separaci6n de cationes se rige principalmente por los-

valores de RF generalmente acumulados por la concentra- -

ci6n de acetato de amonio. La separaci6n rápida (10 a 15-

min) de los cationes de Ni, ca, Cu, y Zn y para Hg, Cd, -

Pb y Bi se obtienen con soluci6n al 15% de acetato de am9-

nio ajustado a un pH 8.4 y 8.7 respectivamente. Los sol-

ventes usados no son sensitivos a cualquier presP-ncia de-

Fe en la sílica gél. 

3160.- Determinaci6n de bismuto en fierro baceado y acero por 

absorci6n at6mica. Kistaludi 1 G¡ y Lenhof ,M. ~nalytica 

Chem. acta, §2. (2) 442-444 (1971). 

g¡ tratamiento de la muestra, que contiene de 3 a 50 ppm­

de Bi, se mexclan en soluci6n ácida, ésta se filtra, lue-
III go se reduce a Fe 1 se adiciona el agente enmascarante-

y se extrae el Bi en cc1 4 con ditizona, esto se describe­

provisionalmente en (analyt. Abstr., ~ 148, 1972). Las -

absorciones medidas estan hechas a 222.8 y 223.1 nm. 
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3116.- Determinaci6n de bismuto con sal de Reineque y tiurea. -

Guseinov, I.K., Bagbanly, I.L., y Abdullaeva, A.B. Azerb. 

Khim. Zh, (2) 151-155 ( 1971). 

El complejo de tiurea con Si forma un compuesto naranja-

con sal de reineque que es escasamente soluble en agua y 

es adecuado para la determinaci6n gravimétrica del Bi. -

El compuesto tiene la f6rmula [ai(SCN 2H4 l J- [ CrCSCN) 4 
(NH3 ~ 3 • Se tiene hecho un estudio de varios factores -

que afectan la exactitud de la precipitaci6n. Esto se -­

funda, dependiendo de la concentraci6n de tiurea, el Bl­

forma complejos con Bi-a-tiurea a raz6n de 2. 6 4. Tambi-

én se describen algunos métodos de gravimetría y determi 

naciones volumétricas para Bi; en el método volumétrico-

el Bi contenido en el precipitado se titula con soluci6n 

de KI03• 

4687.- Aplicación de análisis polarográfico en plomo extraído,­

usado en pinturas de cerámica. Lukaszewski, z., y - - -

Szymanowska, H. 11. (2) 387-392 (1972). 

Se remoja el artículo cerámico en ácido acético al 4% 

(150 ml) por 24 hs., la soiuci6n resultante se mezcla 

con KCl 1M (20ml)y una solución de gelatina al 0.5% -

(2 ml), y se diluye a 200 ml con H2o. A 10 ml de ésta 

soluc16n ventilada con N, se le corre un polarograma de-

O V vs. la s.c.E. Se compara el polarograma con uno que 

se haya corrido para una·soluc16n estandar de Pb. ~l --

09 



¡-J 

mismo polarograma puede ser usado para identificar otros 

á 3+ 2+ 3+ iones met licos contaminantes e.g., Bi , Cu 1 Sb , --

sn2+, Cd 2+, cr3+, zn 2+, Ni 2+ y co 2+;estos valores de 1/2 

E son tabulados en ot~as escalas. 

3000.- Determinaci6n de cobre, paladio, antimonio y bismuto con 

anilina como un reactivo analítico. Rao, A.L.J., y Puri 

B.K,Zh, Analyt. Khim, l.§_ (5) 996-997, (1971). 

Un método volumétrico indirecto se describe para los me­

tales determinados en~la presencia de anilina y un exce­

so de SCN- (para Cu) 6 I- (Po, Sb y Bi), El exceso de -

SCN- 6 I- se determina mercurim,tricamente con difenil--

carbazona con indicador interno. 

En. el procedimiento se determina Sb y Bi en la presencia 

de cada uno de estos metales. 

4729.- Determinaci6n de bismuto en administraci6n de fluidos -­

después de una dosis controlada en los tejidos del cuer­

po. Hall, E,J,, y Farber 1 'l',J, asa off Analyt. Chem. a 
(3)' 639-642. (1972). 

