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Yéxiﬁo; un nafs coﬁ costag'én‘1os dos grandes Océanos, con -
miles de Filémetros de litorel, con aguss natrimoninles oue aﬁnli-_< .
ern Ja extensidén del territorio nnéional, necesita del estudio .
cient{fico en el frem de 1a economin marina,‘ rue racionelice 1lm -
exnlotscién del mar v sumente la nroductividad, .

L Para el estudio de Ia fertilidnd del mer, 1m cufmics de 1la -
pesca v 1a biolocim mni-im, es necesuéio conocer 1ls veriscién del-
fosfato inorzénico v la centidsd total del fésforo v arsénico, ve-: '
oue 1a coneentrae:lén de ellons en 1a sunarficie del acus estan di -
rectemente relacionsdos con #1 nl-ncton v 1s voblacién de neces. -
Los ;nari.scos' contienen grandes cnniidsdes de arsénico ( 7 = 0 o~
Pev.m.). - .

Bn los suelos hav trea formas vrincineles dﬂ fosfatos docig—.
n~dos como anrovechoables, noteneialmenfa anrovechables ¢ inmedis o
tamente enrovechatles, 1sa Yltime forms conocids como ortofoaf-to -
soluble es el més imnortante war= 1a rmtricién de 1es nlnntnq.

1 fésforo v el arménico son elenen?os suy imvortentes en -
camnos como la medicins, le ciencis climlea. le agricnltura._ 18 =
metsluraia, las cienciss smbientsles, las cienciss d'el mer, .etc:

Por 1o cue se recuiere un. método ners 1w determinecién de -
fésforoe v arsénico en bming coneehtr-eionin, oue eses anlioable en-
muestras biolécicas, ssums patixpalno va sesn de i'io. Ae nOLO, MR =
rines o de desechos aédimentos, nlentess, metales, sales, miners -
les, sleprciones, commuestos oriﬁnicos;. ’ .

Pste método debe tener caracteristicss tales como versetili -
4md, sensibilidad, orecisidn v selectivided.

Aouf ae mencionen verins métodoe ~ue se han utilig~fo desde =

tiemno atrds hasta 1a actualidad de=tncdndose el mé+todn azul de .
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molivdeno el cuel ruede anlicerse a la diversidsd de mueat+ras ocue
snteriormente se gsefalan. ’ ' )

1 método azvl de molibdenc es hostente acentable 1o cuml -
~uede demostrarse crleulando 1n deaviscidn esténdar, Cira vants -
1o de dste método a3 cue existon estudios del efecto de los com =
nuestos v elementos ove mueden interferir v 1la menera de eliminey
178 interfereonciza, °
¥l método azvl Ae molibdeno ha sido modificedo mor varios -

eutores wera obtensr mAs rénidamente 1a colorscién azul, mavor

selectividsad v sensibilided.
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A}V ®8aforo y Arsénico.

El t8sforo ' y el argénico son elementcs del grupo V A, el nle—
@mero stéaico del fSsforo es 15 y del aréénico es 33; su configura-—
cifn electrénica del t8sforo es ls? 292 ?p6 392 393 ¥ 1la del arsé
nico as. 1a? 287 2% 307 35% 457 3a1° 4p] densignd el sb1ido 1.83
del fésforo (blenco) y 5.73 delsrsénico ¥ 3 el volumen atémico Adel
€8aforo 28 de 16.96 y el del arsénico 13.68; el punto de fusién del
£8sforo es de 44.1% v el del arsénico es de 814.5% elv punto de ’ebg
1liciSn del f5sforo es de 2377 y del.ar;énSco de 6159 (sublima), .

' El f8afors es un no netal a pesear de jue se conoce una forme -
conductars “zetslica® del f8sforo, al arsénico se le llame metaloi
de, sunjue se le considera como metal. Pormasn moléculﬁs en el esta-
30 vegpor coapuests por mis de un Atomo: P4, Aié. Estos elementos
existen en variss foruss slotrépiceas. :

POSPORO. .
Higtoris del t8sforo: Brand, de.Himhurso’
- porsds obtuvo fdsfors ( del griegp phos luz, phero producir), en

destilendo orina eva—

1674 - § ; por celentsmiento del fogfato de la orine se forma meta-
fosfato de 0dio y Este se reduce al calentarlo fuertemente con car
boao (de ls mrteris orgmanica carbonizada) : 4Na PO, «+ 5¢ —-=>Na,
Pé97 + 5CO &+ 2P. Brand di8 a conoqer_su procedimiento a Kraft, quien
mostré el £8gforo en las corte de Carlos II en 1677. A1l lo vié
Boyle, guien lo linmd noctiluca, lo volvi8 a descubrir destilsndo =
orins evaporsis con srepa y publied la preperacibn ea 1630. Kunc--
kel en 1676 valvi8 s degeubrir el féiaforo. Gahn, al rededor de 1770 .
descubrid el foafsto de calcio en los huesds ¥ Scheel preparo el —-

f4aforo de lss cenizess de &stos, en 1777. A
Existencis.- Bl fé§sforo siempre existe combinsdo; en la litos-

fera hay 0.157% y en el suelo comén 0.1% los fosfetos ligeros como
por ejem. la coprolita (fosfato de calecio de los excrementos f8ai~=

les); el fosfato Gharleston ( 27% de P2 Os5 ). Los fosfatos duros —-
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son loz mioerales de Sspafia extramadurita (33% P, 5 ): ¥ la sombre
rits 3154 de 2?_ 05. Bl féstato de Redonda,_de 1as Ind:ps occidentpp—
les ( 35-42 % de P, Qg )} el fosfato de aluminio AlPO4.  Le Wavelita
( el fosfato de aluninio biaico 44170, ., 2281 (OH)B '9H? 0 Yy s vi
vianits es el fostato ferroso P:(PO4)? 8, 0 . i

Los compuestos del fSsforo existen en los tejidos vedetales y
animples ( los granog de los cereales, menos el arroz, contienen =
0.4% de fosforo! La yema de los huevos, los nervios, l1ls ness ence=-
félicer y la médule de los huesos contienen &steres erasos del ic:-
do fésforico (lecitiass o blxverofosfﬁtos).

los compuestos de.fdsforo son fundamentales en los alinentos,
pues éirveq pars restaurar 1los tejidoe cpstedos y suminietrar los -
fosfatos de los huesos. Las Plantas 1o tomen del suelo como. fosfato
de calcio. “os huesos fr éscos contienen al rededor de un 589 de fos
fato de calcio, con algo de carbonato de celc:o. graeas Yy suatancilc

organicas gue contienen n;tr65eno. )

Preparaci8n del fésforo. Bl £Saforo se obtiene reduciendo el -
fcido téstorico o un tdefato metdlico. Bl P, O esrestableby'nuy -
exotérmico 2P + 5/2 o, -~=> P, O + 360Keal , se pecesita un sgen-—
© te reductor enérgico o s una tenperaturs alis, ¥y genersplmente ce ~=
aflade silice para foruar con el metel un silicato. En pequeﬂa'escn-
ia pued§ ussrse el aldminie con metafosfeto de sodio y sflice: 6Ns
PO, + 33i0, + 10A1 -——33Na, 510y + 541, 0, + 6P F en gran escals -
el foufato de calcio, carbono y sflice ea un norno eléetrico.

La mayor pafte del f6aforo jue se fabriéa se usm en 1la manufac
tura de las cerillas, Una parte se utiliza pars hecer brooce fodfo-
r#do y bombas fuznpates e‘incendiarins, veceno pRre retas y en 1l =-—
prepgaracidn de PCIB N Pcl5 ¥y P?.o5

Pormas alotr&p:cls. El f8sforo tiene dos formas .lotr5p:cas -—
princi pales: el fosforo blesnco (slgunas veces llamado “amarillo® s

pesar de gue el t6sforo es beptante incoloro cuendo es_pgro) y T6g~




fore rojo, jue ea ia uniés Torma estabie.

