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IHNTRCOELCZCCT OHNH

fete aztudio monogrificn es un modelo con informacidn
actualizada, en el cual 3¢ estd farrando una serie gobre el -
andlisls de los elementos que componen la tabla perfiddica,

M2 la serie, el elementc en cuecsti®n lo constituye el
bismito, que ozupa el lugar No. 83 de la tabla peribdica.

" La revicién se basa ap una reconilacidn bibliogrifica
qur se hizo para este elemento decde 1965 a 1974, que era el -
altimo [ncice completo con el que se zontaba al hacer dicha -
revicién.

Las caracteristicas flsicas y quimicas del bismuto, -
ayf como los métodos analiticos para su determinacidn se men--
cionan en forma abstracta, con referenclo quimice bibliogrdfi-
ca para todo profesionista o estudliante; que muestre interés -
por aplicar algﬁn méﬁodo para su estudlio, el cual constituye -
la parte escencial de esta monografia.

La recopilacién de la informacién d& un panorama acty
al de las diversas tdcnicas que se han desarrollado en varlos-

paises, dando as{ un compendio de los métodos m&s recientes.
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GENSRALTIDADES

HISTORIA: £l bismuto es conocido desde el sigle xVI, aunque -
zra confundido con el estailo y el plomo. ‘
Agricola (quien dice que era desconocido por nuestros antepa-
sados) lo descubrié bajo el nombre de bismutum en su "De natu
ra fossilium" (1546) lo 1lama plumbum cinereum.

Labavius en su'"Comenentatorium chymicoreum" (1606)
lo menciona y hace notar que se usaba para ablandar al estafo
e supone que el nombre se ha deribado de el alemdn "wismut'"-
{masa blanca), o "wiesen" (pradera) dads por losg antiguos mi-
neros.

Pott (1739) y Mas Bergman investigaron sus compues-
tos hakierdo usado Paraselsus algunos de ellog para flnes me-
dicinales. El nitrato bésico "Subnitrato de bismuto” - « = -
81 (OH)-ZNO3 , descublerto por Labavius, todavia se usa contra
diarrea y cblera, ésta substancia conocida como "blanco perla"
fué Introducida por Lemeru como un cosmético a pesar de que -
actda como irritante sobre la piel.

£l bismuto: Fertenece al gqrupc V del sistema perid
dico con simbolo Bi en el subgrupo que contiere el nitrdgeno,
fésforo, antimonio y arsénico, con cinco electrones en la ca-
pa exterior del &tomo. El bismuto tiene una configuracién --
electrédnica del gas noble anterior (xenbn), Xe4f145d106526p34
con cince electrones en la capa erterior del &tomo. Los nlGmew
ros de oxidacién mis usuales son 3+ y 54, ez el elrmonto mis-

metdlico del grupo, forma dos series de compuestos en los que

n



el bigmuto no forma facilmente Sxidos a las temperaturas or
dinarias, conserva el brillo metdlico durante largo tiempo,
el 81203 es el b&xldo mejor definido y es muy raras la exis--

tencla de otros compuestos,

Los elementos que constituyen el grupo V de la -~
clasificacién veribdica forman una de las familias més ca.~
ractar{sticas de la quimica inorginica, pues sus propleda~-
des fisicas y quimicas varfan muy regularmente a medida que
aumenta el peso atdmico, lo mismo ocurre con'el peso especi
fico, con 1os puntos de fuglén y ebullicidn excepto por lo~
que se reflere al blsmutn cuyo punto de ebullicién es bag--
tante bajo comparado con el de los elementos anteriores.

L.a materia que componen los eleméntos de este gru
po se condensa cada vez més a medida que aumenta el peso -
atémico hasta adquirir en el blsmuto un aspecto casi metélj
o, aunque &sta cualidad ya empleza a notarse en el arséni-
co.

Sus principales constantes estén adotadas en la -

tabla siguiente,



TABLA I

ELEMENTOS DEL GRUPO V

PROPIEDADES N P As Sb Bl
No. atdmico 7 15 33 51 83

P. a. 14.008 31,02 74,91 121,76 203

P. especifico 0.81 1.83 5.79 6.62 9.80
P. fe 210.5°  44.3 500° 632 270,3°
Ve €4 195.67° 283.3° se sublima 1440°  1450°

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

nos dos estados alotrdpicos, naturalmente diferenclados lla

mados forma amarilla y forma metdlica, la estabilidad de la

primera disminuye a medida que aumenta el peso atdmico.

Son lsbétopos del bismuto algunos elementos radioactivos de

vida corta cuyas constantes se dan en la tabla siguiente:

NOMBRE SIMBOLOS PESO ATOMICO CONSTANTES DE SE
MITRANSFORMACION
Radio E Ra E 210 4,85 dias.
Torio c ™ ¢ 212 60,8 min,
Radio C Ra C 212 19.7 min.
Actinio C Ac C 211 2.16 min,




Estado natural: El bigmuto se presenta en la naturaleza con -~
los minerales de plomo, plata y cobalto como éxido, 81203 bls-~
mutita o bismuto ocre, 81?53 blgmuto sulfurado vidrioso, y cag

bonato bédsico (810)2C0 espato de bismuto.

3

Se encuentra principalmente en Bolivia (fuente mds --
importante), y una gran parte se axtrae de los mineralesg como-
son: galena de plomo y bismuto PbS.Bizsg, galena de blsmuto y-
plata AgS.BiZS3, galena de bismuto y cobre CuS.BiZSB, en Cana-
d& la India y China; Sajonla y Australia son fuentes muy impor
tantes.,

El metal se obtiene principalmente en el hemisferio -
occldental como subproducto de la fundicidn y refinacién del -
plomo y del cobre.

La producciédn mundial anual del bismuto durante la 1
tima década se calcula de 900,000 a 1,800,000 Xg del 40 a 50%~
ge produce en los Estados Unidos.

La produccién en la Replblica Mexicana es de importan
cia industrial y la constltuyen subproductos del refinado del-
plomo y de la plata en las fébricas de Monterrey, este mineral
se encuentra principalmente en los estados de ?uanajuato, - -
Durango y San Luis Potosf.

La extraccidén del bismuto no se realiza en los labora
torios sino que'se produce exclusivamente en la Industria por~

via geca y por via himeda,



1.~ La extraccidn por via seca se funda en que el punto ce fu~
516n de este lemento es muy bajo cuando se halla en estado
puro, en este caso el bismuto est§ mezclado con una ganga-
¢cuarzosa, y pdara separarlo de la misma se tritura el mine-
ral y se introduce en los cllindros de hierro ligeramente-
inclinados colocados unes junto a otrcos en un hotrno; por -
la accidn del calor el bismuto funde y cae en reclplentes-~
de fundicién, de donde se extrae para moldearic medlante -
el calor en forma de barras de 12 a 25 Kg de peso.

Cuando se extrae el blsmuto de sus minerales sul
furados, se callentan estos al rojo sombra en un horno de-
reverbereo para oxidar el bismuto y el hierro contenido en
el mineral, mientras que el azufre del mismo se convierte-
en anpr i+ - furose que se desprende, el mineral calen-
tado se mezcis ton carbén y se reduce para llberar el bis-
muto seqin la reaccidn:

504 + 3C —— 3C0 + 281

Bl

2.~ Extraccién por via hGmeda: Se obiene el bismuto de sus --
compuestos oxidados, en los guales puede existir en esta-
do de hidrocarbonatos mezclados con una ganga cuarzosa y-
contenlendo pequefas cantidades de arsénico, antimonlo, -
plomo, hierro y calclo. £l mineral pulverizado se gomete-
a la accidn del 4cido clorhidrico, tratandolo sistematlca
mente y suceslvamente con este dcldo. Una vez agotado el
mineral se sumergen barras de hierro en los liquidos obte
nldos, precipitindose entonces el bismuto en forma de un-

pelvo negro y denso que se recage por filtracidn, se lava



con agua, se comprime y se deseca répidamente en la estufa -
para impedir su oxidacidn, después se funde en crisoles de -
grafito bajo una capa de carbdn y se cuela.
3+ 2~

(810)2C03 + 2HCl - -~ -~ 2BLi” 4+ 0%
£1 bismuto obtenldo por estos procedimientos no es -

+ H0 4 c1”

puro, sino gue contlene varios metales extraflos, diferentes-
segln la naturaleza del mineral primitivo, suelen ser gene~-
ralmente antimonio, plomo, arsénico, cobre, hreréo, plata y-
pequeilas partes de azufre.

La obtencién del bismuto absolutamente puro sclo pue
de lograrse sometiendo el nitrato de bismuto a sucesivas - -
cristalizaciones en agua acldulada con &cido nftrico y vertil
endolo luego en la disolucidn con un excesc de agua que pro-
duce un precipitado de subnitrato de bismuto; se lava éste)-
¥ se calcina al rojo sombra en un crisol de porcelana para -
convertirlo en 6xido, el cual se reduce en un tubo de vidrio

& en un crisol de cuarzo mediante una corriente de hidrdgeno

puro.

1o~ BL(NOy), + H,0 == BIONO, + 2HNO,

2.~ B1ONO y W s B13 4 NOT ¢ HL0
* 3 e 3 2

Propiedades Fisicas: Peso atémico del bismuto es de 209, No.
atémico 83, es un metal cristalino, blanco grisiceo con tin-
te rosado cuaﬁdo se le compara con metales como el zinc y el
antimonio, es muy quebradizo, se pulveriza facilmente, es -
buen conductor de la electricldad y muy mal conductor del ca

lor; cristaliza fécilmente en romboedros que parecen cubos. -

10



del tipo del arsgénico vy antimonio metdlicos con distancias -

Bi - 81 3,095 : funde a 270.3° C, y volatliliza a una tempe
ratura de 1450°C, su densidad de electrodo + 0,32 (BIO*), -
radio covalente en ( & ) 1.54, radio 1énico ( £ 1.8 (3+4),=~
estados de oxidacién (-3), (+3), (+5).

A la temperctura ordinaria no se altera en contace
to con el aire: calentdndolo al rnjo en contacto con el aire
se convierte en 6xido de bismuto, conductividad térmica (en~
cal/cm./cmZ/seg., 0.020 a 20°C) elevada resistividad electri
ca, 166.8 (0°C) y 128.9 (300°C) microhmios/cn.

Este metal es ol mds diamagnéticc conocido, porque
posee alto efecto termoeléctrico, tiene una susceptibilidad=-
misics de ~1.235 x 10"6, resistencia ¢ la %“o2nrsién laminado y
martillado. E1 bismuto tiene la propiedad de rebajar conside
rablemente el punto de fusidén de distintos metales cuando se
alea con ellos.

Propledades quimicas: Z1 bismuto forma lones incoloros, posi

tivos y trivalentes, BL™*"

todas las sales de bilsmuto por la
accidn de mucha agua sufren descomposicién hidrolftica, for-
mando sales bisicas, poco solubles. '

El bismuto es inscluble en HCl y soluble en 4cido

nitrico dilufdo o concentrado convirtiéndolo en nitrato, el-~

agua regia en cloruro y el H,30, concentrado y caliente en -

sulfato, tamhien combina directamente con el bromo, yodo y
el ‘azufre, el polvo de bismuto adicionado sobre cloro arde =

formando tricloruro.
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Ugos: El bismuto se usa en la fabricacién de aleaciones en -
particular de metales fundibles, as{ por ejemplo el matal - -
nawton (estako, 3; plomo, 5; bismuto, 8) funde a 60.5°C.

Las aleacionas fundibles a 100°C se usan en rocladg
res automdticos; las aleaclones menos fundibles se usan para-
hacer tapones de seguridad para lag calderas de vapor, fusi--
bles para conexiones eléétricas y en alarmas contra incendlos
botellas de gas comprimidos, algunas aleaciones de bismuto -~
tienen propledades excepclonales como son una pequefia contrac
cién al pasar el liquido a sélido y una dilatacién en el esta
do sélido en donde se han usado para fabricacién de herramien
tas de mango, punzones y algunas partes que se someten a meca
nizacidén,

El éxido o el nitrato se usan en la fabricacién de-
clertas clases de vidrios fpticos, y en la decoracién de obje
tos de alfarerfa con lustres. El nitrato b&sico se usé en un
tiempo como cosmético y algunos compuestos como el carbonato-
se usan en medicina, el bismuto tambhién se usa para la cong--

truccidn de termopilas,

12



EN LOS CUADROS SIGUIENTES, LOS NUMEROS QUE APARECEN EN
La5 COLUMNAS COSRRESPONDEN AL ABSTRACTO DEL ARTICULO -
QUE FUE PUBLICADO EN SU RcSPECTIVO ANO COMO SE INDICA,
Y LOS NUMZROS ~Ug 5E ENCUENTRAN TN LA PARTE SUFERIOR,=-
CORRESPONDEN AL METODO ANALITICO QUE AL PRINCIPIO SE -

ENUMER/N.
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VOLUMEN 12

1965
ME}TODOSA ANALITICOS

MATERIAL . ANALIZADO 21 18a 9d 7 . 22 271 . 17 30 10

Como complejo 6442
5745

Sobre papel 1impregnado ’ 5744
Seleniuros 2673
Aleaciones no ferrosas 2201
Soldaduras 625
Aceros 2229
Sangre 811
Productos farmacélticos 1383
Separacién de Cu, Cd, Bi 4419
Iones bismuto 1692
Agéﬂtes enmascarantes para
Bi. 1691
Telurio en Se, Pb, Bi, 5760
En Telurios 3719
Determinacién de Bi, 88
Aleaclones de 4ag. 094




VOLUMEN 12
1965

-

METODOS ANALITICTOS

MATLRIAL ANALIZADO 4 21 25 19 3 18 & g A1

Blsmuto en arsénico 2793
olvo de ferromolihdeno 4548
Al en galena 2174
In, Ga, Bi, Sb v 4s. 3263

Telurio en Bl puro » 5136 1276

Ag, Cu, b, Bi, Cd y Al. 564

Metales puros 6341

Zn, Hg, Bi, Mn, Al, Cr y Aqg. 6367

weparacién de Bi, Hg, y .q. 2672

Hy, Cu, sb, Ag, Bi 2667

Agy Bi, Cd, 3n, Sb v Pb. 27

Impurezas de Bi, 4496

Auy, Pb, Bi, Fe,y Al en Ag 2146

Se en bismuto 5757

betarminacibn T, Ri y
1lcromato. 5644

Metalurgia f31
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VOLUMEN 13
1966