La muestra del tejido (aprox. 15 a 100 microgramos de Bi 

Se regula a pH 3 y el Bi se extrae con isobutil-netil 

cetona como complejo con radical amonio 'pirrolidina-1- -

carboditioato, el extracto es dispersado en la flama de­

un espectrofot6metro de absorci6n at6mica, y la medida -

se hace a 223.7 nm. A niveles más altos el Bi se origi­

na en riñones, aproximadamente 10 y 60 ppm de la adminil,!. 

traci6n de los compuestos de Bi resultando insolubles y­

oolubles en H2o respectivamente. 
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3266.- Determinaci6n fotométrica de bismuto en aleaciones magn! 

ticas basadas en fierro, cobalto, níquel, aluminio, co--

bre y titanio. Zel'lser, E. Yu; y Kuznetsova, N.N. Refe-

rat. Zh., Khim, (2) 19 GD, (1972). 

Se disuelven 0.1 g de la aleación en 15 ml de HCl-HNo3 -

diluidos (1:1), luego se añaden 10 ml de H2so4 (1:1) y -

se evapora hasta eliminar vapores de so3 • Se añaden 100 

ml de agua, a la soluci6n caliente se le adicionan 20 ml 

de Na 2s 2o3 acuoso al 30% y se calienta la mezcla durante 

15 min. (a coagular el cu2s y Bi2s 3>. Después se filtra 

el precipitado, y se lava éste con H2so4 caliente (1:20~ 

y la ceniza precipitada se lleva a ignición de aooº a --

9000 c. Se disuelven las cenizas en 20 ml de HN03 (1:9~ 

se filtra después y el azufre se lava con HN03 (1:9) ca­

liente. A el filtrado se le adicionan 1 ml de solución-

de Fec1 3 al 0.5% y amoniaco acuoso al 25% hasta que la -

precipitaci6n de Fe(OHl 3 y Bi(OHl 3 sea completa, se fil­

tra después ei precipitado, se lava 10 veces con agua ca 

liente, se disuelve en 50 ml de HN03 (1:9) caliente. 

A la solución filtrada se le añaden 2 g de sulfato de h! 

drazina, se calienta durante 15 min. y tibio (a reducir­

el Fe) se añaden 20 ml de solución de tiurea al 10% di-­

luida, a 100 microgramos y después de 10 min. se mide la 

extinción a 440 nm. 

4207.- Determinaci6n de bismuto en tierras, sedimentos y rocas. 

Stanton, R.E. Proc. Australas. Inst. Min. Metall., (240) 

113-114 (1971). 
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81 Bi de la muestra se determina como dietilditiocarbama­

to de bismuto (extraído con CHC1 3> por comparaci6n colori 

métrica similar con un estandar. Alternativamente el com 

plejo de Bi es después filtrado y examinado por espectro­

metr!a de rayos X. Hay algunas interferencias de otros -

elementos. ~l análisis espectrométrico es más exacto que 

el método colorimétrico. 
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144•- Deter-minación ele indicios de impurezas (zinc, plomo y bi.2_ 

muto} en aleaciones refractarias y aleaciones ferrosas. -

Kurbalova, V.I., 5tepin, V.V., Ponosov, V.I., Zobnina, N. 

A., Novikova, E.V., Emasheva, G.N., y Kalashnikova, L. Ya, 

trudy uses. t>;auc:hnoisseled. Inst. Standart. Obraztsov. -

Spklr. Stalonov, 2 98-102. (1971), 

Para ferrocromo, se disuelven de 2 a 3 g de muestra en 50 

a 60 ml de HCl (1:1), más aproximadamente 2 ml de HN03 P!!. 

ra ferromolibdeno, se disuelve 1 g de muestra en 30 ml de 

HN03 (1:1), la soluci6n se evapora hasta una pasta, luego 

se aíladen de 5 a 10 ml de HCl y la mezcla se evapora nue-

vamente hasta que forme una pasta. 

El residuo se disuelve en apruximad~mente 30 ml de Zn-HCl 

y la solución se pasa por una columna de An-31 ani6n (de­

Cl-1; la columna se lavil con aproximadamente 80 ml de - -

HCl 2N (hasta quitar Fe, Cr, Ni, Al, y Cu); el Zn es lue­

go leviqado con 200 rnl de HCl O.GS N, el Pb con 200 ml de 

HCl 0.02 N, y Bi con 300 ml de HN03 1 N. Cada levigada se 

eva~ora a un pequeílo volumen, y las determinaciones se 

completan por extracción fotom~trica con ditizona. Los -

coef ic i en tes de variación son dr~sde 2 a 200 ppm y varía -

de 5 a 20%. 