ElL fd8gfor> blanco es un s3lido blenco amarillento tranalécido,
parecido a la cers, deasida3 1.33. A exconerlo a la luz rapidamente'
se vuelve n:narillb. Se gurrds bejo agua en frascos debido a 1la faci ‘
13484 con Lue se inflaaa ei\ el pire, es ligeramente ‘soluble en. ben-
ceno ¥y 4isulfuro "de c'nrbono.. Una proziedsd carscterfstica f!el foifg
ro blanco es 1a fecilidad con jue sufre oxidacidn espontdnen al ex-
ponerio sl sire a la temperaturs ordinaria, scompafisdo de un reeﬁlan
* dor verde o fTosferescencia. Sf se calients sl rededof de log S0% se
iaflama en el aire seco y arde con una llama blanca, formapdo humos
blancos de penioxido P? O e inflanms »eaponttnenmente en el cloro,
explots cot violeancia en contacto con el bromo lfguido y se inceg—-
dia: en contacto con el yodo w8lido..S5e disuelve lentmamente en "ﬁcido
u{‘tricoreo_peoptrodc' prrs formsr fcido €8sforico y en ls solucidn de
un hidroxi4o sicalino celiente con desprendiciento de fosfina PH,.

Z1 f8sforo blsngo es nuy venenoso; ls dosis mortal es slrededor
‘de 0.15g. Los trabmiadores exguesios al vapor estan sujetos al dete
rioro de los hue:o-,d-poeinlmente el hueso mexilsr. '7

Las cerillss modernss contienen en sus cabecillas sulfuro de -
t'dlforo P‘ 33 + sgeantes oxidantes como el clorsto potﬁaicd o 83 dx!-
40 de nangsneso, COls 0 gome como sglutinente , y vidrio pulverize-
490 pera sunenter le friccién. ' 7

Las cacezra de les cerillas de seguridad no contienen fésforo,
- esten compuestos de sulfuro de entimonjo, azufre, agentes oxidantes

como ei clorsto potémsico y minio, mientres que 1@ tir-‘ de ls cajs -
>contione 288foro T0)0, vidrio pulverizedo y un sgiutinente.

' Adendsg el flasforo blanco ordimerio o fosforo blenco .‘C“ -
conoce uas segunds forma £5sforo blanco,@.(naxagona_l) que se forma =
cusado el primero ss enfris s - 76.9% 0 s una presién de 12,?)00 atm,

Pésforo Rojo. Fué preparado por Sclotter, en 1345, calentando-




t8sforao blanco dursnte unas cumntas horss s 250% dentro de un_mn;é-
tTéz lléasdo con nitrfgenc o A38xido de carboso. Bl 1fyuido deposi~
ta ua polvo roje y por Slrimo ge golidifica ean une =mesa rojsr purpu-~
ra. ia treasformacidn ezpiers alrededor de los 215%, es bastvanté ré
Pida & los 250% ¥y » temperaiurss més sliss es:reversible y muy exos
térmica: P (blanco) ~=—3 P rojo ) + 4.22 K Cal, tambida quedn €4nfo-
To rojo cusado el f8sforo blanco arde en el pire o en ox:fseno bejo
sgus, satigusmente se crefa jue ers un subdxida. E1 féafaro rojo co
mercial es un polvo rojo violetn, denaid;d‘ 2.1 = 2,2, ei’n‘ninguc; O
lor ni ssbor fy as eg venenosd. BEs un mal conductor de la electrici-
dsd. Punde bajo presibo » los 592.5%, pero 21 caleatarlo a presién -
stméefericas se convierte directamnente en vagar, gue ae condenss en
t6aforo blenco sl enfriarlo: Bl fézforo rojo es mucho mveno_-}_etivo .
jue el fémforo blanco. ' ’

"Bl t&sforo rojo contiene peyueiiss cristsles rombo-44dricos, el
color -depende del tauaiio de 1a partfculs y del deaarrolils de 1ip —
- forma. eristelina. Las formes escarlatas y smarilise son amor¥as. -

Bl tésforo amorfo escarlatis ze obtiene como un polvo Tino ex-
poniendo una soluci6n de £daforo blsnco ea Aisulfurc 4= cArbono o =
tribrosuro de féeforo & 1ls luz solsr, ¥y entonces el polvo sasrillo
que se depogite primero se vuelve rojo escarlsis mfis activo Gue eli
. f6sforo rojo, se disuvelve en 1los slcalis con despreacdinmiento de fos
" fins y se vuelve negro. .

Las formsms cristalines del féafors rojo se lisns f4eforo IIY’
¥y féetoro IV, v ' '

Le forma comSp es el fésfaro II1 _del T6afore violets (tembi én
lla'nédo f4aforo met&lico <) descubiertd por Hittortf em 1865, Se -
forma disgolviendo ftS8sforo blanco es plomo fundidd ¢ bismuto en un -
tubo cerrsdo sl soplete, dejandolo cristelizar y discolvienlo el me-
tal en Scido aftrico dilufdo o electrolfticrmente. No se oxida en -

el aire y no es'.conductor de ls electricidsd.
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El fésfore IV ‘o f8sforc meero s 14sforo met&lico'e ) aes-
cubierto moy Pideman 1014, ea cristslinae, neso ean, 2,64, v,f. *”'7‘3
y se forms *r'-nversiw emente con el fEsforo BPlanco » Yos 2009 bqﬁo—
une nresifnm Ae 12,000 re/gm . No se infleme 2 1os 400% en el sire~
Y ‘es bastsnte buen conductor de 1la electricidad. ‘

Posforescencis, Ta tensién Ael wanor el f6aforo Fisnco » los -
20% es-C‘AO?? tm ¥ el vanor Se oxids esnontinesrente an el sive, emi
tiendo un resnlandor verde y snoeoedo v humos V-lnncos. Tm fos’ores—- -
cencia fus investiends nrimeme'tte nor Novle en 165'0 - 15#«" aufern
descurrié ocue el f8sforo vroduce lnz ton 260 en vresencis del aire'
Temery, Tiare v Weuksbhee oncmﬂran casi » 1a ves, oue et yresplmme
doy e=-més bPrillante = vresiones d-,- nit:e més t_ﬂa_:‘ies. T omnative mos-—
tr6 cue se esxtinsme =1 vacfd de Torricelli, Srshsm (1820) encontré .
aue la fosforescencia ne ':.miae con loe warores de nafism, Ster v --

. trementing ¥y vaﬁéres de mceites saencisles, gehanbein (1RA2) 18 ve.
lmcioné con 1z formscién del csono, mmesto cue los mceites esencis— |
‘les cue destynyen o .Aisuelven el oweno imviden s luininosidnd, o —
temmeraturas Baiss no se forms ozono v e} fcefqro no foaforeevai‘ p 72 2
foéforescencie ﬁerece ser =1 resultado -!g e resceifn de em!ena‘ .-
one imvlics 1s nroduceién de Sxidos mAs bmios ael fﬂafoi-o. teniendo
entre 1las moleculas de P, y el 0, .

Compuestos Ael wéaforo.

!?idruros de fésforo. Trihidruro de féwforo mmseoso PH, (fosei

‘ne © hidr8aenc Tosforando) ¥y el dinidrurc é,e f8=foro 1iouido vgwd (g'-_l -
sunos hidruros =élidos mel definidas 712”6 S Ysﬂ'g L4 Pgs'z orobable .
mente son féaforo ryois imvaro. La fomfins ?H‘3 fué descudierta vor-
Gengebre en 1783, calentando ffosforo Tlsneo con sosa. Se forms nor-
1a vutrefaccidén de 1las protefnas v vor les reduccién baeterta_ﬁ;r e -
Ine £63fatos en el suelo; *u inflsmatilidsd esnontdnea nos he 1]_.ev§.>



ciendo tricloruro de fSaforo. ea cloro seco: BCly + Cly===> P°1§-

~1R-

do alla exclieacién de los fuermos fatdos. Ta fosfina es un -
&8s incoloro, con un olor muy deségradabie & pescado podrido y es.
venenoso, ge inflanas en el aire a los 150% aprorimasdamente.