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 10 17a 25 31 18 30 19 26
Determinacién de bismuto, 1741 ) 4109
Aleaclones de cobre, v2836
Aceros. 167
Identificacién de Bi, 3520
Bi, Zn, Mg. 2199
BL, Th Pb, cd y Zn 6734
Estudio para determinacién de Bi. 6175
Impurezas en 11, 3523 6173
Crina 6351
Determinacién Pb en 51 . 5501
Peterminacidn 7 en i puro 3522
Determinacidén Cd y Bi . 2868
B (I1I)- gluconato complejo. 621
En metales, 6174
As, Cd, Bi, 5b, Pb, Zn y Sn . 546




VOLUMEN 13

1966

METODOS AN X LITICOS

MATERIAL ANALT ZADO 7 4 2 29 23 21 34

Veterminacién de wismuto 620 5499
Bt de Pb. Zn, Ga, T1, In, Cd y Sn| 1238
Minerales » rocas. 5500
Separacidn do BL de pb, 2521
Meaciones de cobre, 1742 |
Sulfuros de cobre. 1274
Inpurezas en Bi, 5502

Estudio para la determinacidn
de 3§, 1666

Separacién de Th y La. 1742
Aleaciones de Sn-i:h-Bi , 531
Determinacién de Cu en Bi 6820
81 como complelo » AB819

£19
Separacién de Dl y Te, 1539
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VOLUMEN 14

1967

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 3 10 34 9a 6 7 23 2
Separacién con ditizona . 3803
Hg en bismuto , : 4657
Determinacién de Bi ., 4656 6777 1942 | 2433
. 5715
Zn en Bl puro 5368
cd, Bi y Pb . 3026

Separacién de ﬁi, de Ni, Ca, Cu,
Co, Mg, Mn, 2n, o Fe, 3940
Separacién de Cd, Cu, Ph y Hg. 28
Determinacién con caprolactama, 7443 '
Productos Farmacéuticos. ’ 5716
Argénico en Bi puro. 669

Ag Yy Sb en bismuto, 667
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VOLUMEN 14
1967
METODO: ANALITICO S

MATERIAL ANALIZADO 22 19 25 17 18 29
Separacién de Bi de b, 2527 I
Determinacién de pPb y Bi 7430
Tierra & agua natural. 3641
Zd. Qu. Ag. y Bi, 699 5262
Determinacidn de B4 , 115 666 1943
fY en Al, Cu, BPb § Sn. 1277
i'b, n, Sb, Bi, Cd y Zn, 4532
Menzionas resistentes. 1281
Orina . 5571
Determinaci® de Cu mn Bi puro. 668
sistemas ¥ NOq 7444
Pb en bismuto. 670
Blcartonato 3131
Di~* 11 <ittiocarbsmatos N27
Cobre y Bi , 7164
Reacclén con Zu, I'b, Zn, Cd, y Bi. 6257
keacalnnes, isen




VOLUMEN 15

1968

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 9b 1 6 17 9d 22 | 23 14a 3

B{, Cd y Co. . 7151
Determinacién de Bi. » | 2586 1356 4651
Soluclones homoqgeneas. ' 5303
Oxicelulosa. 1847

Estudio caracteristico de
(81) 5948

Separacidén de Cd y.Cu . : 5848
Mezclas de Bl y Pb. ’ 5834
Saparacidn de Hg . 3292
Detarminaciédn de Bl y T1 . 6605
Bi, Nl y Pd, 5221
81 como fosfato ‘ ‘ 1355
Separacién Cd, Cu, Pb y Hg. 1279
Cu en bismuto . 7239

Separacién de Pb, Th y U, 5852
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VOLUMEN 15

1568
) ' METODOS ANALITICO.
VATLRIaL ANALIZADO 7 21 25 %a 31 2 29 34 19
beterminacién de Bi. 5945
Mineralas & rocas 4652 5944
Determinacidn de B4 . 5946
Revestimientos da estafio, 5947 728
Metales y productos
flotanteg, 31893
Cu, Pb, y Bi. 5847
Indicedores pura BY . 3892
Bi, Pb, Cu, y Au. 1962 122
Determinacidn de otrog
metalag 4650 47 3293
5881

Hg, AL y pb. 5220

21




VOLUMEN 16

1969

METODOS

ANALITICOG C

MATERIAL ANALIZADO

9d

11 22

1

17a

6

7

17

2

23

25

Complejos

Estudio y andlisis.
Determinacién de Bi(III)
Determ. con glioximas,
Bi en Cd & @b,

Bi en cobre

Minéralos O rocas.

Determinacién con ac. N-
fenilbenzohidroxdmico.

An§lisls de Bi en ob.
Orina e higado.
Separacidn de Bi y Te.
Cu en Bi puro.

Determinacidn de Bi en
semiconductores.

Determinacién con acldo
difinico.

Detarminacidn de B1 en In,

1213

108

1839

2979

2980

2981

184

1840

2357

2431

102
1212

621

1148

2982

1989

2330
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1969

METODOS

ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

9a

21

18 48 | 1

17

26

22

17a

25

9b

Eﬁéterminacién de lones
pllcaciones analiticas
3

Eeterminacién con EDTA

ierro baceado blanco

TR

inerales é rocas

Orina

%Aleaciones

FDeterm. con tioacetamida
th Co, Bi, & Mo.
,Separacién Sb, As y Bi
Determinacxén de Bi
ComplejOS

,Separacién 228 ¢ Y

‘?12 Pb de 212 Bi

iDeterminacién con bismuto

127

821

3300

2692

3301

2115

2562

130

2070

2693

2069

820

1969

2276

31
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VOLUMEN 18

1970

M E TODOS ANARLITICOS
MATERIAL ANALIZADU 17 26 22 18 4 20 9

In, Ge, Cd, T, Sb, Sn y Bi . 2973
Metales #lcallnos, - 1491
Aplfcacionss anal{ticas. 2352 ' 3082
Aleacliones 3702
Bi, Cu, Cr, y V. : 27
Otros metales i 4019
R} en cromo | 1626
B1 en cobre ' 44
Deaterminacién de 8t. 3793

2351
Complejos inorgénicos - 2211
8i en Cro3 ono

24
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VOLUMEN 18

M

TODO®

5 A

MATERIAL ANALLZADC 17 18 29 A od
Aleacicnes de Ju. 3751
21 en rugnesio. 184
Minerales, 2103 116
21, »n Se y Hyg, 3798
Fb, o, y Bi. 25 o5
Bi on fe y-Sh, R78
31 en Cu y Ni,© 1605
Sn, 04, BL, S, A, y b 87
Geparzcidn.de In y Ph., 3694
Bi en 2inc. 31784
fg en Bl puro 2553
Determirzcién de Bi y TZ.: 282




VOLUMEN 18
1970

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

21

23

30

25

1

Sb

18a

11

Aleaciones de estafio

Estudio de As, Sb, y Bi.'
Separacién Cu, Cd, Pb, y Hg.
Bl en Sb.

Determinacién de Bi.,
Elementos de P. A.laltos.

Cu en metal puros.

Bi en Pb puro.

Estudio

Solventes orgénicos.

Separacién Bi de Ni y otros
metales.

Pb en Bi puro.
Mezclas de Bi y Cu.
Orina

Bi en HCl

Jotros metales.

3748

1604

3902

879

54

2325

3083

3905

755

3997

3061

358

2970

3081

2209

3563

1384

3679

144

880




... MATERIAL ANALIZADO _

S S

VOLUMEN 19

1970

METODOS

15

ANALI TICOS

Determinacién de metales
Antimoniuro de aluminio
Titulacién directa de Bj
Determinacidn en indio puro
Separacién In, Ga, T1, Bi y sp
Co, Ni, Fe, Mn, Cu y Bi
Cloruro de arsénico
Reacciones de Bi
Determinacién de Bi
Nebulacién Técnica
“eparacién de 16 metales
Metales

Determinacién de molibdeno

Cd, %o, Ni, Bi, Mn, ppl, pulV

Ztl ’ ._..

y

16 | 9a | 18 | 36 |
4817
4773
1102
2803 | .

1002

186

A0

1024| .

.9d_

40

19

27

11

2888

4036

1200

QBQ'

4773




VOLUMEN 19

1970
METODOS ANA__L.ITICOS
MATERIAL ANALIZADO 16 18 36 10 9d 19 7

Minerales de cobre. 63
Fe, Co, In, Ga y Zn & Pb. 2041
nplicaciones analftlcas. 4830
Bi 214 en el alre. 2706
Oxidos fosféricos, 2195
Unglientos. 1714
Estudio. 2880
Minerales. 227
Antimoniurc de galtio, 2118
Arseniuro de indio puro. 113
Determinacién de Bi y Fe. 182
Sales de Ni y baflog de Ni-Pt. 267
Silicatose. 2276
Soldaduras. 155

28




VOLUMEN 19

1970
METODOS ANALTITITICOS
! MATERIAL ANALIZADO 30 37 21 3 9b 17 9e 34 1 6 23 25
H F acuoso 5379
Determinacién de metales 11005 2892 1201
12882
Bismutilos 1229
Andlisis \ o 4684
| Aleaciones de Pt-Rh B NRES R T 1316 | 1316
| Determinacién de 51 3005 3006|3995 | 384 2200
i Compuestos orgénicos 1348 "
E separacién de radiondcleos
' Metales
Fe, Cu, Sh, Bl 2040
T4, V, Ni, Cr, Pb y Bi ‘ S v F S ] 3902
separacién de Bl y Sb . 177 | 177

29



VOLUMEN 189

1970

METODOS

ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

21

3

17

34

1

23

25

Ti, Co, Bi, s5e, Te.
Indicios de Bj.
Determinacién en molibdeno
Determinacién en plomo,
Aleaciones semiéonductoras.
Minerales.

Aleaciones.

Determinacién en Na,
Detarminacién en Bi y Fe,
Tungstenatos vy w.

Al en bismuto.

As en bismuto,

4834

3845

182

3684 .

186

2059

3848
3839

4818
3813

2271

2059

3677

2199

3876

30




VOLUMEN 20

1971

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 1 40 19 25 34 17 39
561ido (micro-anélisis) 4547
Bi,Cd,Hg,Pb. 1518
Cintas magnéticas. 3038
Determinscidn de Bi en Pb. 142 142
Aleaciones de Pb. 1610 1610
Determinacidn de Bi en Cu. 886
Investigacidn 3712
Minerales & rocas. 1317
Cationes metélicos 1514
Compuesﬁos organomet8licos. 3933

31




VOLUMEN 20
1971

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 1 19 9b 25 34 23 30 17b 11

j? Aleaciones de Ni ' . 1493

i Errores de extraccién 761 o 761

TN

. Separacién de Fe y Pb . 36

oo

TR
e e

Separacién de Cd, Pb & 2n 2296

Quimiluminiscencla de &tomos L : : 3522

" Daterminacidn en Ga 2352

S R T

, Soldaduras de Sn-Pb " 3713
i Con Bis(2-etllexil)fosfato 2414
Agua S -‘ : . 4430
Hiposulfito de Na 2421
i Estudtos ‘ 4584

32




VOLUMEN 20
1971

METODOS ANALITICOS

e MATERYAL ANALIZADO

9a 18 21

3

27

6

26

7

10

16

13

BY en renio

Oxidacién de aminas
Determinacidn en aluminio
{ Deterninacidn de Bi
Complejos

Determinacidn en Sb
Daterminacidn de catliones
Estudios

{ 5611dos (microandlisis)
Aplicacionas analf{ticas
Aleaclones de Al

Bl en sb y as

3651

965
1507
2316

1535

3603

996

3591

2413

861

3753

2347

2511

4547

2999

33




VOLUMEN 20
1971

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO Oa 18 21 3 27 6 7 9

Minerales de Cu ' 1689
Preparaciones farmacéuticas ' 1993
Determinacién en Cd. 2338 .
Aleaciones de Fe - W 2452
Determinacién en Au- 63
Determinacién de Pb en Bi 3756
Pentaclorobismutato 3752
Antimoniurc de indio 3664
Determinacién de Tl en Bi ' 1573

Tratamientos de productos de . '
Bi 3755

Aleaciones no ferrosas 966

Celulosa impregnada 20

34




VOLUMEN 21

1971

METODOS ANALITICOS
MATERIAL ANALIZADO 2 18 30 25 3

7 23 18b

Aleacliones de indio 3293
Aleaciones de Al 956
Determinacidn por fuente 35

1623
Cadmio 1728

Minerales 3979

20 elementos 3975

Determinacién de Bi 3352 3353
Complejos de BY : 1058

cd, T1, Bi, Pby Ni 3220

Estudlos 3224

Hierro 3392
Aleaciones de Ni 1 226

Aplicaciones anal{ticas 2525

§D1metilrsulf6xidos 874

35




VOLUMEN 21
1971

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 26 18 30 25 7 23
Oxidos de Ni y Co A 4116
Determinacidn de cationes 28
Acero V 4096 4094
Series de estilbeno 844
Arsénico 3290
Separacién de Ni 2591
Materiales puros 4502
Fésforos puros 143
Separacién de Mg 191
Z2inc en Bi 1040
Talio puro 99

4061

Impurezas 3354
Separacién de teluro 4075

36




VOLUMEN 21

/\

1971

METOGCDOS ANALITICOS

ey

MATERIAL ANALIZADO

0

21

9a

17

a3

34

19

22

.10

Separacidn de Pb vy Po
Complejos de B4
AMeaclones de Al
Blectrol{tos bdsicos
Daterminacién de Bi

BL en Pby Thy VU
Ferronlobio

Separacién da Bi

Oxidos de zinc
Determinacién:

Bi, Fe, In, Th, Hg, Cu, Ni, Pb, 2n, Cd,
Co, Al

3218

2527

2526

2391

1039
2455

2583

2392

3219

876

3352

3272
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1971

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 21 9a 17 34 19
Aleaciones de Pt-Rh 2601
Cd, Co, Cu, Pb, NL y Zn 3212
Aleaciones de hlerro 1827
Usos analfticos 151 _
Separacién de Mg 41
Separacién de Bi 858
Niquel 1833
Bafios de estaiio ' 130
Separacién de Hg 1733
Arseniuro de Ga & Ge 3296
Cu, Bi, Zn, Cd, T1 y Pb 196

3984

Identificaciédn de lones

K1)




VOLUMEN 22

1972

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 26 17 30 11 1 9d 9& 9
Sistemas Redox 26
Fuentes de descarga 3968
Formacién y extraccidn 3098
Aleaciones de niquel zgg
Sangre 941
Separacién de Pb y Bi ‘ 723
Aceros 3159 3160 |
Aleaciones de Fe [595’“‘f‘
Bi en Sb 3966
Estudio en comp. inorgénico 593
Cl~ sobre Bi 772
Cobre en Bi 2238
Flerro en Bl 781
Separacién de Sb y As 1431
FSsforo en Bl 3963 ‘
Separacién de Cd, Pb y Hg 2088

&




v

OLUMEN 22
1972

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 22 10 18 18a | 2 34 23 3
Identificacién de iones 21 .
Fuentes de desgcarga 3967
Cadmlo 2130
Galio 3037
Minerales 3099 | 2237
Bi en antimonio 3966 3966
Ag, Pb, Sn, Bi, Tl, As, Sb 2287
Bi en plomo 3075
Aleacliones de Fe~Ni 786
Bi en cadmio y Mg 2080
Bi en Fe y Mn 2284

40




VOLUMEN 22

1972
METODOS ANALITICOS
MATERIAL ANALIZADO 19 18 18a 34 23 3

Aqua 4562
Tierras 2718
Aceros 792
Cobre 2761
Plata en Bl 3100
Bi en Cu y Ga 1435
Separacién de Cu 587
Semiconductores 3969
Separacién de Pb y 2n 746
Oxidos de ltrio 2164

41




VOLUMEN 23

1972
METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 10 20 17 | % | 18c| 5 |18a | 26 42
Pinturas 4687 '
Agua 2034
Efectos de Bl 220
Determinacién de Cu y Bi 1278
Aleaciones 4580
Minerales 3119 4207
Reacclones 1402
Anflisis de impurezas 2997
Efectos del indicador para determ. de Bi 221
EReducciones con V (I1) 3118
éDcterminacién en grafito 3789
Aleaciones de hierro 1457
Aleaciones magnéticas 3166
Separacién de Ni, Ag, Zn 3006
Determinacibén de Sn en Bi 3088

s




VOLUMEN

1972

23

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

24

19

25

23

6

34

.| Disolventes orgénicos

Cu, Cd, Pb, BL, T

Metales

Extraccidn de Bi

Aleaciones

Extraceidn Cu, Pd, Sb, Bi
Preparaciones farmacéuticas
81, en presencia de Mg y 2Zn
Sangre con suero

fstudio en presencia de EDTA

81 de alta pureza

3000

39

2474

2286

3693

| 1003

1257

3829

3308

3434
91

3899

43




VOLUMEN 23
1972

METODOS ANALITICOS

.

MATERIAL ANALIZADO : 1 25 23 6 34 3

Tejidos del cuerpo 4729
Aleaciones 2290
81 en indio 3052
Minerales ' , 4207
BL en estafio . ' 4566 1370
Agua de mar 5011
Hg y Cu, Pb & 2n _ 1258
Determinacién en Th 152
Separacién Cd, Cu, Pb, Hg, Os, Pd, .
Re y Ru 1264

Otros metales 44

44




VOLUMEN 23

1972

METODOS

ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 16 18 21 9d 22 30 2
Separacion de Sb, As, Cd, Cu, Pb,
Hg, ¥y Sn. 1248
Jones metilicos 219
Con hexatiocianato cromato de Potasio 218 218
Elementos en soluciédn 4344
Agua 3690
£fecto indicador metalocrémico en Bl 2275
Determinacidn de Sb en aleaciones de ‘
- BL, 1401
1 cd, Cu, Db, Hg, 0s, Pd, Re y Ru 1264
1

45




VOLUMEN 23

1972

MATERIAL ANALIZADO 18 44 21 22 Sh 30
Separacién de Cu | R 1262
Separacién de 20781. 2382
Sales de tiurea 3116 3116
Complejo tiurea 3117
Determinacion ;:n ceslo 1271
Determinacién en galio’ 3767
En hiposulfito de Na. 67
Determinacion en plata . 1298
Separacién de Cd, Hg, ¥ 2n en Bi 2285

46




VOLUMEN 24

1973

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 10 13 | 34 3 1 25 2 20 31

Determinacién de Bi, Fe. 2777
Determinacidén en grafito 3431
Determinacidn de Bi y Cu 3432
Matales y aleaclones 133Q
Oxidos de lanténidos k : J?14
Bi en silicatos | 91 ‘ i :
Bi en presencia de Cu y Pb o 13165
Plantas ' , - . 2281
Minerales y rocas 1 3433
Platino ‘ 3450
cd, 2n, Ni, Co, Pb, In, y Bi 2685 1531 | 3333
Bi en cobre 2096
Bi en presencia de Sb, Cu, y Fe, 109
Bi en presencia de Au 2064
Aceros 1577

Bi en estudio 692




VOLUMEN 24
1973

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

45 18 7 23 17 21

16a

Aleaciones y metales
Descomposicibn de H,0 (titulacidn)
Cu, Cd, 2Zn, Ni, Co, Pb, In, Th, Y
BY.

B, Pb, Mn, Al, Cr, Cu, Cd, In,
2Zn, Ni, Co. ‘

Aleaciones.de hierro

Separacién de Se y Te.

Saparacién de Th

preparaciones farmacéuticas

Bi en presencla de Sb, Cu, Fe

Bl en presencla de Cu y Fe

Bl en presencia de Pb

Bi en presencia de Ti

Determinacién en selenio

2156
15 |

3430

1438
144
160
101
1143 3693

109
108

3335
757

117 {

2693

48




VOLUMEN 24

1973
METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 18 23 17 26 9b
Acidos orgénicos 1169
Determinacién en plomo 2141
éeparacién ¢d, Co, Cu, Pb, Hg, Ni 3332
y 2n.
Cu, Cd, Pb, y Hg v , 2@1317
Separacién de Cobre o ' ,}fj‘\5x.ii4$911-'
Determinacidn an presencia de © 647
EDTA.
En sales de talio 71
En zinc 690 -690
Aleaciones de zinc 50 |
Otros elementos 2680 13317
Separacién de tallo 2679
Separacién de 2n : ‘ 813
Separacién de Ni y Pd : 2089
Electrolitos de Zn 3366
Con 8~hidroxiquinolina 152

— 49




VOLUMEN 25

1973

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 19 34 18 18a 1 7 Sb 10 {17
Bi, cd, Cu, Fe, Pb, Ni, V, Sn y Sb 1484 1484
Aleaciones de aluminio 81
Determinacién de Bi en antimonio - 145
Al, Bi, Cd, Ca, Cu, Fe, Pb, Mg 3049 | 2110
Mercurio 2053
Determinacién de bxidos de cerio LY 3009
BL en cadmio y 2n 70 2177
Bi en aluminlo 80
Separacién de Mo, W, V, Fe, U 1557
Complejos Mn, Fe, Co, Ni, Cu, 2n, Sn,
81, Pb 690 690
Reacclones 2147
Bi en hierro 2N
Bi en plomo 781 3762

50




VOLUMEN 25
1973

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

19 18 1 7 9b 17a

17

Bi en molibdeno

BL en Co, Cu, Ni y EDTA
Otros metales

Bi en cobre

Determinacién en sodio
Determinacidn en acero
Productos metallrgicos
Acida tellrico

Pelfculs Na-Se-Bi

Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Hg, T1, as,
sb, Bi, Na, Te, Po

Con 11~diantipirinilheptano
1-6xido, 2 mercaptoperidina
8-mercaptoquinolina

Daterminacidén de 2n en Bi

3064
801

3694
2235

3698
196

1549

2943
3683
18

2946
802

3048

800
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1973

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 6 9 17 | 25 8 28 20 9d 4 46
Acero . 196 3
Identificacién de lones 2155 '
°b, T1, Bl y Sb ' 1441 | 2233
Estudio de reacclones 2184
Jeterminacién de Pb, Bi 872
Aleacionas de Ag-Bi 704
Impurezas en Bi . 2234
teacciones 659
istudio en lones inorgénicos s 3692
Jeterminacién de Bi en cobre 3772
\leaciones de cobre ] 1772
i1 =sn plomo 125
jolubilidad de iones metélicos 2121
ilementos radioactivos/Fe(OH)3 685

ieparacién de Pd 545
leterminacién de Bi en nfquel 3772
'reparaciones farmacéuticas 1147

[ e e P S T,




VOLUMEN 26

1974

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

26

19

23

18a

9b

27

Reacciones de

complejos de Bi

Bismuto y ortofosfatos

En minerales

Detarminacidn

en niquel

Productos metallirgicos

Determinacidn
Determinacién
Separacién de
Separacién de
Separacién de

Otros metales

en Co, Cu y N
en agua

Sb y As

As

Au

Con big-{2-atilexlil) fosfato

830

800
2088

3205

1381C

2620

2049 |

162

721

28

162

25291

45

2389

1987

53
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1974
METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 34 | 18 17 | 31 38 6 47 14
Determinacién de Bi y Sb 832 .
e, Ag, T1, Hg y B 686 3056 829
Formacién de complejos (estudio) 104
Bi en fases orgénicas 105
Bi como complejo 106
Determinacién en arsénico 2051
Determinacién en nitruro de boro 1448
Sb, Bi, Sn y Cu 2533
Separacién Cd, Cu, Pb y Hg 23
Indiclos de elementos 1501
Con hidroxilflavonas 1985'
Determinacidén en cadmio 2563
Aleaciones de cobre 2004
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1974

METODOS ANALITICOS
MATERIAL ANALIZAQO 34 18 17 49
Bl en medio ambiente 1381C
Arseniuro de galio 61
Determinacién en Fe 2079
Con 2-(piridilazo)-1-naftol 813
Aleaciones de hlerro - 3250 _
Determinacién en Co, Cu y Ni ' 2529 ’ 
Determinacién en Th 107
Determinacién en renio 2649
Agua de mar 1346
Determinacidn en talio 2576
Determinacidén en diboruro de
talio 2608
Determinacién en aqua 2931 .
Separacién en Pb 1303

55




SRl v s Jaer el

PRI

Ak

VOLUMEN 27

1974

M

ETODOS

ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO

17

12

27

14

34 9e 9b 21

19

23

Reacciones de Bi

Muestras marinas
Determinacién de Bi en Pb
Freparaciones farmac&uticas
Hg, Pb, Cd, Cu y Bi
Determinacién de Bi en gallo
Jeterminacién de Bi en Co, Cu, Ni,
Zn

Aleaciones de Pb

Yeparacién de Cu 6 Ag
Separacién de Cd, Ag Yy Zn

Separacién de Pb

89

620

2484

84

1824

1084

926

13130

619
2430

54
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1974

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 17 34 9e 19 23
Determinacién de Bl en Pb. . 2523
Aceros 698
Aleaciones U-Nb-Zr 2520
Separacién‘de vanadio o I |  ;:1' 1325'>
Separacién de uranio ' ‘ ! o 'i?,ﬂ “69
Determinacién de Bi en telurio © 101 ' | 1
Otros elementos ' 2423
Separacién de Tl ‘ ; ‘ >1869
Minerales 2541
Separacidn con tiotenoiltri - . 623
fluoroacetona.
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1974

METODOS ANALITICOS

MATERIAL ANALIZADO 48 1 9¢c 7 17a | 18 49 25 29 16

Generacibn de BiTYI

1321
Elementos pesados en medio bio— - 3425
1égico.
Estudlo de complejos de Bi. ) 1906
Determinacién en aleaciones ”  1322
Indicios de elementos 2427 |
Hidruros volétiles (H,84) ‘ 1318
Bismuto (indicios) ‘ . ’
Derivados de complejos v k v1215>.jﬁ

Discos de Sn-C ‘ ,b," ,’ S ,:1$ff,ﬂ :

Determinacién con 1 10- fenan- ‘2542
trolina.
Investigacién en electrolitos : a 3834

vV, S, Sb, Bi, As, Mo. 2318
3847

klectrolitos sin eliminacidn de 17
ox{geno.

e
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1974

METODOS AN-ALITICOS
MATERIAL ANALIZADO 8 1 18 25 16
Determinacién de BL en Sb. 1320
En preparaciones antiicidas 2160
Determinacién de BL en Cd 43
Determinacién de BL en Cu y Ag. 30
Determinacién de Bi en Cu : 634
Bismuto en cristal o ‘_1f‘v t ‘ ‘~ B SR 25§7 
En arseniuro de indio . - ‘L~,7k'2485 =
Determinacién de Bl en Fe. 1 11: '7:§26 f> '
En minerales : “' - 53:  ' - 13056
En aleaciones de nfquel 3288
Determinacién de Bi en Sb 6 Cu ‘ ‘ 3114
Determinacién de BL en sulfuros 2425
Bl en yodo u 6éxidos de itrio 650
Impurezas en Bl. 92
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VOLUMEN 12