109.- Separaci6n de cantidades de bismuto, fierro, antimonio y­

cobre en exceso. Sulcek, z., y Slxta, v. Colln Czech. 

Chem. Corninun., l2 (G) 1993-19913. (1972). 
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En la separaci6n de Bi en Pb se extrae por estudio de la­

porci6n de Bi, Fe, Sb y Cu sobre una columna de poli (c12_ 

rotrifluoroetileno), con fosfato de terbutilo como fase -

estacionaria, conteniendo en soluci6n Hc104 (hasta 0.5 M) 

tiurea (hasta 1%) y ácido tartárico (hasta 1%). 
III La separaci6n es satisfactoria para Fe ya que es redu-

cido por calentamiento con ácido asc6rbico, y Sbv y cu11-

son reducidos con tiurea a SbIII y cu1 , los cuales luego­

forman complejos. Estos complejos son lavados en la co-­

lumna con una soluci6n de composici6n similar a la de la­

soluci6n prueba (pero sin iones metálicos), El Bies lu~ 

go levigado con HC104 o.s M y determinado por espectrofo­

tometría de absorci6n at6mica. 

2089,- Separaci6n de paladio, bismuto y níqu~l por el sistema -­

terbutil fosfato- tiurea- ácido percl6rico por cromatogr~ 

fía fase invertida, Braun, T., y Fraray, A,B, Analytica-

Chem, Acta.§.! (2) 265-276. (1972). 

Las columnas son llenadas con hule espuma cargado con fo.!!, 

fato de terbutilo (cf. analyt. Abstr., ~ 532 1973). Las 

soluciones de los tres metales son mezclados con un volu-

men igual de una soluci6n de tiurea HC104 y NaC104 y se -

ponen en la columna. El níquel es levigado con la misma­

soluci6n d~ tiurea, el HC104 y NaC104 diluído con un vol~ 

men igual H20; el Pd y Bi son retenidos como complejos de 

tiurea, El bismuto es luego levigado con HC104 0.5 M a -

la vez que el Pd se retiene y subsecuentemente levigado -

con H20. Los resultados son presentados para análisis de 
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varias mezclas de los metales. La columna cromatográfi­

ca del complejo Pd-tiurea es examinado y se miden sus c~ 

pacidades por interrupci6n. 

2777.- Detección selectiva de iones Bi (III) y Fe (II) con cier. 

to reactivo nuevo. Johar, G.S. Talanta 12_ (10) 1231-

1234. (1972). 

- 3+ En la presencia de I , Bi da un precipitado rojo obs-

curo 6 anaranjado con 5-amino-1,2 1 4 - ditiazol-3 - tiona 

(I) en H2so4 concentrado y con monosulfito de tetraetil­

tiuran (Il) en acetona. En la presencia de NH 3 acuoso,­

con eosina y mercurocromo da un precipitado rosa obscuro 

para Bi 3
+, y un precipitado verde fluorescente para Fe2! 

Las pruebas para 01 3
+ con I y II también pueden ser usa­

dos hasta detectar I-. Los límites de detecci6n e inter. 

ferencia en estas pruebas se discuten en este artículo. 

714.- Determinaci6n polarográfica de Bi, Cu, Pb, Cd, y Zn como 

impurezas en preparaciones de tierras raras. Il'kova, --

S.B., Zazimko, E.A. Zh. analyt. Khim., ~ (8) 1660-1661. 

(1971}. 

Los procedimientos que se describen para la det~rmina- -

ción de Bi, Cu, Pd, y Cd en óxidos de metal de tierras -

raras con una sensibilidad de 0.2 ppm y para el Zn con -

una sensibilidad de 20 ppm (100 ppm para óxidos de euro­

pio), se hacen por polarografía a.c. La reducción pola­

rográfica de Bi, Cu, Pb y Cd, es reversible en la presen. 

cia de tierras raras dispuesto para 20 a 40 g por litro. 
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108.- Determinaci6n por extracci6n fotométrica de Bi en la pre­

sencia de Fe y Cu por el método de cloruro. Ivanov, N.A. 

C.r. Acad, bulg. Sci. 25 (6) 779-782. (1972). 