4 peaar Jde qhe le fosfina es neutra puede actusr como una ba~
se debil, formando gsleg de fosfonio PH, X andlogas a las sales ‘de

amonio NH, X

El 4Aihjdruro de €8sforo P? H‘ se condensa como un 1lfquido im-
coloro de la fosfins en bruto haciendola pasar por ua tubo eanfriado
en una aezels frigoriffem. Su vepor es inesteablie y el 1fguido tame
bién se descompone al exponerlo a la luz, desprendiendo fosfina y =
_depositands f8sforo anorfo impuro.

Haluros d4e f8saforo . Bl t6sforo se conbias con los halégenos -
gars formsr compuestos trivalentes f pentavaientes. Px3 ] sz por
eje:plo.?!B' ?!5 » P2 614 . PCl3, ?Cls , PBr P? 14. PT

» PBr,

3 5 3 ¥

waluros mixtos como Pcld Br y PF3012.
El pentacloruro de f8sforo Pcls. descubierto en 1810 por Davy

y en 1816 gor Dulong, Bs un s38lido blanco 0 ayarillo verdoso p&li-
do formads al jyuemar f8sforo ea un exceso de cloro o bien intrddua:
El -
pentaclor-ro ae sublime sfa fusibén gravia, sl celentsrlo pof encima
de los 130%-a la presién ordinsria. El vapor se digocia completamen
te por encims de.los 3997% en tricloruro de f8sforo v cloro. El1 pen-

‘tacloruro de f8aforo se hidrolizs violenta e irreversiblemente gon

el agua,

BGl; + H,0 —=--3 POGL, + 2HCL

5 2

P(x:13 +3H,0 ~—» H3P04 + 3HC1l.

Obteniendoge 2o la primera etapa de la reaccidan el oxicloruro
de €8sforo y en la megunda el &cido ortofésforico. Bromuros y Iciu=-
ros de f8sforo, el féaforo blanco explota en contacto con el clor;

o bromo lfguido; el bromo 1lfyuido yue cae sobre el ft8sforarojo en -
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un metraz frie » reaccionr con degprendimiento de luz y degtila
el trioroiuro. Bl f4sforo blernco se inflama ea contmrcto con el yo-

" 40; el diyvaduro de t6sforo 2, I, y el trivoduro de fésforo P13 -
se forman mesclandorsoluciones de yodo y f8sforo blanco en 41 gulfu

ro> 4e csrbono en proporciones correctas v evaporando 215 ; POI3 se

conocen definitivanente, E1 diyoduro es probablemente 212.

Oxidos ¥y oxiacidos. Como por ejemplo ?? 03 trioxido de f8sforo
2204 tetraxido de fSsforo, P? O5 pentSxido de t8sforo : 83P02 &cido
hipofogforoso, 83?63 &cido fosforoso, H4P2O6 4¢ido perfosférico, -
HJPQA fcids ortofésforico, 349207'£cido pirofssforico, HPO3 dcido -
netafSsforico. 31 240 y P?O son T83foro ro5jo impuro y ro subdridqs
de *858f0ro . Se conocen dos &cidos perfosférico H3Po5 ¥ 34P?06.

E1 pentéxiio Ae f8sforo se prepara por le combustisn del fésfo
ro en el sire o en el oxfg eno ¥y es muy estsblie a una temperpturé al
ta. T1 peat8rilc de €8gforo comerciel contientalgo de tridxido y &ci
d0 :etafdsfo;ico: el producto purificedo, si esta libre de los O6xi-
‘ dos 1fs bajos n0o debe dsr un color negro cdsn gsolucidn de nitrato ade
pleta. 21 pentoxido de €8safors auestra una gren fosforescencia deg-
sués de ger {luninsio, espacialnante a teaperaturss bajas. Tiene =
une Tusrte afinidsd para el egua, se vuelve humedo y pegagoso al é;
ponerlo sl sire por la formaciSn del dcido metafosforico v fija os
S1timnos indicios de nudedsd de los gases. Al hecharlo en sgua resc—
cionm con un ruido de siinido, y se seuaran copos de fScido metafos-
- ¢&rico; al dejarlos repossar en frio eatos se disuelven lentamente,
el #cidar metnfosfdrico se hidrata a 8cido pirofosfédrico y éate len—
tanente » acido orvofostérico.

€1 acido ortofosférico. Los fosfatous minersles naiurales y las
cenizps de los huesos contienen sales del &Acido ortofosférico H3P04
y el fertilizante guano ( excrements de aves marinss ) es ricc en -
fosfatos combinedon con el nitrégeno. Otro origen de foafatos ferti

lizsntes es lam egcoris bfaica dAe los hornos de acero gue contiene =
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c:4P2Og ° Ca3 ( P64)? » Ca O, Z1 4cido ortofoeffrico es tritfai-
co y Tarmes treg seriesg de sales ;rimprias.kﬁ? Pé4 ¥V tercisriag ==~
NaSPO‘. Log ortofosfatos generalmente se llenen simplas Tosfatos.
ARSENICO, ' _ '
Historia. El minersl rojo regn}gar 552 s? ¥ el mineral pmbri#
1lo o;opimente AB, sxverpn conocidos en 1a €pzea mfs srtigum, Olime

piadoros {siglo V) déscribe el arsénico tlanco ( 8xido arsénions —-
2 03) obtenido cealcinpndo el 3ulfuro ean aire, y el elg@ento er -sf

mismo fué obtenido como ua sublimado ¥y se usa pares biancuear el co-

bra, La composicidn del arsdnico bleuco como le cal ( 6xido) del ar

sénico "metdlico™ fué reconacido por Brand es 1733,
Erxistencia. El arsénico nativo se greegents er el Harz y en el
Jspbn. los compuestos gue presenian sco lps sulfuros rejalgsr y>o£g
pimente, el 6xido arsenclitis ASPOJ. Lollingita Fe_&s?. njcol?ta Ni~
ﬂa,‘eloanzita NiAs?, niqugl lustroso Nias S, esmalzita.c cobalto de
estsfio blraco (Lo Ni Fe) Asz, piritas srsecicsles o mispickel FeasS
(isomorfo con las piritas de fierro Fes,
les de Acida arsénico Jarmaecolita CsHasO,. 2H,0, critita o flores -

je cobaltoe 003(A504)?. BH?O ¥ mimetttGBPbB (as 04)? Py Cl?, El azu-
fre astivo, piritas de Tierro y otros mineralee de sulfuro, a .menu~

do coatienec arsénico y el Acido sulflrico fabricesdo con las piri--

¥y otros micerales v las sa

tas srseaicsles pueden coatener 2R de 48, 03. E) humo del csrbbn -
especiplmente en las nieblas amarillas puede contener Sxido arsenio
g0, de lpg piritas del earbén, Indicios de arsénico se presentsn en
las agues (1 - 60 p{p.m.) el cuerpo humano adulto { 2.1 mg por Kg )
el tsbnca americano { 6 - 32 p.p.m.) ¥ las partes comestibles fres-

cas de log meriscos { 7 - 90 p.p.m.) contienen gr-ndes centidedes -

de arsénico.
En los minerales calcinmados, por.ejomplo is cobaltita, en el -

tratsmieato metsldrgico pueden desprenderse huzos de Sxido arsenio-
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80 ¥ condenssrse en los tubos de’'la calders como un polvo., EBsto se

obtiene en cantidades mayvores calcinando minerales arseniceles éovo

el migpickel en una corriente Ze aire. La upvorfa del Sxido arsénic

#o 4350, ) usado se obiiene del golvo del tubo de las calderes en
}as fundiciones de cobre, plomo v estailo, especislmente en Estados
vUnidoe, 8xico ¥ Suecia. Bl Sxido en bruio se sublima en récipiqntes
de Ticrro pars formar arsénico blanco'(popularmente llanad0o srséni-
co), €l conguesto m&s condn de prsénico. La mayorfa del arsénico. se
usa ea alesciones can glomo y cobre: coms ersenitos gara mateyerbess
¥y comno insecticida geres los carneros sntes de 1la esquilé;-y los ar-
senistas ée cobre, plomo y crlcio como rociadores; el Sxido como-un
.venena>pare las plagas de insectos y roedores, pere proteger las —-—
ﬁielés,en 1 feoriceci$n del vidrio, psrs elimioner el color, en los
esneltes, sirotécnica; para congervar ls meders, y psie fabricar —-
pignentog v mordientes, ) )

Bl elenenio arsénico se obtiene crlentando el trisxido con cer
o8n vegetrl ec un crisol de arcills cubierto con va cono de fierro
iavertido, en al cuel el ersénico se .sublima como un polvo gris: -
A32 3 +3C ===d 248 + 3CO. Los sulfuros de ereénico no se reducen -
ealentzndolos con carbono vegetal, que se reducen por le sccidn del
cslor con el cianura potésico; As, 53+ 3KCN ---» 2As + JKCNS,.