1965

1091.~ Determinacién de impurezas en aleaciones de plata,

1.~ Determinacién de fierro, bismuto, plomo, arsénico y zinc.
Skorko-Trybula, Z. y Chwastowska, J. Chem. Anal. Warsaw, 8 -~
(6) 859~864, (1963). 7

i).- Para flerro, se disuelve 1 g de muestra en 5ml de HNO3--
(1:1) se calienta y poco a poco se agrega amoniaco (1:1) has-
ta que la solucidn se ponga de color azul, 20 minutos despu-—-—
és se recoge el precipitado, luego se lava con amoniaco diluf
do y se disuelve con 20 ml de HCl (1:1).Se toma una alicuota-
y se afaden 5 ml de KSCN al 10% y se extrae tres veces con =
alcohol isopropflico, y se lae a 500 micronanémetros. 1i).,= -
Para bismuto y plomo, se disuelven de 50 a 200 microgramos de
muestra en 5 ml de HNO, (1:1) se aﬁaden 1S ml de H20 y 2 ml -
de Al (N03)3 al 2%, se calienta cerca de ebullicién, y se afla
de NH3 acuoso gota a gota hasta que aparezca un color azul --
obscuro, 20 minutos después se recoge el precipiltado, se lava
con NH3 acuoso y se disuelve en HN03(1:1) en calliente, se di-
luye con 50 ml HZO’ a 10 ml de esta solucién se le aflade NHB—
acuoso hasta un pH de 2.5, y el Bi se extrée con solucidén de-
ditizona al 0.001% en CC14. Agltar los extractos combinados -
con 20 ml de HNO, (1:100) durante 5 minutos, se desecha la fa
se orgénica y la fase acuosa se neutraliza con NH3 acuoso, se
lavan los extractos combinados con 10 ml de NH32N. Luego se -
lee a 500 micronandmetros; y el resultado se somete a una cur

va de calibraclén preparada por una solucldn estandar de =~ .~=
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Bi (N03)3. La solucién restante se neutraliza, luego se ex=
trae el plomo con solucién de ditizona. Se lava dos veces el
extracto con 10 ml de KCN al 0.5%. Se lee a 520 micronanbéme-
tros, y el resultado se somete a una curva de calibracién. i
i1) .~ Para el arsénico se disuelve la muestra en 5 ml de HN=-
O3 (1:1), se diluye con 50 ml de H20 y se afladen 2 ml de so-
lucidn de Fe(NO3)3, se calienta hasta cerca de ebullicién y
se aflade NH4OH en exceso., Se recoge el precipitado se lava
con NH,OH (1:10) y H,0, luego se disuelve en 10 ml de HCl =
concentrado y se afiaden 0.02 g de KI y se extrae con 10 ml -
de benceno tres veces y se evapora a sequedad la solucidén -
acuosa combinada. Se afaden 10 ml de solucidn de molibdeno -
(conteniendo 0,1 g de M02024(NH4)6 4H,0 y 7.5 mg de sulfato
de hidracina en 100 ml), se calienta por 15 minutes, se en-
fria y se lee a 700 micronanémetros, el resultado se somete
a una curva de calibraclén preparada por algln procedimiento
para la solucién estandar de As203. iv) .~ Para el zinc, la -
muestra se disuelve en 5 ml de HNO3 (1:1), y se diluye con -
100 m1 de agua., Se toman 10 ml y se le afiaden 25 ml de mez~
cla enmascarante (Fischer y Leopoldi, aluminium, 35, 356, 139
43) y.se extrae con la solucién de ditizona. El exceso de di
tizona del extracto se quita con solucién de NaZS al 0,05% y
se lee a 510 micronandmetros, el resultado se somete a una =
curva de calibracién preparada por algin procedimiento., Estos
métodos son usados para determinar las impurezas entre 0.1%

'y «001%.
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3276.- Determinacidén de pequeiias cantidades de telurio en bismuto
altamente puro. Shitareva, G.G. Uch Zap 2 45-46 (1963).
Se disuelven de 1 a 5 g de muestra en 3 6 10 ml de HNO, -~
concentrado, y se evapora la solucidén en un bafo de agua a
un jarabe (aimfbar), se afaden 2 ml de agua y de 2,5 a 5 ~
ml de H,S0, (1:1) y se evapora la solucién a sequedad.

El residuo se disuelve en 20 ml de HCl concentrado y se -~
afladen 60 ml de agua, 0.3 ml de solucidén de HySel, (30 mg-
de Se) y 2 ml de solucidn de SnCl, al 50% en HCl concentra
do, se callenta la muestra a ebullicidn bor 2 6 3 horas, -
se recoge el precipltado, se lava ocho veces con HCl (1:3)
y cuatro veces con agua y se disuelve en 4 ml de cloro - -
acuoso y Qe evapora la solucidn a sequedad, luego se afiar-
den 2 ml de HCl, y otra vez se evapora a sequedad. Se disu
elve el residuo con 5 ml de H2504 1IN con ligero calenta--
miento, se transfiere la solucidn é un embudec de separa~- -
cién con ayuda de alguna de las cantidades usadas de los -
dcidos, la extraccidén se hace dos veces con 5 ml de solu--
cién de &cido dietilditlo carbdnico en c¢loroformo., Se la~
va el extracto dos vecas con S ml de HZSO‘4 11N y se afladen
2 ml de HCL, y se evapora la solucidén a sequedad en un ba-
fio de agua. Al residuo se le afladen 3.5 ml de HBr redesti-
lado (caleﬁtado), se transfiere la solucidn a un tubo con-
tapén esmerilado que contiene 1 ml de agua, C.5 ml de fci-
do ascérbico al 10% y se agita, se afladen 0.4 ml de hexa--

nel, se agita la mezcla durante 30 segundos, y se compara-
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el color de la solucidn con una escala estandar.
La sensibilidad para la determinacién es de 0,5 microgramos

por cada 5 g de pbismuto.
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VOLUMEN 13

1966

Determinacibn complejométrica de bismuto y plomo en alea-
clones de estafo-plomo-bismuto. E.A. Shteiman, Z.G. - -~
Dobrynna y E.f. Wordovekaya. Zav. Lab., 30 (10 1200-1201
(1964) .

Se disuelven 0.2 g de muestra con 25 ml de sclucidn de --
NaF al 4% y 10 ml de HNO, por calentamiento. La solucibn
es tratada con 20 6 30 ml de agua caliente, luego se dily
ye a 100 m} con agua tibla. La solucidn se trata con 4 4
5 gotas de solucién xilenol naranja al 0.2% y se aflade =
NH4OH al 10% hasta que el pH este entre 1,5 y 2,0, el big
muto es titulado con NH40H al 10% hasta que el color sea-
violeta réjizo (indicador: EDTA 0.05 M), el plomo es titu
lado con la misma solucidén de NH,0H al 10% hasta que el -
color sea naranja pélido (indicader: EDTA 0.05 Mi.
Determinacién polarogréfica de rastros de zinc en bismuto
de alta pureza, Nakamura, H, Uehora, H. y Maru, 5. Japén
Analyst, 13 (6) 509-514, (1964).

Se disuelven aproximadamente 2 g de muestra en 10 ml de -
agua regla, la solucién se evapora a sequedad y el resi--
duo se disuelve en 15 ml de HNO3 AN, esta soluciédn es mez
clada también con 15 ml de NH,SCN 6M, luego el zinc se ==
extrae dos'veces con 15 ml de eter etilico; el grado de ~
extraccibén es aproximadamente a un 97% y menor de 0.5 mg-
de bismuto que es co-sxtrafdo.

Luego la capa de eter se lava con 10 ml de HCl 1IN para se

parar el pismuto, y luego se esvapora a sequedad y el ~
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residuo es analizado en medio HabO, 1N en un polard-—
grafo. El cosficiente de variaciédn es aproximadamen~
te de 8% para 0.6 ppm de zinc.

Determinacidn oscilopolarogrifica de plomo en bismu--
to V.P. Gladyshev, G.F. Chinaeva y A.M. Ustimov. Zh.-
=nalit. Khim., 20 (3) 325-328, (1965).

Se disuelve aproximadamente 0,1 g de bismuto en 3 ml-
de HNO, (1:1) conteniendo poco menos de 0.3% de plomo
se.calicnta poco a poco hasta adquirir un calentamien
to fuerte para eliminar 6xidos de nitrégeno, se - - -
enfrfa y se diluye con 1C0 ml de HCl 3N, se transfie-
re la solucidn a una celda polarogréfica 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 determinacién toma aproximadamente 40 min.
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VOLUMEN 14
1967
Separacidn analftica de cationes por cromatografia en -
capa fina sobre almidén v,D, Camic, S.M. Petrovic y - -
A.K. Ben. 2 Analyt. Chem. 213 (4) 251-254 (1965),
Estos cationes son separados sobre una capa de almidén-
de mafz con HCL 3N actona (1:1) como solvente revelador
Las manchas de ng*, Pba*, Cu2+, Byt Y Cd2+ son revela
das por rociado con solucidn (NH4)2S, y los cationes ~-

A53+, Sbs*, y Snz* con solucién de ditizona en CHC1 40

Deteccidn de cadmio, bismuto y plomo, con reactivos or-
génicos en cromatografia de papel. £. Popper, E, ~ - =~
Plorean; P, Marcu y E. Sosa. Revue Roum. Chem., 11 (2)
283~-287 (1966).

Estos metales son separados por cromatografia ascenden-~
te del solvente a 22°C sobre el ﬁapel Whatman No. 4 con
agua~Acido-butanol (4:1:5)., Como revelador se usa -~ =
1,3,5~ anilina etandlica al 1%, abajo de 31 microgramos
de fcndimiento para cadmio aparece una mancha blanca -=
(RF=0.42) para el bismuto de 0.1 microgramos de rendi~~
miento da una mancha amarillenta (RP=O.38); y para el -
plomo abajo de 0.4 microgramos de rendimiento da una -~
mancha aﬁarilla (nFuo.zz), este Gltimo se pone amarillo
debido a la oxidacién con el aire, La sensibilidad - -
aumenta si el 4cido es neutralizado con NH40H o acetato
de sodio etandlico. Para las determinaciones semicuant}

tativag se usa la ecuacién de Fischer.
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3027.- Separacidn cromatogrifica de plomo, cobre, bismuto y -
cadmio por capa fina con dietll ditio carbonato de mer
curio, H.J. Senf: J. Chromat., 21 (2), 363-365, (1966).
Para cada uno de los compuestos se usan capas de sf{li-
ca gel D. El solvente usado es &cido citrico-fosfato,
solucidn buffer (pH 8) y el agente detectante 85 = —m=

Cu2504 al 0.5%.

67



1847."

3292~

VOLUMEN 15
1968

Separacién de cantidades pequefias de catliones por elec~
troforesis de intercamblo iénico sobre oxicelulosa, -~ ~
G.S. Tihkonov, I.A. Tikhomirov y V.A. Esmel'kin., - - =«
Elektrokhimiya, 3 (1), 93-95 (1967).

Las separaciones de Bi, Cu, Cd, Fe3+, Mn2+, y Ni (conte
nido de metales totales aproximadamente 100 microgramos)
gon afectados de 17 a 20 V por cm, con HCl de digtintas

concentraciones como‘levigantes, el analisis se hace en

50 min,

Analisis de bismuto contenlendo mercurio y zinc, por me
dio de radiolsétopos en cromatograff{a en columna de ce~

lulosa substitufda. R.A.A. Muzzarelll y G. Marcotrigia-

no, Talanta, 14 (3), 305-311, (1967),

Los rasultados reportados muestran que las cantidades -

de Bl son cuantitativamente absorbidas por celulosa, -~

celoblosa y celulosa substitufda con solucidn de é&ter -

et{lico, siempre y cuando la solucidn de Bi(NO3)3 no ==

dafle; incluyendo un exceso de HNO 4. El 813+ es leviga-

do con solucién de NH,SCN al 5% en metanol-éter (4:1) &

con HCl metanbélico 0.5 M, conforme a la'celulosa usada.

Los procedimientos para la separacidn de rastros de - -

Hg é Zn en Bi estén indicados como sigue: El mercurio -

ms levigado con &ter seguido por =l a1 con HC1 metand

lico 0.5 M.

Estos levigados después tienen un tratamiento adecuado,

los cuales puaden ser us~ados para la determinaciédn de -

cada uno de los elemantos por activacidn de neutrones,
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© 3474~ Determinacidn e cohre, plomo y bismuto por detecclén-
oscilopolarogrdfica. A, Morales, B.F. Gonzélez V. vy F.
Chizzini, Chemist analyst, 56 (3) 53.54 (1967),
Los oscilopolarogramas son obtenldos con un electrodo-
de mercurio goteandole un alectrolito bisico a pH 2 co
mo reactivc A, (&cido oxélico 0.5 M & cltrato de sodio
0,5 M) 6 & pH 1.5 womo reactivo B, (fcido oxflico N.5M
u oxalato de amonio 2M), La sensibllidad es mejor que
el realizado por polarograff{a, las detarminacionss son
selectivas. Y hay pocas interferenclas de (Fe3+, Sb3+
¥ u'T con mascaradns con BT 6 STNT), con "A" como - -
electrclito bisico, la sensibilidad es 0.1 microgramos
de Cu2+, phot § 81 por ml de solucidn en pila elactri-
ca, paré =l electrolito bisico "B" es mejor para su de
teccidn, especialmente cuando estd presante el 0.03% -
de gelatina, el agenta enmascarante se ailade, Con el-
elactrolito "A" pueden ser determinados de 1 a 3 micro
gramog da Bl y de 2.5 a 10 microgramos de Pb por ml --
aproximadamente :3%, y 0.1 microgramos de Cu hasta den
tro de ¥5%. Tambidn puede ser detarminado de 0,1 a 5-
microgramns de Cu en presenclia de 15 partes de'plomo -
en exceso, y abajo de 0.5 microgrdmos cuando saa menor
de 10 microgrémos de Bi que esté presente con el elec-

trolito bAsico "B", de 2.5 a 10 microgramios de Pb por-

ml pueden ser determinados dentra de & 3%,
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Detarminacién de bismuto, cadmio y cobalto por absorcién

atémica, J. Ram{raz-lufioz y M.z, Roth Flame Notes, 2 (S)

89-95 (1967).

Los valorag de gsensibilldad que ge obtienen para estos—-
elementos con el uso de un Instrumento Beckman 979 con -
quemador de flujo laminar y una flama de alre-acetileno-
inclinada. Las lecturas son hechas 8 223.1 nm para Bi,-~
228.8 nm para Cd y 240,7 nm para Co, algunos otros pari-
metros exrﬂrimcntaleé son examfnados., (For Part, V see -
Analyt Abstr. 15 4536, 1968).

Determinacidn répida de pequefias cantidades de cobre en-
bismuto. R, Ciurlo, y L. Bilno, Farmaco, Ed. Prat., 22 ~
(9), 502-505, (1967).