El bismuto es extraído con HCl de 0.2 a o.s M contenien 

do hasta Cu 0.2 M 6 Fe en bis-2-etilhexil amina 0.1 M en­

cc14l, y se determina este cloro-complejo medido a una -­

extinci6n de 328 nm, al separar el Bi con una doble extr!!_ 

cci6n a un límite mayor de 99% de Fe y Cu. El método es­

también aplicable a concentrados de cobre; la máxima tol~ 

rancia o relaci6n de cu, Fe a Bi es pues de 1:1000. 

96 



VOLUMJ::N 25 

1973 

3698.- Análisis espectrográf ico evitando la posibilidad de mine­

ralizaci6n durante la extracci6n. II.- Análisis de sodio­

metálico (para imp~rezas). Kuz 'min, N.M., Dubrovina, T.P. 

y Shemshuk, o. M. Zh. Analyt. Khim • .f..§.1 (2) 364-367 

(1973). 

Los indiéios equivalentes de Fe, Mn, Al, Ni, V, Be, Cu, -

Co, Bi, Pb y Zn son extraídos de una muestra de sodio (4g) 

disueltos en etanol- H2o (4:1), se mues~ra que el efecto­

de los extractantes· (8-hidroxiquinolina 0.5 M y 4 bensoil 

3-metil-l~fenilpirazolin -5-otta (I)-CC1 4 5 mMl en el aná­

lisis espectrográfico la concentraci6n subsecuente del e~ 

tracto es despreciable. Por eso la mineralizaci6n del e~ 

tracto es innecesaria. 

Los estandares inorgánicos se pueden usar en la determin.s, 

ci6n de Fe, Mn, Al, Ni, Be, cu, y Co, excepto para Bi, Pb 

y Zn, los mejores estandares son los complejos de estos -

elementos con (1)¡ tales complejos que son también estan­

dares convenientes para el uso en la determinaci6n de 

otros elementos. Los rangos de sensibilidad para Fe, Al, 

y V es 0.1 ppm y de 0.005 ppm para Mn. 

(para parte I ver analyt. abstr., ~. 673, 1973). 

872.- Determ1naci6n espectrofotométrica de paladio (II) 6 bism.!:!_ 

to (III) con 2-mercaptopiridina. Izquierdo, A., y Bosch, 

E. Infuci6n Quim. analyt. pura apl. Ind. 26 (6), 271-276,­

(1972). 
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La soluci6n prueba (un vol. cualquiera da 0.5 a 35 micro­

gramos de Pd 6 1.7 a 45 microgramos de Bi por ml y diluí­

do a 25 ml) se ajusta a pH de 1.5 a 3 (para Pd) 6 1.2 a -

1.7 (para Bi) con HCl. Después se le añade el reactivo -

etanólico (2ml de soluci6n al 2% ó 3 ml de la solución al 

1% respectivamente) y se lleva hasta 25 ml con H20 y se -

mide la extinción a 420 6 430 nm. La interferencia se -­

presenta para Pt1v, cu11 y 1r1v. 

70.- Determinaci6n de indicios de antimonio y bismuto en cad-­

mio de alta pureza 6 zinc por voltametría de desnudamien­

to an6dico. Tiptsova Yakovleva, V.G., y Figel' son Yu. A. 

Zh. analyt. Khim. ll (1) 89-93, (1972). 

El antimonio y Bi son concentrados por amalgamiento sobre 

una gota de mercurio estacionario y luego se determina -­

polarográficamente; también se describe un paso prelimi-­

nar para la concentraci6n, (coprecipitac16n como hidróxi­

dos en la presencia de NH 3 acuoso 6 de Mno 2>. 
PROCEDIMIENTOS: Se disuelve la muestra (0.1 g de metal)­

en 10 ml de HN03 (1:1), se evapora a sequedad y se extrae 

con HN03 y se calienta a 160° a 1ao0
• Al residuo seco se 

le añaden 3 ml de H20, y se calienta la solución por 3 

min., tan pronto esté tibio, se diluye a 25 ml, ventilan­

do 15 ml de esta solución con una corriente de N y se - -

electroliza éste en un electrodo de goteado de mercurio -

estacionario de 0.28 a 0.29 V por 5 6 10 min. 

En el análisis de la solución de Bi y Sb abarca proporci.2_ 

nes mayores de 1:60, el Sb se determina por amalgamación-
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y desnudamiento an6dico en un goteo suspendido de mercu­

rio sobre un contacto de plata; el Bi se determina simi­

larmente con uso de un goteo de mercurio suspendido so-­

bre un contacto de platino. 