Formes slotrdpices. 1) ELl ersénicoc<o arsénico smsrillo, cdbi-
co, densidad 7,026 & 18' soluble en disgulfup de carbono y correspon
de coa el £8sforo blanco; es muy inestsble v en seguide pesa a arsé
nico §*'. 2). =1 ersénico 55 2 Prsénico negro smorfn, densidad 4.71,
jnsolucle en disulfuro de carbono. corresponde con el fésforo smor-
fo, menos estrvle yue el prsénicob’ 3). ELl srséaico Yo sarsénico -~
&ris (8rsénico metdlico), romboédrico densided 5.73 jnsoluble en ai
sulfuro de cerbono, v corresponde con el fdsforo metélico es ¢ for

ma m8s estable.y comGn del arsénico.
El arsénico amarillo o srsénicooririmersmente notado por Betten
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dorff en 1867 se obtiene ( al iguml que el fo’afqro blanco) por el -
enfrisniento répido 2el vapor de srednico con 4idxido de cArbons —
frie -. %1 Arnénicoﬁ o srsénico negro, se forma cuando el srséai

Co gris se cslients répidsmente en ua tubo de vidrio en una corrien

te de hidrégeno, y entonces se a_eposiﬁl én 1ls psrte més frim (200 -

2?0‘() del tubo como un negros brillsate, con #lgo de mrsénico gris -
depogiténdoss e cerca de la psrte calentade (Bercelius, 1844), E1
arsgénico , im varieded comin es brstsnte buen conductor del calor v
de 1a electricidad. Bs isomorfo con el r8sforo metélico, telur.,‘ sn

timunio ¥y bisnuto. No forme uns assligsun. 8@ se Oxids en el sire [:1:3

‘co » la tempersturs smbiente pero en el aire humedo se recubre répi
dasente con una peifculs gris negruzca que contiene tri bxido de pre
sénico, que puede sliminarae' calentandolo por ef s0lo 0 com un poco
de yodo. Comisnza s oxidasrse en -.lin're alrededor de 200%y » 250°%;
3900 mueatra fosforescencis, dependi endo de ls preii éo ¥y temi:ernto-
ra » 1la cusl éato aparece en el oxfgeno como en el caso de].' fdsforo
blenco. » ; ’ ’ o

Bl arsénico pulverizado ge inflnmg en el clpro formando Aa(:::].3

¥y se incendia en contacto coa e 1 bromo forwsado As’BrB. Se conbine ~
directanente con el mzufre y =l fésforo al calentarlo., perdo oo con
el nitrézeno o carbono. El arsénico fTorms arseniuros fusibles con =

1a mayorf{s de los metsles; 03 ~ 1 £ Je rleac:’Gn»'cor} el plbmo hace -
sue el metal ces mAs duro y mhs fusible, y ai ezts aleacidn fundida

‘ﬁc lleva atrivés de un tamiz, les gotas c'*aen s través de uns torre
sl agua formsn los perdigones. Bl fcido clorhidrico disuelve el ar
aénico tan 5olo- en preseacis, del aire. El Acido nftrico dilufdo, -

tiene -poca accidn en frio perc sl calentarlo lentemeate formm el —-

oxido arséunioso. El &cido aftrico conceantrsdio répidamente oxidm el
srgénico & acido sreénico H, 430, con algo de 45C1y con sgum regia
El scidgsulfdirico concentrade se reducé# a dibxido de azufre; parece

ser que se forma el sulfato arseniogo inestable 4s, (SO,); pero se

b
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'descompope en el tridxido. Es insoluble-en solucidn alcalinQ pero -
28 atacado gor el hidroxido nlcaljnp formando arsenito e hidrdgeno
248 + 6Na0d ===)» 2N83 A303 a tenperaturss altas se forma el srsé--
‘ninto 4ln3 A303 e 3NaA.04 + ﬁaB AS.

didruro Arsenioso. Tl trihiduro de Arsénico (arsina o hidr65e~
no arseaiado) no se Torma a partir, de los elenentos, pero se pro=-
‘duce por ls acciba del hidrogens naciente sobre unas soluciSn dilui-"
4p de un compuesto de arsfnico ( Proust 1739). Sheele descubriéd la
sraica en 1775 gsor le accidn de 1la ‘solucién de acido nrsénich.go---
bre el Zinc; se formaféplentando una solucién de un coapuesto arse—
. nioso con 2inc © Aluminio y solucida de nidrérxido gddico (reactiyo
de fleitmamm 1351), Lm.sreina eg muy venenoss, Al exgonerle & 1p =~

" luz la ersins adneds ge descompone répidamente, con deposicién Je -

arséaica orillmase negro coa un poco de srsénico nmarillo, pero el
5na seco puro es ostnbl-. Se descomgone por el calor ean sus elomen-
tos, comenzando ls reaccidn alrededor de 239°' 3 ?Aaq3'---) 2A8 + ==
1H e 32 1la proporeiédn de los volunenes de arsina e hidrogeno, ¥ 1la
4 don-id-d da la srsine se encontrd la Tormuls As W3 (Soub#tran, 181:9
Ls araina tan solo es ligerament- soluble ea sgus y eter, pero sge - .
diaualve eb seguids en trementina. No forma compuestos aemejantes a

los comguestos del fostinas

21 reactivo de larsh - Berzeliu-. La formacién de la arginas ga
seosa ;or 1a sccibn del nidrégenc naciente sobre, un compuesto de =
srsénico y la rérida descomposicidn de ells por el celor, se ppli--
cin en ol reactivo muy densidle 2e Margh - Berzelive. ’Marsh en 1836

usd 1a deposicisn del arsénico sobre uans superficie frfa manterids

con 1s llamas del hidrégeno ardiendo gue contisne arsina; Berzelius
( v Liebig), ea 1837, hicieron pasgsr el gas # travég de un tubo ca-
lentadd en un solo lugar'y obtubieron un espeyjo de'arsén%co.

El resctivo eleqtrélitico de Jdarsn (primersmente usado por_slg

>pm en l361) se uss phors comuntente. EL1 cédtado de mercurio, en el



cunl los arsenistos (no reducidos &n el cétado Ge glatino) tembién
fornan srsinas, estas dentro de un recipienle poreso, tapAjo con ce=
rs mends et la garte ceniral ¥ ajustado s un tapdn de caucho Lue -
lleva vn embuds de grlide gars introducir v ilevsr el 1fyuidos; v -
un tupo de escape conectado con otro de clorurd de caleio y el tu=-
o de descomposicidn e vidrio fuerte eléciricemente cslentado. el
&Nodo es un rollo de nojs e platino por fuiera de le celdills goro
sa en una vacijp de vidrio, 4ia gs:‘te',exteri or del recigiente y se

la celdilla porosa contienen #cido sulflrico diluido. Fara prober
la sciucibn se rgregsr &sta a través del embudo e salide.

La arsina gue gesa por una solucidn de ‘nf:'a'co de plata dilui-
ds da uon precipitais negro de pleata y el filtrads contiene &cido -~
'arse'niésfa 48 Hy + 64g NOy + 34,0 ——-> H, As Oy+ 6HNO, + 6Ag. Con
solucidn mfs. concentrada de nitrnto de glais ao se forms ninglin e
precipitedo, sino que ge obilene una splucidn parrills 3@ un compuy
esto de arcseniuro de glate v nitrato de glete.