Se diguslve la muestra finemente pu;verizada (1g) en un~-
volumen minimo de HN63 (1:2), Se evapora a2 sequedad, y~-
el ragiduo se diguelve en HC1l concentrado (5 a 10 ml), vy
se diluye con agua a 100 ml, L1 cobre se determina en -
ssta solucidn por mspectrofotometria de absorcidn atdmieg
ca (flama alre-acetileno: lamp, de cétodo vacfo como - -
fuente de luz) a 324.7 nm, para la grifica de calibra- -
cibén se usa una solucién preparada de éu504- 5H20 - -
{aproxlmadamente 1000 ppm de Cu) a una solucién de Bg ~-
43 (HNO3) S5H,0 (21231 g) en HC1 (10.m1; d= 1,19) hasta -
dar un rango dispuesto para 20 ppm de Cu para mezclas ~~

preparadas contenlendo de 0.5 & 2 mg de Cu por g de Bi,
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VOLUMEN 16
1969
Determinacién de bismuto, plomo y mercurio en muestras-—
biolégicas. I.F. Shcherbak, P.N. Kovalenko y K.N., - - =
Bagdasarov, Zh. analit Khim. 22 (7) 1021-1027, (1967).~
El método para la determinacidén de Bi, Pb y Hg en e.g.,
orina e hfgado, implica una ligazdn sobre el zinc el --
cual es descrito por un andlisis polarogréfico. La ori
na 8 muestra de ceniza en solucién es acidificada a - ~
pH 5.0 y calentada a 40°C, y luego se le ailade Zn meta~
lico, la ligazén es permitida hasta tomar fuerza por --
unos 10 a 25 min. El presipitado se disuelve en HNO3 -
(1:1), y los elementos se determinan polarogrificamente

con uso de un electrolito bésico NaNO, y 2n (NO4), ~ -

0.1 M y en KC1 0.5 M. El polarcgrama es registrado so-

bre el rango + 0.2 a - 1.0 v (vs, 1a S.C.E.). Tocante a
1a solucidn 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%,

Separacién de bismuto como complejo Iodado con o-tolil-
tiurea. A.I. Busev y N.V. Shvedova Zav, Lab., 34 (2) -
140, (1968).

S ml de la solucién muestra contienen de 8.4 a 67.2 mg-
de Bi en In (hasta 110 mg) en H,50, diluido (el HNO3 es
tamblén satisfactorio), esta solucidén es tratada con un
poco de KI 0.5 M la cual es requerida para dar una solu
cién clara naranja rojiza (la concentracién final de KI

debe ser de 0.08 M) y con 10 a 15 ml afadidos de - - -~
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o-toliltiurea acuosa al 0.5%. (el dcido sulfurico concentra
do es ajustado entre 0.5 M y 1 M) después de 10 é 15 min se
precipita, se recoge y se disuelve en dimetil formamida, y-
la solucidén se titula con EDTA 0.01 M hasta incoloro. No —-—
hay interferencia de cantidades (mg) de algunos elementos,-
estos pueden ser: Al, N1, Ti, Zr, Ga, y Fe.

El filtrado de el Bi precipitado puede ser usado para la --
determinacidén complejométrica de In con uha sal de Zn en —-

presencia de xilenol naranja.
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VOLUMEN 17
1969

127.~ Cromatografia de capa fina en mezclas de arsénico (III), =

821.‘

antimonio (III) y bismuto., V. Vukcevio-Kovacevic y S. - -
Seremet, Sci. Pharm. 36 (1) 26-30 (1968).

Los cationes pueden ser separados en Kieselgel G. (calen--
tando de 102° a 105° durante 15 min) el revelador que ge = -
usa es el dcido tartirico y butanol 1 M (1:1) durante 4 -~
horas. El cromatograma hiimedo es rociado con H20 hasta -~
revelar la mancha, estas luego ge descubren con el agua, =~
Las inestabllidades con el agua, aumentan en el orden - -~
siguiente Sb, Bi, As y con el solvente mezclado, se estabi
lizan el As, Sb, Bi. Como substancia de referencia se usa
el As,0, disuelto en HCL al 25% y 5bCl, 6 carbonato de bis
muto en HCl al 10%. l

Comple jos de bromobismutilo~tiocaprolactama en estudio con

tiolactamas como reactivos en analisis cuantitativo., H. --

- Sikorska., Tomicka Chemia Anallt,, 13 (1) 321-349 (1968).

1 y Br” un complejo -

La tiocaprolactama (1) forma con BiII
dando la férmula ( C.H,,NS ), HBiBr, . Esta reaccién fué -
aplicada para la determinacién de bismuto.

Procedimiento: Se mezcla la muestra en H2504 0.5 M con HBr
acuoso al 1% ( conteniendo de 10 a 200 microgramos de - --
BiIII), y luego se affaden 2 ml de H,SO, BN, y se extrae -
el complejo con tlocaprolactama al 1% en solucién con 10 -

ml de CHC13, y se mide la extincién del extracto a 440 nm,
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El cobre bivalente, SbIII

y grandes cantldades de tartrato
y citrato interfieren en el anélisis.

El método puede ser empleado para determinar bismuto en -
aleaciones § en material bioldglico sin ninguna interferen-
cia de algunos otros metales.

Uso de espectrofotometrfa de absorcién atémica para la - =~
estimacidén de impurezas en aleaclones metdlicas. V.K. = -=
Pandan y A.K. Ganguly. Atom. Absortion Newsl., 7 (3), ~ --
50-52 (1968).

Se disuelven aproximadamente 5 g de muestra en una cantl--
dad minima de 4cido y se lleva hasta 50 ml para cantidades
conoclidas en el andlisis de Bl § telurio, Se afiaden 2 ml-
de soluciones alfcuotas a los elementos por determinar, —-
las mezclas se diluyen con 4 ml y las absorciones son .medi
das a determinadas longitudes de onda. Para la determlina-
cién de Mn, N1 y Cr en acero inoxidable, se toman 25 ml de
la muestra y luego se diluyen al doble, y entonces se gi~=
gue el procedimiento anterior.

La grifica de absorcién vs. la cantidad de metal afladldo -
se prepara para cada metal; la extrapolacidn a cero dd la-
absorcién de la cantidad de metal,present; en la muestra.-
Este método es adecuado para la determinacién de pequeRas-—
ppm de Co, Cu, Sb, Ni, Fe, Zn, y Mn en bismuto y de Cu, —-

Bi, Sb y Fe en telurio.
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1491.~ Determinacién de indicios de impurezas en sales de meta-
les alcallnos mejorando la sensibilidad de la espectro--
graff{a, I.G. Yudelevich, G.V. Lazebnaya,L. Yu L. Lyandu-
sova, Izv. Sib. otdel. Akad. Nauuk SSSR, (11), 1968, Sar
Khim Nauk, (6), 76~-82, Referar. zh, Khim,, 19 GD, (12),~
abstr. No. 12G 164, 1969.
L.as impurezas en compuestos de metales alcalinos son de~
verminadas con poca sensibilidad, principalmente astén -
determinadas por el valor bajo de evaporacién de los ele
mentos, con el objeto de mejorar la senglbilidad; lag ~-~
pruebas son hechas con sales de Li, Rb y Cs que contie-~
nen de 3 a 5% de alqunas impurezas (Sxidos).
Las muestras se colocan eﬁ un electrodo de carbbn y eva-
poradas en un arco de 15 amp. A.C., ¢l residuo fué extra
{do del rfo y analizado con un refractémetro de rayos X-
después de haber sido exitado por 30, 45, 60, 90, 120 6~
150 seg, Después de la exitacién de 45 a 60 seg., se ~-
establece la formacién de compuestos refractarios de ba-
ja volatibilidad , e.g., como son silicatos, aluminatos-
y niobdatos. Para mejorar la sensibilidad, los valores-—
de evaporacién de las impurezas son aumentadas con intro
duccién de F e.g., PIFE. después se colocan 60 mg de - ~
PTFE en la cavidad del botén y luego 60 mg de muestra; -
el tlempo de exitacidn eg de 30 a 60 seqg. Los valores -
de evaporacién de los elementos aumentan igual a la in--

tensidad de tiempo fundamental al frente como residuos.-
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Pero usando esta técnica la sensibllidad de determinacién -
de impurezas en sales de Rb o Cs se mejora.. de 0.3 a 1 en-
orden de magnitud. En compuestos de L1, la sensibilidad as-
considerada muy pobremente.,

La minima concentracién determinable en ppm son de 0.5 para

Ti, Bi, 6 Fe y de 1 ppm para Ni, Co, Sn 6 Pb y de 0.1 ppm

para Cr, Mn, Al, Cu, 6 si,

Anflisis espectrogrifico de manganego altamente puro por

evaporacibén (de impurezas) de aire (y condensacidn). V.N.

Muzgin y L.A. Gladyshva, Zav. Lab. 34 (9), 1076-1077, - -
(1968)

La muestra se disuelve en HNO3, la solucién es evaporada y-
el resfduo es incinerado a 250° C. Las impurezas (Bi, Cd,~-
Pb, Cu y Sn) del dibéxido de manganeso resultante son de 40~
mg, el cual no debe ser mezcladc con polvo de carbbn, se ~-—
volatizan a 1400° C condensados sobre un electrodo de car—-
bén y luego exitados en un arco de a.c. de 6 amp., (cf, - ==
Musgin et at., analyt. Abstr. 12, 5120, 1965). La sensibil}
dad puede ser mejorada por la adlcién de Na (como NaN03) al
1% antes de la volatilizacidn de las 1mpur9zas.

Téenlca de arco d.c. para la determinacién de impurezas en-
cobre y en aleaciones de cobre-zinc. B.N. Ray y R.K. Dulta-
indican J. Technol., 7 (3), 91-92 (1969).

Se diguelven aproximadamente 0.5 g de muestra en HNO3 y la-
goluclén s= evapora a un almibar, luego se transflere en un
crisol de porcelana y se evapora hasta sequedad; el regiduo
fué incinerado de 400° a 425° de 20 a 25 min. hasta elimi--

nar éxidos de nitrégeno, contenlendo estandares de 0.001 a-
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0.3% de Pb, 0,001 a 0.006% de BL, 0.005 a 0,30% de Sb y - --
0.005 a 0.4% de As -contenidos en una mezcla de 70% de Cu y--
30% de Zn, estos fueron tratados para la solucién.muestra.--
Los &xidos obtenidos fueron mezclados con una cantidad igu--
al de grafito gradd espectroscopico y transferido a un elec-
trodo de grafito con cavidad (el &nodo) para exitacidn del--
arco Vg. un cétodo 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 espectrdgrafo de cuarzo, y el espectro fué regls
trado polarogrificamente. La emulsidén fué calibrada para =-
el espectro de Fe, y el Cu fué usado como estandar interno.-
Se obtienen buenos resultados de estos anédlisis quimicos, --
El método puede ser adoptado para determinar otras impurem=—-

zas, €.g., Sn, Fe, Mn y y Ni.
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63.- Determinacién potenciométrica de bismuto (en minerales
de cobre y concentrados) con arsenazo III. V.F, « = w=
Barkovskil y Z.N. Povet'eva, Zav. Lab., 35 (5), 555~ ==
556 (1969).
El bismuto forma complejos con arsenazo III en H2504 -
) HC104) (pH 0.1 a 3) y en HC1 (pH 2 a 3.5) a 1.2 co~
mo méximo, la absorcién de 610 mn (coeficiente de - ~~
extincién molar 27,000) y 655 nm. La ley de Beer's es
dasviada de 10 a 25 microgramos de Bl en 50:il. Log ~-—

alcalis y 6xidos alcalinos metdlicos no interfieren --
II

hasta 1 mg de Al, Co, Ni, Cu, Pb, Fell & ag! y €l = -
FeIII y pueden ser mascarados con &cido ascérbico, y -
11 v v VI Vi III -I

el Sn™" con NaF, para Ag , V , W™, Mo ~, Cr , CL 7,

ClO4

interfieren en grandes cantidades.

, oxalato, EDTA, cido citrico y 4cido tartérico-

Procedimiento: La muestra (0.5 a 2 g) se disuelve en -
20 ml de HNO3 (1:1), la solucién se evapora con 10 ml=-
de H,50,
10 a 15 ml de ”20 y la avaporacién se pepite. El regi-

(1:1) hasta parar el humo, luego se afladen de

duo se calienta con 10 6 15 ml de H,0 y 2 ml de H,50,~
concentrado, la solucién se filtra y el filtrado se —-
disuelvé a 100 ml. Se toma una parte alfcuota conteni
endo de 10 a 125 microgramos de Bi, ésta se trata con-
5 ml de &cido ascérbico al 4%, 3 ml de arsenazo III al
0.1% y 1 ml de NaF acuoso al 1% y se ajusta a pH 1 con

solucién NaCH.
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La solucién se disuelve a 50 ml y se mide la extincidn a
610 nm,

Andlisis complejométrico de mezclas de drogas. II ungilen
tos conteniendo bismuto, zic, aluminio, plomo y compues~
tos de mercurio. G. Borman, Pharmazic, 24, (5) 251-259,-
(1969).

La determinacién de compuestos de Bi, Zn, Al, Pb, y Hg,
se hace solo por titulacidén con EDTA. El uso de agentes
enmascarantes y control del pH para la determinacién --
individual de metales en mezclas de describe; también ~
como aplicacidn de estas técnicas en log anélisis de --
ungtientos farmacéuticos. Se describen algunos métodos-
para la eliminacidn o destrucciédn del ungliento base, ==
titulandolo antes con EDTA., Detalles mds amplios para-
determinaciones experimentales estan dadas en (36 refew
rencias) for part. 1 see analyt. Abstr. 14 6394, 1967.-
Determinacidén fotométrica de aluminio como un aditivo -
en bismuto. A. V. Vinogradov, y M. P. Filippolva, Zav.
Lab., 35 (10) 1165-1166 (1969).