781.~ Análisis espectroquímico de indicios en plomo, por medio 

de corriente directa interrumpida. Janda, Ingoborg; y -

Shroll 1 E, Mikrochim. Acta. (6) 902-907 (1972). 

La duraci6n de las pulzaciones 0.01 segundos son aplica­

das entre elect~odos de plomo de alta pureza y un ánodo­

especialmente formado de grafito. Para los elementos 

exa~inados, la reprodusibilidad es superior a ! 10% y 

los límites de detección, son de 0.4 para (Agl, 8 (Asl,-

0.S (Bi), 0,8 (Cu), 8.5 (Sb) 1 1.2 (Sn) y 2 (Zn) ppm, 

3048,- Determinaci6n de bismuto por diferencia espectrofotomé-­

trS ca (en e.g.), conteniendo producto intermedio de hie­

rro y otros metales en la manufactura de cloruros y 6xi­

dos de bismuto. Chazova, L.A., y Asadcheva, G.V., Zav.­

Lab. 12, (4) 1 409 (1973), 

La diferencia por espectrofotometría a 434 nm es aplica­

ble para la determinaci6n de 1 a 9 mg de Bi por 100 ml -

de solución, con 15 ml de soluci6n de tiurea al 12% como 

reactivo. El método puede ser usado para determinar el­

Bi en varios productos de metalurgia que contenga gran -

cantidad de fe (enmascarado por adici6n de ácido ascórbi, 

co) y arriba del 1% en Pd 6 Cu. 
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704.- Determinación de plata y Bi en aleaciones binari~s por -

coulometría-estequiométrica. Khamrakulov, T.K. rgasyan, 

P.K., y Chervyakova, V.V. Zh. Analyt, Khim., l:1.. (3) 492-

496 (1972). 

Esta técnica se recomienda para el an6lisis en a· eacio-­

nes de Ag-Bi y se usan electrodos de grafito y p' atino;­

en el análisis por desnudamiento electrolítico sn hace -

con soluciones de HN03 0.1 N, KN03 0.1 N1 H2so4 0.1 N, -

K2so4 0.1 N, en un tiempo de 5 a 10 min., y la SE~nsibill 

dad es aproximadamente de 10 micromoles para Bi. La pl~ 

ta y el Bi pueden ser determinados separadamente, excep-

to en la presencia de Cu combinado, ejem. Cu con Bi. 

81.- Análisis espectrométrico fluorescencia de rayos en 

aleaciones de aluminio comercial. Dick, J.G., y Fraser,-

A.R. Can. J. Spectrosc. 11 (5) 135-140 {1972).· 

La preparación de la muestra y las condiciones de opera­

ción están descritas en el método. La espectrometría --

fluorescente de rayos X, se procede con uso de un ajuste 

en cuadro menor y nos da resultados satisfactorio para-

cu, Fe, Mn, Ni, Ti, Zn, Bi, Cr, Pb, y Sn y para s a CO!!, 

centraciones menores de 2%. 

1297.- Determinación de ars6nico, selenio, antimonio y b. smuto­

por espectrometr!a de absorción atómica por reduc:i6n 

usando microgramos de tetrahidroborato de sodio. 

Schmidt, Frank, J,, y Royer, J.L. Analyt. Lett. ~ {1) --

17-23 '(1973). 
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Estos elementos son determinados en agua en una parte --

alícuota de 50 ml acidulada con aproximadamente 6 ml de-

HCl (1:1) en un frasco ajustado a un generador de gas -­

con dep6sito desarmable, el generador es purgado con Ar, 

y un gránulo de NaBH4 que se introduce durante 15 segun­

dos después se abre la purga y el hidruro gaseoso fluye­

ª un generador determinado para la espectrometría de ab~ 

sorci6n atómica sosteniendo una flama de hidrógeno-argón, 

Los límites de detecci6n son (0.1 x 109
> para As 6 Sb,-

9 y (1.0 x 10 ) para Se y Bi. La reducci6n con NaBH4 es -

más usada sobre todos los tipos de mue~tras de aguas fe-

cales como materia prima, alcantarillado como material -

por grifo resonante. 
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23.- Electroforésis de iones inorgánicos por capa fina. Uso de 

soluciones de EDTA como electrolitos. F'rache, R. ,y_ Dad.2, 

ne, A. Cromatografía, i (6) 266-268 (1973). 