AsHy + 6Ag NOy ~=-» Agy As. 34g NO; + HNO;

Al diluirla con agua, se deposita unt grecipitsado cegro de <Y

’ .
‘ La arsina con cloruro mercdrico da una coloradidn omzrilla e
bida a 1a f'ormacilén del AsH (Hg 01)2 wue gon un tratamierto '.'s.p,vo:'Aa

as(4ae cl)3 pardo y finalmente Asa H.;3 negro. Esta es la base del

ta. As3 as 3AgsNO, + JH?O —==>» €2 + 3HN03 + H.‘AASOK.

resctivo de Gutzeit muy sensitcle (187%).

Un hidruro de areénico sSliso 45, l!'? se dice jue se forma como

un zolve parde por la electr8lisis del #cido sSlfurico diluido 0 =

solucién de hidrdxido sddics cao un cdtpdio 3e arsédnico. O.tro hidry
ro sélido pardo asq H, se dice yue se forma oxidando srsina con
una golucibn de cloruro estédnicy en Bcido clorhidrico d.‘;s!-l3 + 58Nna
614. 20r el deserrollo de mchos en presencis de 1l0s compuestos de
arsénico {por ejemplo verde de Scheele sobre el rapgel de 1la pared

se forma un compuesto de arsénico venenoso vol&til trimetilarsins
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ls‘(C$3)3, ¥y no hidruro arsénico, cond -ge creyJ en un principio.

Compuegtos Halogenados Ael arsénico. Los Reluros del arsénicé
esteables (iacluyendo el fiuorur:) so0n comuuenstoa coveientesidel‘ti
PO Asx3 el pﬁmern haluro definido de arsénico S-valente es el AsPg

=1 Aa?5 s un 1fu3ido incolora; AsE‘3 ;ps incoloro; Ascl3 crigteales
Priaméticos incoloros; 48Br, cristales romboddricos y hexagonsles
rogos; 352 14 crisiales grigaéticos rojos,. '

ZL tricloruro de arsénico as Cl, {nanteca de ersénico, Glanbew
1643), el conipuesvo halpgenédo_még inporiante de arsénico, se fore
me #l.prier arsénico en gas cloro ( une réaccién yue se gresents -
egpontfneanente afn cuando las sustAncias esten muy secas) i
o calentando prsénicq con cloruro merclirico, o por le sccién del -~
calori-obra ei $xido arseniosd en cloro: llns3 O3 + 661? ---).435013
+ 3 (Aagos. 2152 03). 21 tric1;ruro de prsénico es un lf vido inco

lors, yue ®o una cuenm mezcla frigorffics forme cristales perlesdos,
Bunea en el aire hinedo y s2 nidrolizes por ‘el agusa. )

Oxidsa y oxifcidos del arsfnico. Bl dxfdo srsenioso es un 86-
1i43 blenco, que se sudlima libremente alrededor de 193*. La densi
dad del_f-por‘dehajo de 830% con 45,0,. E1 §xido arsenioso existe
en tres Tormas: 4) un vidrio smorfo densidsd 3.738 p.f. 202%; 11 )
occtoddrico ( la forma comdn), dens 3.639 p.f. 275% p g- 465 % subli~
o por;encimp de 135% sin fusibn, pero fuade bajo presidn:  3$i1)

,.monaelfnica, dengidad 3.85, p.f. alrededor de 312% -

.ia varieigd amorfa ( pricerazente mencionada por Roger Becon)
se forma al condensarse lentsmente el va-gor a una telpersaiura un
Poco por desrgo del punto Ge vagorizacidn @ 133% o en pregencis de
hunedad ge vuelve opaco y muy lentpmentie @ la forme octeédrice. Ie
formm octaéirica 23 estable bejo condicjones ordinerias y se produ
ce al condensarse répidanente el vepor. Le varieded monoclfaicn, -
jue se pressnta como el minersl claudetita, cristrliza el eafriare

1a 48 una snlucién sezurada hirviente de la susiancis amorfa = —=




ea s0lucidn de arsenits alealina o por sublimecida baad_céndicid—-—-

nes esgeciales. - ‘ ,

21 dxido arseniosd faci lmebte ae oxida a pento’:soo, Acido ar.-'
sdnico o a un arserniavo, gor el ozono, perdxido de hidrégeno, clo=
ro, agua regis, broxmoyodo, Acido afirico e nipocloritos (especiel—~-
mente en solucida aleeplina). Bl dxide srsénioso facilmente se redu-

‘ce » arsfanico, por la sccibén del calor con el carbén vegeatal o éig

auro poti.ico.?reci pite el 3xido cuproso rojo de l» molucidn de -
Fehling. El oxidoc arseniosc es venenoso _vjolen.to 0.06 & es uns do-
gis pgligrbsa T 2125 = 0.25 g. es mortal, el hidréxido férr:i\éc rs
cientémente precipitsdo, obtenido sl agregar magnesia s uns solu—— °
cidn de cloruro térrico, ebsorte el oxido srseniocso y por e80 e -
recomiends como antidato. ’ ' ) ‘
lciao .arsenioso y argenitos. Uae solucidn de oxido -r-énio-o
en sgua tieoe uns remcciln Leida A6LI1 y 9uede cantenar scide arse
nioso E'3 1303 o RAaO s pesar de gue tan 8010 el tridrido crige-
talize, por concentraci&n o por eafrismiento de una soluci&n enliog
' te. Bl #cido es muy debil. al d: solvercel Oxido arsenioeo en 30 ‘
1uc1'6n de hidroxido sédico caliente y evaporandols, ve obtiene un -
polvo smorfo blsnco de arsenito sédico KAJAQOB » 0 Na As O, 'l_-irnz
uito de plata Agy As O, soluble en scido acético; .cum-°3 ‘o Cwy
(ae 03)2 6,0 {(verde de Scheele). El verde brillsnte Se Qelwda
furt o ?erdc de Farfs es un compuesto de arsenitoc cdprica y scate~
to cdprice y scetato, con la Térmuls Cu (G; 0,), .. ICu (4s0,),
PentSrido de arsénico y acido srsénico. 31 contrsrio que 01 -
to-toro. el mrséaico arde en oxfaeno Rara dsxr’ practicmcnt. .l dz}_ )
do mds ba;o Aa2 3° Cavendish obtuvo £cido ara‘uiea, jue correspon
de con el peat8xido de arsénico, en 1764 pero- no publicd 01 trebajo.
¥y fue descubierto por Scheel, erd775, oxidando tridxido de prabnim
con sgus de claro generalmenie el ficido se fsbrics hirviéndole con

fcido nfirico concensrsdo. La solucidn muy concentrads ai enfri ari-
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. devosite cristeles rémbicos de Aqi.ﬁo 6rt07rgém co ?!{335 Oa R T
deido Arsénico es un ogente de oxidacifn: lidbern vodo de un vodu ~
76 en soluctén Scidn, Los arseniatos genermlmente son isomorfos —-
‘con los foaf=tos v tienen férmulss semeinmntes, Wl srsencto de so -
dio comin wszt-!.\a04; 1?2H,C se use mucho en los estamoados Ae mercals
los srseniatoes de eal,cio; masmesio, mAana=neso.v nlomo se uss cémo“-
Tugimentes ners los érbvoles fru*ﬂiﬂa:
Sulfuros de Arsénico. Se conocen los comnuestos Asiy S, 8s5 83
v A.sz Sg. 2 diﬁul!uro se nre'a.entn como el mineral rofo re:!aléer v
€l trisulfuro Asp 33 come el nin;raﬁ emerillo orovimente v se fpbf_i_ i
ean ¢elentsmndo 6xido arsénico o ereenioso con srzufre '