La muestra (0.2 a 0.5 g) se disuelve en 16 2 mi de -
HNO4 (1:2) como cantidad minima, luego la solucidén se -

diluye de 75 & 100 m}, se le agregan unos 2 6’3 ml de -~

‘solucién de formaldehido al 40% y solucidn de KOH con =

la cual aparece un precipitado del metal Bi; y finalmen
te se pone a ebullicién por 1 6 2 min. La mezcla se fil
tra, el precipitado se lava con H20 caliente, y el 1{--

quido filtrado se dlluye a 200 & 250 ml. Se toma una --
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parte alfcuota de (20 ml) y se neutraliza con unas gotasg -
de fenoftalefna y 4cido acético y se calienta en bafio maria
por 10 min con 10 ml de solucién buffer (pH 3), luego se ~-
ponen 30 ml de H20 y 1 ml de solucién de azul de metiltimol
al 0.1%. La solucién 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 extincidén se mide a 550 nm -
junto con un blanco. La cantidad de solucién de KOH afadi~

da con el formaldehido requiere de un cuidadoso control.
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VOLUMEN 20
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Investigacién analitica de materiales magnéticos. IV. -
Anélisis 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 HNO3 gobre - -
H2504 dilufdo, el Fe, Ni, Co, y Cu, estos se determinan
fotométricamente por métodos convencionales. La deter-
minacién polarogrifica de Mn y Bi en cintas dobles bina
rias se llevan a cabo fuera, en medlo trietanolamina --
alcalina en el cual el potencial de reduccién para Mn -
es ~0,4 V y para el Bi -0.75 V. Los errores de los ran
gos para la determinacién son de 5 a 10%.
Determinaciones rlpidas por absorcidn atémica de indi--
clos y elementos menores en soldaduras de Sn-Pb. Hwang,
J.Y. y Sandonato L.M. Analyt, Chem: 42 (7) 744~747 ~ -
(1970).
Con la ayuda de vibracién ultrasénica (pero no en calie
ente), 1g de la muestra se disuelve en 50 ml de HBF, -
al 70% HNO, - H,0 (2:3:5) concentrado. La solucién --
clara se lleva hasta 100 ml mis del solvente, la solu--
cién muestra se usa para la determinacidn de Al, Ag, Au
As, Bi,Cd, Cu, Fe, Ni, Sb, y Zn sin més disolucién o -~
concentracién. Se usa una flama de alre acetileno para
todos los elementos cxcepto para Al, y As, para los --
cuales ge usa una flama de N20 - acetileno: por causa
6 motivo de cambios fislcos en estas particulas colois.

dalek, ésto es recomendable para el Au que gse deter—m--
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mina primero. La gensibilidad es generalmente igual, de -
lo contrario se mejora a estos por emisién Sptica espectro
grifica excepto para Al y As. La exactitud (segln repre--
sentada por coeficientes de vibracién menor de 4.6% para -
determinaciones de cada elemento) es similar por métodos -
quimicos himedos.

Determinacidn de impurezas eﬁ Fe-W. V.I. Kurbatova L, Va,-
Kalashnikova, G.N. Emasheva, et al. Trudy uses. Nauchno- -
issled. Inst Standartn. Obraztsov. Spektr Etalonov, §5 - -
111-118, (1969).

Referat. zh., Khin., 196D, (11), 1970, Abstr. No. 11G 161.
Los indlicios de Sn y Sb en la golucidn muestra, son deter-
minados por preclpitacién con Tionaluro y subsecuentemente
determinados fotométricamente, &1 Sn con nitrofenilfluoro-
na, y Sb con cristales violeta. Los indicios de Bl se ~ -~
determinan por precipitacién con tiloacetamida y posterior~
mente por determinacidn fotométrica con un complejo Iodado
Bis-ditio carbamato de potasio (carboximetil), sal de tri-
potasio iminidiacético como reactivo analftico { ac. ditio
carboxi), (fotométrico, volumétrico y enmascaramiento). --
F.M. Tulyupa, V. A. Pavlichenke y Yu. I. Ukatenko, Uhr, -~
Khim. 2h. 36 (2) 204-213, (1970).

El primer reactive en solucién acuosa manifiesta una absor
ciébn méxima a 258 y 285 nm, con coeficlente de extincibn -
molecular de 12600 y 13000 respectivamente.,

Este mismo tiende a descomponerse a un pH menor de 5; a va
lores de pH mds alto, éste forma cemplejos con Ag, Hg, Cu,

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

a).- La determinacidén fotométrica de Cu en aleaciones de alu
minio; la muestra (0.1 a 0.2 g) se disuelve en 10 ml de
HCl (1:1) ademés 1 a 2 ml de HNO, y se callenta hasta -
cerca de ebullicidén. La solucibn se filtra y luego se~
diluye a 250 ml, Se toma una parte alfcuota (2 a 10 ml
y se trata con 10 ml de solucidn buffer de acatato de -
pH 5 y 0.2 ml de soluclén estandar de NaF (para enmasca
rar el Fe), 1 ml de Iodo 0,01 M y H,0 hasta llevar a --
50 ml! y se mide la extincibén a 453 nm.

b) .~ Determinacidén fotométrica de Cu en cobre forrado con me
tal blanco. La muestra (0.1 a 0.2 g) se disuelve en 10
ml de HNO, (1:1), la soluclién se evapora de 3 a 5 ml, -
se afaden de 40 a 50 ml de agua y despuds de un tiempo-
la solucién se filtra y se extrae el resf{duo con HNO,, -
acuoso y se diluye a 250 ml, y se prosigue como en el -
inciso anterior.

€)= Determinacidn volumétrica de Bi y Pb en aleaciones -~ -~
Rose's. La muestra (0.1 a 0.2 g) se disuelve en 10 ml -~
de HNO, concentrado, la solucién se evapora hasta 2 ml,
se afladen 50 ml de HZO' la solucidn se evapora hueva- -
mente hasta alslar éxidos de nitrdgeno, se filtra y el-
filtrado se diluye a 250 ml. Una parte alfcuota de Bi
(10 a 20 ml) se trata con I-mM en la presencla de xile-
nol naranja y se titula hasta el cambio de color rojo a
amarillo. La solucién titulada se trata con 15 ml de ~--

solucién buffer de pH 6 a 6.5, inmediatamente despuss -
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se titula hasta un color rojo del complejo Pb-xilenol-
naranja y luego se continda la titulacién hasta que ——
aparezca un color amarillo, se evapora completamente -
hasta dar el Pb contenido en la muestra.

Determinacidén de Bi, Pb y Cd en aleaciones Wood's. Una
muestra de Bi y de Pb con adicién de Cd. Una segunda-
muestra similar se disuelve en 10 ml de HCl (1:1) ade-
més 2 ml de HNO, (1:1) y luego ge precipita PbSO, con-
la adicibén de 10 ml de H,50, (1:1) 'y 180 ml de H,0. -
Un rato después el precipitado se filtra y se lava con
H,S0, {(1:10) y el filtrado se diluye a 250 ml. Luego-
se neutraliza una parte alfcuota con NH3 acuoso, a 10~
ml de la solucidn se le afade solucién buffer de pH 9-
a 10, y el Cd se titula con I-mM enlla presencia de —--
Eriocromo azul obscuro.

Determinacibn de BLf en aleaciones de nfiquel. La mues-
tra (0.5 g) se disuelve wn 10 ml de HNO, (1:1), la ~ ~
solucién se diluye a 250 ml y una parte alicuota (25ml)
se trata con 1 ml de cualquiera de las dos soluciones-
estandars de 4cido ascérbico & 1 ml de solucién de NaF
y se titula con I-mM en la presencia de xilenol naran-
ja. )
Determinacién complejométrica de Zn en la presencia de
diez veces Pb y Cd. La solucibén muestra (20 a 30 ml)-
contenlendo 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 presencla de xilenol naranja.
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2601,~ Determinacién de Bi, Pb y antimonio en una aleacibn de -
platino-rodio. Vliadimir Widtmann. Hutn. Listy, 25, (10),
733-735 (1970).

Una solucién de HNO, de la aleacidn se utiliza sobre una
columna de catex S. El Pt y Rh es levigado con HCl 1.5 M
para determinaciones fotométricas, el Bi se extrae en -
forma de fosfato de terbutilo y se determina con tlurea
S también puede ser extraldo con CHCl, en la presencia -
de dietilditio carbamato de sodio (I)-CuS0,; el Pb se ex
trae con CHCl, en la presencia de (I), la muestra se se-
para y se disuelve en agua regla, y la soluclén se ajusta
con HC1 7.7 Hy el sbY se extrae con &ter isopropilico vy
se determina fotométricamente con rodamina B como reacti
vo. El Bi, Pb 46 Sb pueden ser determinados abajo de -~ -
0.001%.

3293, Activacidn instrumental determinando la composicién en -
aleaciones de indio multiconstituyente. Lambrev, V.G., ~
Nekrasov, V.V,, Akalaev, G,G.,, J« Rodio Analyt Chem. 6,
(2) 431-436, (1970)."

En esta referencla se describe un procedimiento para el

an8lisis de microbarras de metal (3 a 200 microgramos) -
de una aleac1dn escencialmente de indio que contiene - -
aproximadamente 1% de cada uno de estos elementos Sb, Au,

Ga, N1, Sn y Bi. La muestra y el estandar son irradiados
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durante 20 horas con un flujo de neutrones térmicos de -
aproximadamente 1.2 x 10 neutrones por Sq cm sege El and
lisls fué llevado a cabo usando detectores de centelleo,
y detectores de centelleo doble cristal y detectados por
semiconductores de Ge(li),. Esta técnica evita la necesi
dad de separaclones radioquimicas. Para las determinacig
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 did sensibilidades de 0.1 mg -

para In y Au y 1 mg para Ga y Sb.
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VOLUMEN 22
1972

Curvas de titulaciones complejométricas con el sistema
redox, de fierro (III) a filerro (II). Hulanicki, A, y-
Karwowska, R. Talanta, 18 (3) 239-245 (1971).

Las titulaciones potenclométricas de algunos lones me-
talicos 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 determinacién-
de Bl en In, el que con EDTA, forma complejos més fuer
tes que el Fe, también puede ser titulade como tal pa-
ra que el potencial sea medido inmediatamente, después
de la adicién titulante.

Andlisis de semiconductores termoeléctricos basados so
bre bismuto, antimonlo, teluro y selenlo por fluoreg--
cencla rayos X. Kim, Kyong-Hun; y Katayama, S. Japan -
Analyst. 20 (1) 29-36 (1971). En la muestra son deter
minados por radiacién el Bi, Sb, Te, y Se, hasta an un
63.5% de Bi, 50.,3% de Sb, 61.5% de Te, y 49.7% de Se =~
respectivamente. Se preparan estandares adiclonando -
algunas cantidades de Sb y Se a BiZTe3, y se comprime-
la mezcla a 400 Kg en un disco de 20 mm en didmetro 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 LiF y un contra centelleo.
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Cromatograffa de capa fina, para cationes sobre sflica ~-
gel con acetato de amonio. Wojnowska, Maria;y Wojnowski,
W. Chemia Analyt., 16 (3) 677-680 (1971).

La separacidn de catlones se rige principalmente por los-
valores de RF generalmentg acumulados por la concentra- -
cién de acetato de amonio. La separacién rdpida (10 a 15~
min) de los catilones de Ni, Co, Cu, y Zn y para Hg, Cd, -
Pb y Bi se obtienen con solucién al 15% de acetato de amg
nlo ajustado a un pH 8.4 vy 8.7 respectivamente. Los gol=-
ventes usados no son sensitivos a cualquier presencia de-
Fe en la silica gel,

Determinacién de bismuto en fierro baceado y acero pdf —
absorcién atdédmica. Kistaludi, G; y Lenhof,M. -Analytica -~
Chem. acta, 55 (2) 442-444 (1971). |

El tratamlento de la muestra, que contiene de 3 a 50 ppm~
de Bi, se mexclan en solucién 4cida, ésta se flltra, lue-

III, se adiciona el agente enmascarante-

go se reduce a Fe
y se extrae el Bl en CCl4 con ditlzona, esto se describe-
provisionalmente en (analyt. Abstr., 22 148, 1972), Las -

absorclones medidas estan hechas a 222.8'y 223.1 nm,
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Determinacién de bismuto con sal de Reineque y tiurea, -
Guseinév, I.K., Bagbanly, I.L., y Abdullaeva, A.B. Azerb,
Khim. zh. (2) 151-155 (1971).

El complejo de tiurea con Bi forma un compuesto naranja-
con sal de reineque que es escasamente soluble en agua y

es adecuado para la determinacién gravimétrica del Bi., ~

1

él compuesto tilene la férmula [}i(SCN2H4);]— [Cr(SCN)4
(NH3{]3. Se tlene hecho un estudio de varios factores -~
que afectan la exactitud de la precipitacién. Esto se --
funda, dependiendo de la concentracién de tiurea, el Bi-
forma complejos con Bi-a~tiurea a razén de 2. 6 4. Tambi-
én se describen algunos métodos de gravimetria y determi
naciones volumétricas para Bi; en el método volumétrico~
el Bi contenido en el precipitado se tituia con solucién
de KIO,. '

Aplicacidn de andlisis polarogréfico en plomo extrafdo,-
usado en plnturas de cerdmica. Lukaszewski, 2., y = - =
Szymanowska, H. 17 (2) 387-392 (1972).

Se remoja el articulo cerdmico en &cido acético al 4% ~-
{150 ml) por 24 hs., la solucidn resultante se mezcla ~-
con KCl1 1M (20ml)y una solucidn de gelatina al 0.5% - -
(2 ml), y se diluye a 200 ml con H,0. A 10 ml de ésta -~
solucién ventilada con N, se le corre un polarograma de~
0O V vs. la S.C.E. Se compara el polarograma con unoc gue

se héya corrido para una‘solucién estandar de Pb. El ~--
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mismo polarograma puede ser usado para ldentificar otros

iones met&llcos contaminantes e.q., 813+, Cu2+, Sb3*, -

Sn2+, Cd2+, Cr3+, Zn2+, Ni2+ v C02+

sestos valores de 1/2
E son tabulados en otras escalas.

Determinacién de cobre, paladio, antimonlo y bismuto con
anilina como un reactive gnalitico. Rao, A.L.J., y Puri
B.K.2Zh. Analyt. Khim, 26 (5) 996-997. (1971).