Las soluciones de cationes inorgánicos ( y principalmente­

elementos del grupo de transici6n) son sometidos a electr.2, 

forésis en sílica gel H (0.5 mm de espesor) en un electro­

lito de EDTA 0.1 M disódico a valores de pH 4.5, 7 y 10. -

Conforme a la direcci6n de movilidad, sí es posible dedu-­

cir la formaci6n de complejos que a ocurrido a diferentes-

valores de pH para varios iones; ejemplo de posibles sepa­

raciones ·e e.g~·,.Asrrr, Sbrrr, sn1 v, cur 1 , Cd, Hgrr, BiIII 

II III y Pb ; 6 Al, Ga, In, y Tl ) • 

721.- Determinaci6n de.metales por cromatogr.af'ía de intercambio­

ani6nico flujo forz~do mezclados ~¡, ácido clorhídrico y --
... 

';.,·. 

ácido percl6rico. .'.- ,· 

Seymour, Mark o., y Fritz', j.s~;Ailalyt. ctiem. !§_ (8) 1394-
'1.-;'.:. 

1399 (1973). 

Con uso de un decÜve se mezclan HCl 10 M- HC104 5 M, ésta 

técnica rápida y cuantitativa permite una levigaci6n y - -

separaci6n de metales que son fuertemente retenidos sobre­

resinas de' intercambio ani6nico (para Cl-). Se usan 3 - -

Columnas (1.85, 3.80 y 9.15 cm X 6.4 mm i.d.) de resina -­

A-26 (150 a 200 de malla) y los iones metálicos son detec­

tados como complejos de Cl por espectrofotometría U.V. La 

separaci6n efectuada f'ué (I) Ni, .PdII y Ptrv, (II) AsIII,-
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Sb111 y Bi 111 , {III) Pb, cu11 , fe111 , Hg!I y sn1v, todos 

los metales están dados en cantidades muy pequeílas. 

800.- Análisis de indicios de lementos y microanálisis en sil!, 

catos y rocas carbonatadas por espectrofotometría de - -

absorci6n atómica. Heinrichs, H., y Lange, J.z. Analyt. 

Chem. ~ (4), 256-260 (1973). 

Se prepara una soluci6n con 5 6 15 mg de mu~stra para la 

fusi6n de HC104 y HF tratamiento de Geilmann y Toelg - -

(Glaslech. Ber., 12_, 281, 1962). Y el silicio se separa 

por volatilizaci6n y se determina espectrofotométricamen. 

te como molibdosilicato y el Al, Fe, Mn 1 y Ti por espec­

trofotometría de absorci6n at6mica sin llama. Con el -­

uso de un tubo de grafito. Para los trazos de elementos 

la muestra se descompone por el método de Wahler (neues­

Jb. Miner. Abh., .1Ql1 109 1 1964) en un autoclave de alu­

minio forrado de PTFE a 200° durante 2 hr., luego se eV.2_ 

poran los ácidos a 150° y el residuo se disuelve en HCl­

acuoso. Las condiciones se dan para la determinaci6n -­

por absorci6n at6mica de Tl, Pb 1 Cd, Bi, y Hg, y después 

se aplica la volatilización (, 1000° a 1200° ) por sepa­

raci6n de Geilmann (analyt. abstr. ! 3963 1 1958)¡ además 

se aplica una separación electrolítica para Hg. 

1346.- Determinación directa de bismuto y antimonio en agua de­

mar por voltametría de desnudamiento an6dico. Gilbert,­

T.R., y Hume, D. N. Analyt. Chem. acta 65 (2) 451-459 

(1973). 

El Bi y Sb son determinados directamente en agua de mar-
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por voltametría de desnudamiento an6dico con electrodos­

de grafito enchaquetado de mercurio. La muestra es col~ 

cada en una celda de sílice, se.purga y se agita con pa­

so de N purificado. Se usa u~ electrodo de platino. El­

electrodo de referencia consiste de un alambre de plata, 

provisionalmente anodizado en agua de mar, en un tubo de 

vidrio de borosilicato que contenga una pequeña porci6n 

de 1& muestra que fé separada de la muestra analizada_ -

por un tap6n de unfused Vycor. El Último derrumbamiento 

sale al disminuir el efecto de la corriente ( aproximadi!_ 

mente 0.1 microampers por seg. ) sobre el desnudamiento, 

para ésto fué inventado un circuito compensador (descri 

to), El·bismuto del agua de mar que se hace con HCl 1 M 

es depositado a -0.4 v, y dá un desnudamiento cumbre a -

-0.2 V, la altura del cual fué proporcional a la concen­

traci6n; fuera de interferencia de Sb 6 metalés normal-­

mente presentes, el antimonio es depositado a -0.S V en­

agua de mar hecha con HCl 4 M y di6 un desnudamiento cu!!! 