2(32‘03" + 9%-inee 288y 93 % 3902
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_BY foloriretria. ‘

n sctudios cuantitativos‘vr'n; absorcién de rqr.!iacién; un haz
pasa o trovée de une Aisclveibn ¥ so mide 1m intensided de 1s rodis
eibn  traneritids, Ts wmadiscifn ~ue c.'bsor“be 1s Aisclucifn se Aeter-
rine comnarsnde la sntenecidad Ael haz trensmitifo utilir-sndo un A K o)
co, con Ym RAe) hez tys=nsrmitide cuando en l\imr 221 Planco etk 1a —
disolugiéﬂ: 1 vnoder »alimmte ( intenss dnd } Ae vun haz es oroner 4-
cional o1 mimero Az fotones mor semmnAo . mue nreon nor unidsd de ser
ri6n trenaversal. Si los fotones oume choesn ocom 1= muestrs +ienen —
ona enerzfa isusl = la ome se recuiere norz oriciner un cambio Ae -
energila curantifi‘eada, ousde haber ahsoreién. Le chntidn’d' de emerstn
absorbids devende de 1s probabilid=A Ael eorbhio e’ enercis im‘nlicw;.
d..o . Asf vmues, 1la =beorcién diaminuye el roder de 12 radincibn trom
.mitiﬁn; ‘:l"a disversién v 1= reﬂ.eiidn tombidn Adewirmven el woder Ae
1e radiscién, mero wmara 1s mevoris de los sister-ﬂ.&; aue ce estudisn
mouf, €ztas nérdidas son ingienificentes, k

Considev;-gndo 1o ecambios osue ocurren eu=mio une radiancién -
monocromAtica atraviesa 1s celda de nhaoreién ( Pieura 2.3 ); wri_'
mero s llenn 12 celda con une ‘Aisolnciédn. 1lsmeda "'b'laneo"'; sue pen
nersimente esta constituids wor sl Aisolvente = 1o comstiturentes
de 12 muestra aue no sesn la esnecie nhaorhenmts, Mon ests Aisplueife
rhlanco® en 1a celdsa , el noder de 1a redimciém trgnsmi"-:iap eory .
vonde al noder rndiante- incidente, menos 1o rérdides nor Aiesperwidn,
reflexifn v cunlouier absorcién de los otros constituventes (gene -
ralﬁen*:e muv veaueda), se reoreaenta és-r-: nodcyr radisnte nor Po T -

nos sirve como voder radisnte incidente "corregido®.

fu=ndo el "blsnco® se substituve mor la muestra, el noder ra-

diante transwitido, renresentado nor ?t » corresmonde & 1a sbsoreibn

de. 1a muestra,




-1,

Segmonte A da 1o caids "'""'" .
W . :
P, L L amatdl .
- A v .
T :
I L

ConeiAavands Yo cue meds a 1a rsliﬂc16n,cuan4o atreviegs el

sseomonto 4 Aa.1la ensatype an la fig, 2.1, emmleands l'a notaeisdn Adela
efreute A4 fovaneial, AP yanwesents 1a dismirmeidn del wnoder radisne

42 an une esvs infintessiwalmente neguefla, 'ﬁh en ffecir, 12 cankidnd
.e'!e raticailn shrnyhidas -;.or esta enma , Sunoniendo oue la sbaorcién -
An anersis pacuisvre ymn interacecidn Plaics ezxf-r'e un fotén v la es-
nasie abgsrhante, Por conaicuiente «1 mémero Ae chooues vposivles -
‘sue ocwrran sn eats eamm &3 mronorsionsl tanto a1l nfimero de esmecies

sbsorbantes ecomo »1 ndmers de forones ocue 1a akravieasn, ¢ el' my

maro As aenacise ahagrbentes se dunlics, el nfmero de chocues Ae 1o

fotones ¢omhidn o ﬁimlicn, nor lo tento, 1la nérdida en 21 noder ro-

Adante, 4P, ea Airactarants nronorcionasl a ¥

(rmdmerc Ae esvecies -
absorbentes) v 2 P (ndmero Ae fotones

nor unidnd de Srea Je la smeg
c18n trunsvarsal, nor aemumdo), Tara 1a cana Ah, o1 ndmero de esne-
cies absor‘bantbs esta Ando nor:

¥=( 6,02 x 100 esnacies/ m mol) { ¢ m mol/ ml) (dﬁ x X x v my

Junoniendo cus 3 e¢e = 1 mk
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forc ¥, Y Son constentes., La #Srmmule santerior cueds :

N‘-Ped‘b‘~-—~. . .
en donde X* = (‘ 6.02 x 10""0 ) £ X .x Y) esvecies emz/ m mol
"1 ndmero Ae chogues es orovorcionsl sl nroducto W x P s -
'sea:_ d?.g'!'!’-r"?cdb » ' o o
vor consisuiente : 4P = - F P e db 9--.-..;-(‘ é—l)
n Aonde lf es uns constante de nmlbrcionalidad: el si@o ne'-
gativo se debe s aque el woder redisnte deecrece m medida oune b su-
menta. Integrando la ecuacién 9—1; sorre todo 1a Ions-iﬁzd de 1a e_é_‘.l
da, © , se obtiene 1a vdrr}ide en poder radisnte debids o la e‘bsor..'_ -
cién de 1n mestra; Separendo 1ss vari=bles . v resolviendo 1a ecua;-
e16n 2-1% .
Py ' $ ) ) _
_g.”_s.xs e av : 1n—-;L=-xhe
Py ° . [ L

pasando de 1oaznritmo' natursl a logaritmo de hase 10 :

2.103 log _Tt

- -i’rbe
pau " BT
P, S e
log 2o - x Yo i= -Ede ——— (2-2)

i 27301

"n donde £ renresents 1s absorcién molar, 1llamado tambin -
coeficiente de absortividad. T 1a concentracién se da en zramoe '
/‘1'&?0 , € se substituye nor =a, 1o a}ssorci&n esvecifiea., V1 térmi
no ?t /'Po corresnonde a 1= transmitancia, ocue se‘ renresenta econ -
uns T, cue es 1la fraccién del moder wadisnte ineidente oue trﬁnmi;
‘e 1n muestra; T x 100 es el worcentaje de transmitancia, vor lo ten

40, 12 ecuacién 2-2 oueda asf ¢

1log T = -£bec B -l0ogz T =E€ Vv e
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- log T se conoce tamhién como absorbancia, se ut-!.‘iizn el -
simbole A , o densidod Avvica

-loe ®* = A =E£0be ¢ 2-3)

1 valor fe &£ es caracterfstico Ae 12 molécoula o 18n shsor--
tente en un Aigolwvente Jdeterminado v a unas determinads loneituld de
onda, Ts indevendisnte Ae 1- monc‘entracidn v Ael traﬁegfo recorrido
DoT le radiecidn. Tm ecuscibn 2=3 se desiema como ley de Weer~Taom -
bert, en 1a Aderivacién Ae €ste 12y s& sunone aue: 1) 12 vadiacién-
incidente ea monocromitica; 2) las esmnecies absorbentes actuan in
Aevendisntemente, unss de las otras en el vroceso Ae shsorcién y
2) 1a abvsoreidén ocurre dentr: de un volumen de seccidn tronsversal
uniforve. v )

To® instrumentos actitales estén calibrados wars hacer lectu-
ras wa Saz en % de tpenemitsaneia, on sbsorbancia o en ambas, Tn 1la
Lioura 2-2 e ilustyan rraficamente 1ag relociones existentes entre
ﬂbsorﬁancia, transritoncia v concentracién a una determinada 1ona'5:-
tuld Ae ow‘.‘a: '