Un método volumétrico indirecto se describe para los me~
tales determinados en.la presencia de anilina y un e*ce~
so de SCN~ (para Cu) 6 I” (Po, Sb y Bi). El exceso de -
SCN™ 6 I” se determina mercurimétricamente con difenil--
carbazona con indicador interno.

En. el procedimiento se determina Sb y Bi en la presencia
de cada uno de estqs metales.

Determinacidén de bismuto en administracién dé flufdos -=
después de una dosls controlada en los tejidos del cuerw
po. Hall, E.J., y Farber, T.J. ags off Analyt. Chem. 55
(3), 639-642. (1972).

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

Se regula a pH 3 y el Bl se extrae con iscbutil-netil

cetona como complejo con radical amonio'pirrolidina-l- ~
carboditioato, el extracto es dispersado en la flama de-
un espectrofotémetro de absorcién atémica, y la)medida -
se hace a 223.7 nm., A niveles mis altos el Bi se orlgi-
na en rifones, aproximadamente 10 y 60 ppm de la adminig
tracibén de los compuestos de Bi resultando Insolubles y-

solubles en H20 respectivamente.
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Determinacién fotométrica de bismuto en aleaclones magné
ticas basadas en flerro, cobalto, niquel, aluminia, co--
bre y titanio. Zel'lser, E. Yu; y Kuznetsova, N.N. Refe-
rat., 2Zh., Khim, (2) 19 GD. (1972).

Se disuelven 0.1 g de la aleacién en 15 ml de HCl-HNO3 -
dilufdos (1:1), luego se afaden 10 ml de H,S0, (1:1) y =
se evapora hasta eliminar vapores de 503. Se ahaden 100
ml de agua, a la solucidn caliente se le adicionan 20 ml
de Na |

520 acuoso al 30% y se calienta la mezcla durante

2 3
15 min. (a coagular e}l Cu,S y Bi283). Después se flitra
el precipitado, y se lava éste con stO4 caliente (1:200)
y la ceniza precipitada se lleva a ignicidn de 800° a --
900° C. Se disuelven las cenizas en 20 ml de HNO, (1:9);
se filtra aespués y el azufre se lava con HNO3 (1:9) ca~
liente. A el filtrado se le adiclonan 1 ml de solucién-
de F‘eCl3 al 0.5% y amonlaco acuoso al 25% hasta que la -
precipitacién de Fe(OH)3 Y Bi(OH)3 sea completa, se fil-
tra después el precipitado, se lava 10 veces con agua ca
liente, se disuelve en 50 ml de HNO3 (1:9) caliente.

A la solucién filtrada se le afaden 2 g de sulfato de hi
drazina, se calienta durante 15 min. y tibio (a reducir-
el Fe) se afaden 20 ml de solucién de tiurea al 10% di--
luida, a 100 microgramos y después de 10 min. Se mide la
extincidn a 440 nm.

Determinacidén de bismuto en tlerras, sedimentos y rocas.

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

113-114 (1971).
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El Bi de la muestra se determina como dietilditiocarbama-
to de bismuto (extraido con CHCl,) por cbmparacién colorj
métrica similar con un estandar. Alternativamente el com
plejo de Bl es después filtrado y examinado por espectro-
metria de rayos X. Hay algunas interferenclas de otros -
elementos. El anflisls espectrométrico es mis exacto que

el método colorimétrico.
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Determinacidn de indiclos de impurezas (zine, plomo y blg
muto) en aleaciones refractarias y aleaciones ferrosas. -
Kurbalova, V.I., Stepin, V.V., Ponosov, V.I., Zobnina, N.
A., Novikova, E.V., Emasheva, G.N., y Kalashnikova, L., Ya,
trudy uses. Nauchnoisseled. Inst. Standart. Obraztsov. -
Spktr. Etalonov, 7 98-102. (1971).

Para ferrocromo, se dlisuelven de 2 a 3 g de muestra en 50
a 60 ml de HCl (1:1), mds aproximadamente 2 ml de HNO3 pa
ra ferromolibdeno, se disuelve 1 g de muestra en 30 ml de
HNO, (1:1), la solucidn se evapora hasta una pasta, luego
se afladen de 5 a 10 ml de HCl y la mezcla se evapora nuew
vamente hasta que forme una pasta.

El residuo se disuelve en aproximadamente 30 ml de 2n-HC1
y la solucidn se pasa por una columna de An-31 anidn (de-
C17); la columna se lava con aproximadamente 80 ml de - -
HC1 2N (hasta quitar Fe, Cr, Ni, Al, y Cul); el Zn es lue-
go lovigado con 200 ml de HCY1 0.65 N, el Pb con 200 ml de
HC1 0.02 N, y Bi con 300 ml de HNO, 1 N. Cada levigada se
evapora a un pequefio volumen, y las determinaciones se -
completan por extraccidn fotométrica con ditizona. Los -
coeficientes de variacidn son desde 2 a 200 ppm y varia -
de 5 a 20%.

Separacidn de cantidades de bismuto, fierrs, antimonio y-
cobre en exceso. Sulcek, Z., y Sixta, V. Colln Czech, --

Chem. Cominun., 37 {6) 1993-1998. (1972).
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En la separacidn de Bl en Pb se extrae por estudio de la-
porcién de Bi, Fe, Sb y Cu sobre una columna de poli (clo
rotrifluoroetileno), con fosfato de terbutilo como fase -

estacionaria, conteniendo en solucidn HC10, (hasta 0.5 M)

4
tiurea (hasta 1%) y 4cido tartdrico (hasta 1%).

II

La separacién es satisfactoria para Fe I ya que es redu-

cido por calentamiento con &4cido ascérbico, y sb’ Y CuII—
son reducidos con tiurea a SbIII Y CuI, los cuales luego-
forman complejos. Esfos complejos son lavados en la co--
lumna con una solucién de composicién similar a la de la-

solucién prueba (pero sin iones met&licos). El Bi es lue

go levigado con HClO4 0.5 M y determinado por espectrofo~

' tometria de ‘absorcidn atémica.

2089.-

Separacién de paladio, bismuto y niqugl por el sistema --
terbutil fosfato- tiurea~ acido perclérico por‘cromatogqg
fla fase invertida, Braun, T., y Fraray, A.B. Analytica-
Chem, Acta 61 (2) 265-276. (1972).

Las columnas son llenadas con hule espumavcargado con fos
fato de terbutilo (cf. analyt. Abstr., 24 532 1973). Las
solucliones de los ires metales son mezclados con un volu-
men igual de una solucién.de tiurea HClo; y NaClO4 Yy se -
ponen en la columna. El niquel es levigado con la misma-
solucién de tiurea, el HC10, y NaC10, diluido con un volu
men igual Hzo; el Pd y Bl son retenidos como complejos de
tiurea. El bismuto es luego levigado con HC1O4 0.5Ma ~
la vez que el Pd se retlene y subsecuentemente levigado -

con H20. Los resultados son presentados para an&lisls de
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varias mezclas de los metales, La columna cromatogrifi-
ca del complejo Pd-tiurea es examinado y ée miden sus ca
pacidades por interrupcidn. '

Deteccidn selectiva de iones BL (III) y Fé (Ii) con cler
to reactivo nuevd. Johar, G.S. Talanta 19 (10) 1231~ -
1234. (1972).

3+ da un precipitado rojo obs-

En la presencla de I° , Bi
curo & anaranjado con 5-amino-1,2,4 - ditiazol-3 - tiona
(I) en H,50, concentrado y con monosulfito de tetraetil-
tiuran (II) en acetona. En la presencla de NH; acuoso,~
con eosina y mercurocromo da un precipitado rosa obscuro
para Bi3+, y un precipitado verde fluorescente para Fezt
Las pruebas para Bi3+ con I y IT también pueden ser usa-
dos hasta detectar I". Los llaites de deteccién e inter
ferencla en estas pruebas se discuten en este articulo.
Determinac@én polarogrifica de Bi, Cu, Pb, Cd, v Zn como
impurezas en preparaciones de tlerras raras. ll'kova, -~
5.8., Zazimko, E.A. Zh. analyt. Khim., 26 (8) 1660-1661.
(1971) .

Los procedimlentos que se describen para la determina- -
cién de Bi, Cu, Pd, y Cd en 6xidos de metal de tierras -
raras con unpa sensibilidad de 0.2 ppm y péra el Zn con ~-
una sensibilidad de 20 ppm (100 pbm para éxidos de euro-
pio), se hacen por polarograffa a.c. La reduccldén pola-
rogréfica de Bi, Cu, Pb y Cd, es reversible en la presen

cla de tilerras raras dispuesto para 20 a 40 g por litro.
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108.~ Determinacidén por extraccién fotométrica de Bl 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 extrafdo con HCI de 0.2 a 0.5 M ( contenien
do hasta Cu 0.2 M § Pe en bis-2-etilhexil amina 0.1 M en-
CC14), y se determina este cloro-complejo medido a una --
extincién de 328 nm, al separar el Bi con una doble extra
ccidn a un limite mayor de 99% de Fe y Cu., El método es—
también aplicable a concentrados de cobre; la m&xima tole

rancia o relacién de Cu, Fe a Bi es pues de 1:1000.
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3698.~ Andlisis espectrogréfico evitando la posibilidad de mine-

ralizacién du:ah;e;ié extraccién. II.- Andlisis de sodio-
metéliéq;(parafiﬁﬁderas)..Kuz'min, N.M., Dubrovina, T.P.
y Shemshuk, O. M. Zhe Analyt. Knim. 28, (2) 364-367 - -
(1973). .

Los indiéios?equivalentes de Fe, Mn, Al, Ni, V, Be, Cu, -
Co, Bi, Pb y Zn son extraidos de una muestra de sodio (4q)
disu;ifés en etanol- H20 (4:1), se mues#ra gue el efecto-
dellés extractantes (8-hidroxiquinolina 0.5 M y 4 hensoil
3-metil-1-fenilpirazolin -5-ona (I)-CCI4 5 mM) en el ané-
1isis espectrogréfico la concentracién subsecuente del ex
tracto es despreciable. Por eso la mineralizacién del ex
tracto es innecesarla.

Los estandares inprgénicos se pueden usar en la determina
cién de Fe, Mn, Al, Ni; Be, Cu, y Co, excepto para Bi, Pb
Yy 2n, los mejores estandares son’los‘complejos de estos -~

elementos con (1); tales complejos que son también estan-

' dares convenlentes para el uso en la determinacidn de - -

872.-

otros elemenﬁos. Los rangos de sensibilidad para Fe, Al,
y v esﬁo.i‘ppm y'dé'0.00S ppm para Mn.
(para pgrté~1 ver‘aﬁalyt. abstr., 25, 673, 1973).
Detebﬁiﬁéciéﬁ eépecérofotométrica de paladio (II) 6 bismu
to'(III) con72-mercaptopir1dlna. Izquierdo, A., y Bosch,
E. Infucibn Quim. analyt. pura apl. Ind., 26 (6),271-276,~
(1972),
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La solucibn prueba (un vol. cualquiera da 0.5 a 35 micro-
gramos de Pd & 1.7 a 45 microgramos de Bi por ml y diluf-
do a 25 ml) se ajusta a pH de 1.5 a 3 (para Pd) 4§ 1.2 a ~
1.7 (para Bi1) con HCl. Despuds se le afiade el reactivo =
etandlico (2ml de solucién al 2% & 3 ml de la solucidn al
1% respectivamente) y se lleva hasta 25 ml con H,0 y se -
wmide la extincidn a 420 & 430 nm. La interferencia se ~-
presenta para PtIV, CuII Y IrIv.

Determinacién de indicios de antimonio y bismuto en cad--
mio de alta pureza & zinc por voltametria de desnudamien-
to anddico. Tiptsova Yakovleva, V.G., y Figel' son Yu. A,
Zh. analyt. Khim., 27 (1) 89-93, (1972).

El antimonio y Bi son concentrados por amalgamiento sobre
una gota de mercurio estacionario y luego se determina -~
polarogréficamente; también se describe un paso prelimi--
nar para la concentracién, (coprecipitacibdn como hidréxi-
dos en la presencia de NH3 acuose & de Mnoz).
PROCEDIMIENTOS: Se disuelve la muestra (0.1 g de metal)-
en 10 ml de HNO3 (1:1), se evapora a sequedad y se extrae
con HNO3 y se calienta a 160° a 1800. Al residuo seco se
le afladen 3 ml de HZO’ y se calienta la sbluclén por 3 --
min., tan pronto esté tiblo, se diluye a 25 ml, ventilan-
do 15 ml de esta solucidn 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 & 10 min.

En el anallsis de la soluciédn de Bi y Sb abarca proporcip

nes mayores de 1:60, el Sb se determina por amalgamacidn-
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y desnudamiento anddico en un goteo suspendido de mercu-
rio sobré un contacto de plata; el Bi se determina simi-
larmente con uso de un goteo de mercurio suspendido so--
bre un contacto de platino.

Anélisis espectroquimico de indicios en plomo, por medio
de corbiente directa interrumpida. Janda, Ingoborg; y -~
Shroll, E. Mikrochim. Acta. (6) 902-907 (1972).