bre a -0.3 v, del cual fué proporcional a la cantidad t.2, 

tal de Sb y Bi. Con el uso de u~a técnica estandar, se­

obitienen resultados satisfactorios para la concentra- -

ci6n en rangos de 0.02 a 0.09 microgramos por Kg para Bi 

y 0.1 a o.s microgramos por Kg para Sb. 

2529.- Separaci6n .de cobre, níquel, coba! to y bismuto por crom_!! 

tografia en capa fina como sus complejos de dietilditio­

carbamato. Rao, A.L.J. 1 y Singh, s., z. Analyt. Chem. 

ru c1) 46, c1913>. 
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Los Índices de retenci6n están dados para t.l.c. cada uno 

de estos complejos en capas de sílica gel G, de 0.25 mm -

(activado de 110° a 120°) con luz de diclorometano-petro­

leo (5:3) ehullici6n 60° a soº> y con diclorometano-ciclQ 

exano (5:3) como solvente. El complejo separado de color 

es visible en un lugar determinado, y puede ser usado pa­

ra medirse espectrofotométricamente, después se extraen -

con cc14• Los complejos de Hg, Cd, Pb, Tl y Mn son inco­

loros y no interfieren. 

1381C.- Determinaci6n voltamétrica de bismuto y estaño en mues- -

tras del medio ambiente por desnudamiento anódico. Segu~ 

do simposium en Australia sobre analytical Chemistry -

Kensington, N.s.w. May (1973). 

3250,- Determinación rápida de bismuto en plomo, en aleaciones y 

virutas de fierro y níquel. Atwell, M.G. 1 y Golden, G.s. 

Appl. Spectrosc. ll (6) 464-466, (1973). 

Las virutas son machacadas y tamizadas en malla de 10 a -

40, en porciones de(100 mg) que son mezclados con Li 2co3-

(7.S mg) y puesto en el hoyo de un electrodo ASTM S-3. 

La prueba se hace por duplicado exitándola en un arco 

d.c., estos procedimientos son convencionales en el cual­

se usan tablas para las intensidades del Pb a 283.3 nm y­

Bi a 306.7 nm dando líneas de fondo medidas con un micro­

densitómetro. 

La concentración de Pb en Bi y la aleac16n de níquel pre­

viamente analizada por e~ m&todo de destilación portador~ 

se calcula sobre gráficas de calibración basados en los -

105 



análisis de un estandar base. 

Los resultados de varios análisis de aleaciones estandar­

son aceptados en cor¡venios-·con valores iguales a las 2ppm, 

el coeficiente de variaci6n para Pb y Bi son 6.5% y 6.7%­

respectivamente. 
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1322.- Determinación de bismuto en aleaciones por cromatografía-

de gases a temperaturas extremadamente altas. Sokolov, D~ 

N. y Vakin, N.Ao Ind. Lab. 12_ (3) 378 (1973). 

El método usado provisionalmente para la determinación di 

recta de Zn y Cd (Sokolov y Soifer, Analyt. Abstr. 19 1 -

2924, 1970) se adapta para la determinación de Bi. El cr2 

matógrafo es equipadocon un diagrama detector (cf. Soko­

lov et al., Ibid., 18 1 4453, 1970) operando a una temper~ 

tura máxima de 1350°. Con una columna de acero inoxidable 

(30 cm x 8 mm) empaquetada con carbón activado SKT (parti 

culas tamaHo 1 a 2 mm) se usa y opera a 1250°, con He (15 

ml por min) como gas portador y con medidas muy altas. 

La calibración de la gráfica cubre el rango 0.2 a 10 mg -

de Bi. El método es probado en Bi puro y en aleaciones de 

Pb, sn, Cd y Zn; los errores relativos son menores del 8% 

y la sensibilidad con el uso de una muestra de 15 mg de 

Bi es de 0.2%. 