Concantracidn
wig, 2-2

fuendo se estudizn sistemas cue tiensn més de un corvonente
aue absorbe rzdiscién, se surene nue 1as eanscies sctuidn indevren--

dientemente unss Ae otras ¥ ous sus sbsorbancias son aditives, BI-'
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asmaectro Az abséreddn de uns wezela Ae Ao atnecies Y v YT es
simnlamente Ia eums PAe lse 64 curves de Yoz Aos comﬂonentes; eo
mo se ob=erve en la Pimura 2.1 |, se sueglerne sue sS2 21iian  scuellas

longitudes e onda en lrz.aue hays mnyor “ifevencis en las arsorbham
cias,

1
[
1
]
H
3
[
3
1]
4
3
[
H
1
.
A¢

3
m— ~
Lengited ‘de wada
wie, 23 . ;
¥uchos sisEemas absorventes sisuen 1a Yewr Ao Toar eﬂ’disolucig
nes A4ilvidag, mero an otras 1=s éb#orbancias rarian en forme no 1i-
‘neal vesmecto 5 1a concentracién, ?s%é.fvnciqnamiehto Se conons 0
mondegvincidn de 1ma laew Ae Tsarn « Para panstar eétos sistemes se .
reoviere una curva de éalirrécién, trasnda con volaree Ae wﬁeytras
de concentracifn conocaide, Tn acta form=; sé nelde Aé+enmiuar e
" concentracifn dezconncida 2 partir de 1a ahsorbancia A= 1a 2i3010we
cifn, en 1= misma celds v sismiende el mismo wrocedimiento ammlen~
do mors 1o Aeterminccifn de 1as muestres +imc. Tn 1a fleurs -4 se
wuéstrs uné curva de ealibracidn : Las-verﬂnéeras desviscione= de ;
1a ley Ae Paer, se mresentan solo en gistemen en los gue 12 concen.
*racidn Ae laa esnecies »shaorhentes es alta, mcae el Indice de ree
fraceidn A2 12 redincibn ahsorbidn verfa; Monsecventemente, las con
centraciones nue se repuiersn en las Aisoluciones nara ocue se ajfus—

té 8 1la ley de Prey dehen ser infeviorss 2 1072 F; 1a nosiritidad-

del sunoyats vnara Aetectar neaueTasm Aiferencias en el poﬁer rndian;
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“'te, dersrrina o1 1fmite infarior cue 23 del ordsn ae 10~ T w,

loe svaratos aue sm= emnlesn en el estudio de e abaoreiln’ de
".lg- 'rédiocian ‘electromiandétioa en fumcién Ao la Yoneitud Ao ondn,se
11mmen esnactrémetros o es#ectrofo*ométros; _

. Toa vrincivnios Gﬂiéos v OIQctrdnieon en oue sa hasan estos
ﬂvnrﬂ'oa, funftomantalments , =on 1_oq mismos wnars todng lss raciones
“-1 asnactre Aesde ol ul*'rnvio?atn o), vacio haste e infrarroio -
ledeno, Hay,sin embargo,alsunes diferencias :hnnortantes en los com-
vonentag eenacificos m}.oados naras 1las Aiversnas reeiones.

Tos cownenentes hésicos Ae. un eanactroforbmetro son: 1) Tha -
fuante astable A2 snsrefa radisnte : 2) TIn monoeremador nara Aasdo
blar 1w yadisciln en 1=s lonritudes &e¢ ondna resueridas; 3) recivien
'*as *r-nQn-ren*qq nore lamvastea ¥ 4) vn Aetector Am 1m redincién-
eon un sisteme A4m Leckturs scovlado (weﬂif!or o yapgistredor), Tos ana

retos nomeraisles son variaciones Ael dimerama de 1a fig., 2-5 ,

B = H=

'15. 2m8

Tas funntan de enarefa vadisnke estan constituidnz nor subs -

taneima ouae oo nueden exeiisr a un estado de emnercfa elevaito medjan

te une Ademcorss elActricn Ae alto voltandfe o mor calentamianto eldeo—
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trico v cusndo vnelven = estados Ao menor enersfs o a =u esté‘d_‘o -
fundswental, smiten fotonesx Ae enercfes eavcter!st:caei Ins 1éspa—
rag de hidréeeno v Aeuterio son 125 fusntes mfs comunes Ade radimciAn
ultravioleta, ome emiten uns rediscifn entre 170 ¥ 150 mpm : en ol =
vizible = en 2l infrerrofo cercsno ls Ifmpsrs de filswento de tunew
tene srite una radiscién de WO » 2500 mu ¥ en 1a mén barate: nnrg
el infrerrofo we utili~en las 14&mnsrss de Nernst oue +iemen un elee
trodc Wueeo de Sxido de circomio e ytrio cue emits uns radimcifn ~
de 0.2 n eﬂ’v 1n lAmpara e Tlobsr oue +iene da carbure de .f1d -

cio, emite unm radiacién eéntiﬁdn sntre 1 - ao’ )

Ia fuente de radiascidn erite una radiasién continds dentro de
un arplio marzen ds lonsitudes de onds, llsmadm radi=cifn volicro-
mition Ae 'béndp anchr v 2e utilisen nﬂitm?ﬂtcs oue ﬁﬁer!en sar fti
tros o moﬁoerma&ores. nzara redueirls a banda angosts,

Auslouier tivo de detactor absorbe 1n enerefs e los fotones
" gue choeon contrs €1 y la ~onvierte en uné csntidad medible, wor -
edemplo, @enersn una seﬁél‘ elécotrica cue nueds” mecionsr sledn tine
Ae medilor, La seﬂs; electrdniée ceneradm nor c'xﬁlnu:[cr'.«!etector -

de redsicifn se debe tranaformsr s una lecturs eue se vuedn inter

oret ﬂ!';
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¢) azu) Ae Wolibdeno.
o Im mn,vori; de comvledos de meatales de tronsicidm =on. colorea
An as Macir, mogaeen la ﬂ!‘ﬂﬂi"d'ﬁﬂ An n:bsorber Aetarminados ‘Jonr}.tﬁ
A28 de onte A2 1a residn visitle dal esnsectro, "qtaq nhaorciones -—
eunelon extanderse, casi siscnre, en 1ae recjones vecinas del infre-
rrofo carcono v gl'vltrnvio‘!.efn_ rrdximas mnor e1lo 1la exnresifn "es-
nectro devsbsorcidn viaivrlaw ine‘luve abhasreiones Ae las reciones =2a
"Gcenfqé; ) ‘ v -
‘ Ta cufrics e los comrledons ‘Ae-metq“ es Ae tronsicidn, ha coin
842170 non 81 Assarrells As 1aa +eorfas sue intarnratsn sstas ;roﬁi_.,
dsdes v oue se asocisn con 1as cawnae "A" incomnletas, Ae +21 menere
‘ous, &1 asneeto Ae ahsoreibn sus nrassnta cunltoviar eomemesto ag
ﬁ,e,'xr!q A4a 1 encrsia ﬁe lo® orbitnles 4, de su Segenerncién v 'ﬁ!el;
wfimars e slsctrones Aistrituidos en 21los: estos hechos estan eoﬁ
Adn ﬂsdos =nw e} om-ao Ae oxiAscibn Aal metnl, el nfimero v clqse -
e A:s:!qs 7 1m gecmatris Aal comvlefo.

™ cornledto as una unid+A molecul~r comnuentm A2 un #tomo cen

. %pe) anlmesafs mom un nfimern Filo Ae otros “tomos o frumos de dtomos

1leredos 14ipenttos, Adsmiestos en forma reométricns remlnr;‘

¥l esnactro Aa sbkaorcilt de 1ns comnlaeiom nueda tener Aiferern
%es orisenss asocisdos con low 1iemntos: 1laa +r-nsicioneq elactv-&w_i
oes antva a1 S4omo (168n) eentfgl v 103 1isonilos: 102 Ael A+tomo cen-
tr-ig 108 Aa o%*vros 1ones Asl compu*_s«to.