La duracién de las pulzaciones 0.01 segundos son aplica-
das entre electrodos de plomo de alta pureza y un dnodo-
especialmente formado de grafito. Para los elementos -~
exarinados, la reprodusibilidad es superior a I 10% y =--
log limites de deteccién, son de 0.4 para (Ag), 8 (As),-
0.5 (Bi), 0.8 (Cu), 8.5 (Sb), 1.2 (Sn) y 2 (Zn) ppm.
Determinacién de bismuto por diferencia espectrofotomé--
trica (en e.g.), conteniendo producto intermedio de hie-
rro y otros metales en la manufactura de cloruros y éxi-
dos de bismuto. Chazova, L.A., y Asadcheva, G.V., Zav.-
Lab. 39 (4), 409 (1973).,

La diferencia por éspectrofotometria a 434 nm es aplica-
ble para la determinacién de 1 a 9 mg de Bi por 100 ml -
de solucidn, con 15 ml de solucién de tiurea al 12% como
reactive. El1 método puede ser usado para determinar el-
Bl en varios productos de metalurgila que contenga gran -
cantidad de Fe (enmascarado por adicién de &cido ascérbi

co) y arriba del 1% en Pd § Cu.
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Determinacién de plata y Bl en aleaciones binarias por -

coulometr{a-estequiométrica. Khamrakulov, T.K.
P.K., y Chervyakova, V.V. Zh. Analyt. Khim., 27

496 (1972) .

gasyan,

3) 492~

Esta técnica se recomienda para el an&lisis en aleacio--

nes de Ag-Bl y se usan electrodos de grafito y platino;-

en el andlisis por desnudamiento electrolitico se

con soluciones de HNO 0.1 N, KNO, 0.1 N, Hy50, ¢

hace -

1N, -

K2SO4 0.1 N, en un tiempo de 5 a 10 min., y la s¢nsibili

dad es aproximadamente de 10 micromoles para Bi.

ta y el Bl pueden ser determinados separadamente,

La pla

excep~

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

Andlisls espectrométrico fluorescencla de rayos X

en = -

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

A.R. Can. J. Spectrosc., 17 (5) 135-140 (1972).°

La preparacién de la muestra y las condiciones de

opera-

cién estdn descritas en el método. La espectrometria --

fluorescente de rayos X, se procede con usc de un

ajuste

en cuadro menor y nos da resultados satisfactorios para-

Cu, Fe, Mn, Ni, Ti, 2n, Bi, Cr, Pb, y Sn y para S
centraclones menores de 2%.

Determinacién de arsénico, selenio, antimonio y b

i a con

lsmuto-

por espectrometr{a de absorcidn atémica por reducgién ~-

usando microgramos de tetrahidroborato de sodio.
Schmidt, Frank, J., y Royer, J.L. Analyt. Lett, §

17-23 (1973).
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Estos elementos son determinados en agua en una parte -~
alfcuota de 50 ml acidulada con aproximadamente 6 ml de-
HC1 (1:1) en un frasco ajustado a un generador de gas --
con depdsito desarmable, el generador es purgado con Ar,
y un grénulo de NaBH4 que se introduce durante 15 segqun-
dos después se abre la purga y el hidruro gaseoso fluye-
a un generador determinado para la espectrdmetria de ab-
sorcidén atdomica sosteniendo una flama de hidrégeno-argén,
Los 1imites de deteccién son (0.1 x 10°) para As 6 Sb,~
y (1.0 x 109) para Se y Bi. La reduccién con NaBH, es -
mis usada sobre todos los tipos de muestras de aguas fe~
cales como materia prima, alcantarillade como material -

por grifo resonante.
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23.~ Electroforésis de iones inorgdnicos por capa fina. Uso de

721.“‘

soluciones de EDTA como electrolitos. Frache, R. -y. Dado
ne, A. Cromatografia, § (6) 266-268 (1973).

Las soluciones de cationes inorgénicos ( y principalmente~
elementos del grupo de transicidén) son sometidos a electro
forésis en silica gel H (0.5 mm de espesor) en un electro-
lito de EDTA 0.1 M disédico a valores de pH 4.5, 7 y 10. -
Conforme a la direccidén de movilidad, s{ es posible dedu--
cir la formacién de complejos que a ocurrido a diferentes-
valores de pH para varios iones; ejemplo de posibles sepa-

raciones e.g;} ASIII; SbIII SnIv, cu'?

III)

. cd, HgtT, pglil
Y Pb ;.6 Al, Ga, In, y Tl

Determinacidn de metales por cromatografia de intercambio-~

anidnico flujo forzado mezclados n'vcido clorhidrico y ==
4cido perclérico. ;»l: ' ‘ J,_n ‘ "
Seymour, Mark D.,'y Ffi%g; Anaiy4._éﬁém;‘3§ (8) 1394~

1399 (1973), : B
Con uso de un declive se mezclan HC1 10 M- HClO 5 M, é&sta
técnica répida y cuantitativa permite una 1evigac16n y - -
separacién: de metales que son fuertemente retenidos sobre-
resinas de;intercambio anidnico (para C17). Se usan 3 - ~
columnas (1.85, 3.80 y 9.15 cm x 6.4 mm 1.d,.) de ggsina -
A-26 (150 a 200 de malla) y los iones metdlicos son detec~
tados como complejos de C1~ por espectrofotometria U.V. La

separacién efectuada fué (I) Ni, pa*t Y PtIv, (11) AsIII,-
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ottty BT, (min) pb, cu't, re™T, Hg™t y sn®V, todos

los metales estén dados en cantidades muy pequefias.
Andlisis de indicios de lementos y microandlisis en silji
catos y rocas carbonatadas por espectrofotometri{a de - -
absorcién atdémica. Heinrichs, H., y Lange, J.Z. Analyt.
Chem, 265 (4), 256-260 (1973),

Se prepara una solucién con 5 6§ 15 mg de muestra para la
fusidn de HC10, y HF tratamiento de Geilmanh y Toelg - -
(Glaslech. Ber., 35, 28&, 1962), Y el siliclo se separa
por volatilizacidén y se determina espectrofotométricamen
te como molibdosilicato y el Al, Fe, Mn, y Ti por espec-
trofotometria de absorcidn atémica sin llama. Con el -~
usc de un tubo de grafito. Para los trazos de elementos
la muestra se descompone por el método de Wahler (neues-
Jb. Miner. Abh,, 101, 109, 1964) en un autoclave de alu-
minio forrado de PTFE a 200° durante 2 hr., luego se eva
poran los &cidos a 150° y el residuo se disuelve en HCl-
acuoso. Las condiclones se dan para la determinacién --
por absorcién atémica de Tl, Pb, Cd, Bi, y Hg, y después
se aplica la volatilizacidn (. 1000° a 1200° ) por sepa-
racién de Geilmann (analyt. abstr. 5 3963, 1958); ademés
se aplica una separacidn electrolitica para Hg.
Determinacién directa de bismuto y antimonio en agua de-
mar por voltametria de desnudamiento anédico. Gilbert,-
T.R., f Hume, D, N. Aﬁalyt. Chém. acta 65 (2) 451-459 =~

(1973),

EL Bi y Sb son determinados directamente en agua de mar-
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por voltametria de desnudamiento anddico con electrodos-
de grafito enchaquetado de mercurio. La muestra es colo
cada en una celda de silice, se.purga y se agita con pa-
so de N purificédo. Se usa un. electrodo de platino, El-
electrodo de referencia consiste de un alambre de plata,
provisionalmente anodizadq en aqua de mar, en un tubo de
vidrio de borosilicato que contenga una pequefia porcién
ae la muestra que fé separada de la muestra analizada. ~
por un tapdn de unfused Vycor. El {ltimo derrumbamiento
sale al disminuir el efecto de la corriente ( aproximada
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 d& un desnudamiento cumﬁre a -
-0,2 V, la altura del cual fué propof;ional a la concen-
tracién; fuera de interferencia de Sb & metalés normal--
mente presentes, el antimonio es depositado a -0.5 V en-
agua de mar hecha con HCl 4 M y dié un desnudamiento cum
bre a =0,3 V, del cual fud proporcional a la cantidad to
tal de Sb y Bi. Con el uso de una técnica estandar, se~-
oblitienen resultados satisfactorios paré la concentra- -
cién en rangos de 0,02 a 0,09 microgramos por Kg para Bi
y 0.1 a 0.5 microgramos por Kg para Sb.

Separacién de cobre, niquel, cobalto y bismuto por croma
tograf{a en capa fina como sus complejos de dietilditio-
carbamato. Rao, A.L.J., y Singh, S., 2. Analyt. Chem.

267 (1) 46, (1973).
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Los fndices de retencién estan dados para t.l.c. cada uno
de estos complejos en capas de silica gel G. de 0.25 mm -
(activado de 110° a 120°) con luz de diclorometano-petro-
leo (5:3) ebulllcidén 60° a 80°) y con diclorometano-ciclo
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 CCl Los complejos de Hg, Cd, Pb, Tl y Mn son inco-

4r
loros y no interfieren.

Determinacidn voltamétrica de bismuto y estaio en mues- -
tras del medio ambiente por desnudamiento anddico. Sequn
do simposium en Australla sobre analytical Chemistry - =
Kensihgton, N.S.W. May (1973).

Determinacién rédplda de bismuto en plomo, en aleaciones y
virutas de fierro y niquel. Atwell, M.G., y Golden, G.S.
Appl. Spectrosc. 27 (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 L12C03-
(7.5 mg) y puesto en el hoyo de un electrodo ASTM S=-3.

La prueba se hace por duplicado exitdndola en un’ arco --
d.c., estos procedimientos son convencionales en el cual-
se usan tablas para las lntensldades del Pb a 283.3 nm y-
Bi a 306.7 nm dando lineas de fondo medidas con un micro-
densitémetro. |

La concentracién de Pb en Bi y la aleacién de niquel pre-
viamente anélizada por ‘el método de destiléci&n portadora,

se calcula sobre grificas de calibracién basados en los -
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andlisis de un estandar base.

Los resultados de variés andlisis de aleacione; estandar-
son aceptados en convenlos--con valores igualeé a las 2ppm,
el coeficiente de variacién para Pb‘y Bi son 6.5% y 6.7%~

respectivamente.
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1322,- Determinacién de bismuto en aleaciones por cromatografia-

690‘

de gases a temperaturas extremadamente altas. Sokolov, D,
N. y Vakin, N.A. Ind. Lab, 39 (3) 378 (1973).

El método usado provisionalmente para la determinacidn di
recta de Zn y Cd (Sokolov y Soifer, Analyt. Abstr. 19, -
2924, 1970) se adapta para la determinacién de Bi. El cro
matdgrafo es equipadocon un diagrama detector (cf. Soko-
lov et al., Ibid., 18, 4453, 1970) operando a una tempera
tura mixima de 1350°. Con una columna de acero inoxidable
(30 cm x 8 mm) empaquetada con carbdn activado SKT (partf
culas tamafio 1 a 2 mm) se usa y opera a 1250°, con He (15
ml por ﬁin) como gas portador y con medidas muy altas.

La calibracidn de la grifica 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%.

Separacibdn selectiva de uranio de otrds elementos en &ci-
do bromhidrico~acetona y HCl-acetona por cromatograffa de
intercambio catidnico. Strelow, F.W.E., y Welnert, C.H.Ss
W, Talanta 20 (11) 1127-1137 (1973).

Las cantidades hasta de 500 mg de u"'T son separadas de es
tos elementos Ga, FeIII, Bi, Pb, Cd, Zn, CuII y AuIII por
levigacidn con HBr 0.35N en 90% de acetona en una columna

(21 em x 2.5 cm) que contiene 65 ml de resina (15 g) de «

107



2425 [ 2l

AG~50W~X4 de intercambio catiénico (200 a 400 mallas, pre
viamente equilibrada con 50 ml de HNO, 0.1 M en 50% de =~

I y muchos iones son retenldos, y el UvI -

acetona). E1 UY
es entonces levigado selectivamente con HCl 0.5 M en 83%
de acetona, & con HCl 0.35 M en 85% de acetona. El cobal-
to, MnII, Mg, Ca, TiIV, Ai, Zry Th y La, son retenidos -
cuantltativamente por la columna, los cuales pueden ger le

Vi de Li es insa-

vigados con HNO, 5 M..La separacién de U
tisfactoria con HCl 0.5 H en 83% de acetona pero es exce=-

lente con HCl 0.35 en 85% acetona para.U,

El coeficiente de distribucién y las curvas de levigacién

estan reportadas, y las separaciones se demuestran para -

Vi y 0,2

mezclas preparadas que contienen 250 é 500 mg de U
a 400 mg de los otros elementos.

Determinacibn espectrométrica por absorcidn atdmica de Ag,
Bi y Cd en sulfuros por atomizacién directa en estado 861}
do, Langmyhr F.J., Solberg, R., y Wold, L,T, Analyt., Chem,
Acta 69 (2) 267-273 (1974), .

El fruto presentado es para anflisls (para Ag, Bi, y Cd) =
de las referenclas de sulfuros minerales'y una serle de mi
nerales de importancia aparente por insercién directa de 1
a 10 mg de las muestras de minerales finos sobre un horno
de grafito, seguido por atomizacién de flama menor. El me-
todo es usado en este caso para uno de los minerales de re

ferencia sobre un rango estandar preparado del sélido. Eg-

tos resultados son convenc¢lonalmente comparados con la so-—
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lucién de minerales por atomlzacién de flama grafito-Fura
no. La muestra de liquido es también atomizada en la fla=-
ma usando una técnica de vapor. Para Ag y Bi la precisién
obtenida para los sélidos fue hecha usando menos atomiza-
cién seqlin las técnicas que se usaron para los otros.
Determinacidn de Bismuto en muestras marinas por voltame-
tria por desnudamiento anédico. Florence, T.M.J. electro-
analyt Chem, 49 (2) 255-264 (1974).

En voltametrfa el desnudamiento anddico se hace en medio -
debilmente &cido, colocando un electrodo con carbén vidrio
so pulido y mercurio plateado, ésto se hace para la deter-
minacidén de Bi en agua de mar y algunos organismos marinos
El 1{mite de deteccidn es de 5 microgramcs de Bi por litro,
En agua de mar se ha establecido que coﬂtiene de 0.02 a Og
11 microgramos de Bi por litro en muestras alsladas, y los
factores de concentracién bioldgica para organismo clasifi
cado y estudliado es menor de 2 a 160 mg.

En esta referencia se da un procedimiento analftico deta-
llado y estudiado comprensivamente con interferencia de -
substancias y posibles errores que también estén reporta-
dos en este articulo,

Anélisis en aleaciones por absorcién atémica, usando una -
induccién calentada en horno por fuente de grafito. Head-
ridge, J. B, Lab. Pract. 23 (1), 5-7 (1974),

Se da un diagrama del horno usado., E1 metal muestra (5 mg)
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se gotea en el horno (rellenado con Ar) por disposicién -
de una doble vélvula, La muestra se volatiza formandose

una nube de vapor donde sus componentes se determinan, la
temperatura aproximada y los limites analfticos son tabu=
lados por e.g., la determinacibén de Bl en aleaciones de -
plomo como base y flerro fundido, de Cd en Zinc y de Al,

Sb y Sn en acero, también son demostradas en las gréficas

de calibracién,.
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