69.- Separación selectiva de uranio de otros elementos en áci­

do bromhídrico-acetona y HCl-acetona por cromatografía de 

intercambio catiónico. Strelow, F.W.E., y Weinert, c.H.Si 

w. Talanta ~ (11) 1127-1137 (1973). 

Las cantidades hasta de 500 mg de UVI son separadas de e.§_ 
III II III tos elementos Ga, Fe , Bi, Pb, Cd, Zn, Cu y Au por 

levigación con HBr 0.35N en 90% de acetona en una columna 

(21 cm x 2.5 cm) que contiene 65 ml de resina (15 g) de -
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AG-SOW-X4 de intercambio cati6nico (200 a 400 mallas, pr~ 

viamente equilibrada con 50 ml de HN03 0.1 M en 50% de -
VI VI acetona). El U y muchos iones son retenidos, y el U -

es entonces levigado selectivamente con HCl 0.5 M en 83% 

de acetona, 6 con HCl 0.35 M en 85% de acetona. El cobal­

to, MnII, Mg, ca, Tiiv, Al, zr, Th y La, son retenidos -

cuantitativamente por la columna, los cuales pueden ser l~ 

vigados con HN03 5 Mo La separaci6n de UVI de Li es insa­

tisfactoria con HCl 0.5 M en 83% de acetona pero es exce­

lente con HCl 0.35 en 85% acetona para.u. 

El coeficiente de distribuci6n y las curvas de levigaci6n 

estan reportadas, y las separaciones se demuestran para 

mezclas preparadas que contienen 250 6 500 mg de uVI y 0.2 

a 400 mg de los otros elementos. 

2425.- Determinaci6n espectrométrica por absorci6n at6mica de Ag, 

Bi y Cd en sulfuros por atomización· directa en estado s61!. 

do. Langmyhr F.J., Solberg, R., y Wold, L.T. Analyt. Chem. 

Acta .§2. (2) 267-273 (1974). 

El fruto presentado es para an~lisis (para Ag, Bi, y Cd) -

de las referencias de sulfuros minerales· y una serie de m!, 

nerales de importancia aparente por inserción directa de 1 

a 10 mg de las muestras de minerales finos sobre un horno 

de grafito, seguido por atomizaci6n de flama menor. El me-

todo es usado en este caso para uno de los minerales de r~ 

ferencia sobre un rango estandar preparado del s611do. Es-

tos resultados son convencionalmente comparados con la so-
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luci6n de minerales por atomizaci6n de flama grafito-Fur~ 

no. La muestra de líquido es también atomizada en la fla­

ma usando una técnica de vapor. Para Ag y Bi la precisión 

obtenida para los s6lidos fue hecha usando menos atomiza­

ci6n según las técnicas que se usaron para los otros. 

1084.- Determinaci6n de Bismuto en muestras marinas por voltame­

tría por desnudamiento an6dico. Florence, T.M.J. electro­

analyt Chem. 49 (2) 255-264 (1974). 

En voltametría el desnudamiento an6dico se hace en medio -

debilmente ácido, colocando un electrodo con carb6n vidri~ 

so pulido y mercurio plateado, ésto se hace para la deter­

minaci6n de Bi en agua de mar y algunos organismos marino~ 

El límite de detecci6n es de 5 microgramos de Bi por litro, 

En agua de mar se ha establecido que contiene de 0.02 a 0.!1.. 

11 microgramos de Bi por litro en muestras aisladas, y los 

factores de concentraci6n biol6gica para organismo clasifi 

cado y estudiado es menor de 2 a 160 mg. 

En esta referencia se da un procedimiento analítico deta­

llado y estudiado comprensivamente con interferencia de -

substancias y posibles errores que también están reporta­

dos en este artículo. 

620.~ Análisis en aleaciones por absorci6n at6mica, usando una -

inducci6n calentada en horno por fuente de grafito. Head­

ridge, J. Bo Labo Pract. 11 (1), 5-7 (1974). 

Se da un diagrama del horno usado. El metal muestra (5 mg) 
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se gotea en el horno (rellenado con Ar) por disposici6n -

de una doble válvulaº La muestra se volatiza formándose 

una nube de vapor donde sus componentes se determinan, la 

temperatura aproximada y los límites analíticos son tabu­

lados por e.g., la determinaci6n de Bi en aleaciones de -

plomo como base y fierro fundido, de Cd en Zinc y de Al, 

Sb y Sn en acero, también son demostradas en las gráficas 

de calibraci6n. 
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