®a how snecontrado,nrinsingimante, tres tinoa Ae n.ometrios.r_e_'
slarss an 1s mavoria Ae ecomdlejos concecidos: As coordinneién octn-
4Aricn , +°+v-n54r|cn v cusAvads plena, '

14 covroa fotn‘l fe un comnlejo nuede sar mositiva, nepeHva o
cero, =8 costurhre escribir el-comvlelo entre corchetes, Tos iones

0 ralésine enlasadas o1 metal se denorinan liasandos v el enlace -
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- es coordinads feovale;\te—idnico’; 7-‘1 nfmerc Ae ét.owoé o erunos 1i-
sandos coortimatos sl metnl ee ;.‘.lﬂﬂ'n mémero Ro eoor"i.nncidn: 1 nd-
de oxidacidn Ael wetal, indic~dc en ndrero romavo, es 1a earen for- -

a1l Ael 16n we+41ico de 1a cusl me Asriva 1a cavan total Ael comnle
do. ‘

¥0libdemo, ¥1 nfirero atémico del ¥o es 42, su confisuracifn 2
lsctrénicn == 1872820518 105281a" 4cF 5al aa’, 821 ‘gruno VI B de 1a
tatin neribiies euvna eon'im'ecidnes ta2-minan con ns" n-l ds. -
orincivdt minersl Ae "olﬂ:devm es 1na molibﬂenite, Vos, s Sunoue tar.r
tién se vene»uentrn como wolfenita, Pb Yo Ofp Y Vo o o‘. .

Tos 6xitos Asl molibAeno som FoOy , Fo,05 ¥ o0, . T Moy
se diguelve < exceso Ae smonisco wse ohtiene <) ( WH,), WoO, , -

1lsmado molivAato Qa' smonio : los cristales obtenidos wor la evano-
" rectén 461 woliBiato Ae smonio aon més combleﬂogz (" wg)sm.,o”.&.g?'

»: arul &s molibAeno se rrenara readuciendo soluciones fieidns—.
de eriibddatos com woductores modermdos como worxr ejemnlo ei ﬂng"‘ .

. to: ~goligeiﬂos ﬁa‘l vo medeﬁ Aividirse en Aas +iros: a) los is
woliﬂetﬂo; ¥ *un.sniones rolacionados, oue contienen unicemente Vb
O & T . B) Tos hete=onolifeidos ¥ sus aniones cus contienen adew
nls de ‘;o », 0 , ¥ uno o Aoz Stomos de otro elemento. todos 83tos ‘
wvolisnionsw contisnen srunos loetncﬂrieoé roO's ¥ nor lol tanto 1a - .
4ransformmcibn 46 los ionen Voo;"v en vnolisniones involucers necesa;.
risrente un:sumentd an =1 ndmero de coordinncidn del Atomo metélico,

Alsnos oxoiones vﬁatﬁf‘.ieon se nolimerizean v se forman cierto—
tino de eﬂn-c:leQ, nor eferple el Fo., O:A :

Tos heteronnlifcidos A2l moliteno son compue=tos cue se for -
man cnsndo so acidi!ican z0luciones nue contienen iones wolibdato v
otros oxoiones o iones metlﬁlicosi 8 Aiferencina de loa isovolidcidos

muchos hetarp-olidaidos ~on rasistantes a 1la desnolimerizscién adn



en scluciones fAcidae tastante fnortes,

T.oe hataronslifeidos se ermnortan como #cidos fuer’:‘eg.‘

% 1a estructurs Ao lo= isowoli ¥ heterorolianiones, estudié_
Anvnor A4fraccibn de raveos T, se encuesntrs ‘c.ue el .‘!toﬁo .dé..ﬁ’o se 10;
caliza en ol centré de un ccteedro conform=do nor l#t'ou,\os de oxigeno R
¥ oue 1as estructursa rueden construirse wniendo e«toe® cctaédros eg
tre of ve gen a través de vortices o arictas ecrune®, pAre nunea -.

compoartiendo carss,



vormecifn del eorpleio reducido,

). fosforiarutorolivadice,” fc;!ﬁfotitanomo]ihdieo v cormiedos =i
milayres se rafnean s temnevraturs ordinaris ﬂﬂﬁéo L K] eo-mfitu -—
cifn de éstos cownmuestcs, T eficmein Ae estos elementos ( 'Fi, ‘!.'1.
2y, =2te¢), lo= cualee son Yisendoe sl Atomo nevzﬂ-ml

ael dcidp he- '
tercrols .

en 1o resceiédn de diferentes swem--q rau'ucfores.

T forms norsmolibdice o

P . S . e
1 ¥o 0;° + 8 B ey ¥o, 0,_4) '

n solueién suficientemente r‘ilui'i!e, tome 12 formm del tet!‘ev
molibdieos

4 (¥o, °2£ 16+ 1B ey 7 (wo, 033072 T

0 en qolucidn concentreds toms la forme de trimol:l‘bﬂicos

6(%“070,‘)6 PO N —

> 7 ¢ wog 0,007

Nuevamente al tetramolibAsto :

( Mog 05)™" & W' —ommecep ( Wog Opg 7 )7

n solucién se disoccing

)—2

o
( VOA 013 + 3F ?O
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‘Canftulo TIY.

"8 DoSs,
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wétodo Y.

P&odo modificndo . nars 19,,8_eﬁem9vm-ei&n réoidnm de Plsratos,

) De los tres orincipales tines de vsn.)eediniout'os eglorimct‘rj; '
cos parsa 12 determinacibn de f4sfatos, €1. rétodo A= sya) "e wolibds
‘no nom=m°n+e involuer= un tierno um +iewmvo de r--eeidn conmidera.
btle o un. vasc de cslentmienko- en su form= moAificeds se emv.en ex
tracecidén con r!isolvenfos(n) “n e1 metedo Gel Seido nolirﬂomado - .-
..'foefdrico, 1- aciddz es un noco crftiea,
Pste nétodo ests baeado en is o!e*-!;winﬂeldn esvectro'oé'oaétri

- oo Adel color amarille aei fcido nolibdofosforiee(l’)uon\ el eunl-

fomw con 1a adicifén Ae un= solucién &e molibdato de =ponio » 1w ao
1uc16n Acida Ade f&s'nto- 1s atsorbacis se mide a plelo] m(AS)

.A'naratos';
Un esnectro?ot'&neiro; e o

Reactivom ’ .
1.— Solnecién Ae feide a!tr:lco 2.5 ¥ egredo- ra-etiva.

2.= Solucién de molibdato de amonio, W.A., A1 10€ fw/v)._
'3.- SoYncién esténdar de ortofdrf-to monoficido de aoﬂie.'

vroeeairiﬂnﬂ'o. .

. A un volumen de muesirs Ae dminicrclitroa oune eomiénen 80 o

0 - 10 g Ae ortofésfato se le adicionen 50,;1 Ae Scido nitrice 2.5
¥: ne mezcla tien v se ndicioﬁau Sofl Ae molucién de n’-ol:lbdnto de

amonio y se axita, Prenare 21 bBlenecd ¥ Y= solucién estfndny: de-tc -

nor 6 min a 207C la muestre v o-snuﬁ-a mida ]g absorbsnecig-a 26? m,
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¥étodo T1,

Wiaevo resctiwo wvors la Asrerminacidn. d» Fésforo v srsénico.

‘ Se¢ reslizeren nruetas ocue u-qskrnron_' cque el renctivo debs con
tener ¥o(VI)y ¥o(¥), Aetido = oue 1ss soluciones oisledns no oro
ducen el color azul con »1 268*oro v o1 arsénico, @2 nor #1lo oue-
12 pregenéia dea srbos es 1nusnengnbles 16) :

%ate resctive oue contiene ¥o (VY) .y WolU) debe mer e,sta-
ble en o1 aire vy wrofucir uns mruehe nesatiwva adecnads (vlnneo).

T %L moliteno (V) es sstahle sn el aire en 1a vresencia Ae ~-
W)L AN, . ‘ : '
1A 20lvcién T4 ¥o (V) mr obtisne nor 1s radvecidn e Wo (VT)
on 4cido olorhfArico como medio, mon marcurio 2l cusl es un :ﬁé@odo

fuv pénido » ne imtrotuce otro mleman*o extra®o en 1a solucién,

Anaretng:

a esnactrofotémetro,

Vagctivos: ;

Mod08 1om resctivos son nrocticamente 1ibres de fésforo,sili-
eto ¥ garmenio, .

1.~ %olucién Ae fésforo (1000 = de P,0./ w1). Maeuelva 1.917
l Ae ¥ F!‘??oﬂ an 10C w) de ssua, vor Ailucidn adecuada se obtiene -
uns =oclucifin one enontiene 10 Iu o Ae 1’205. vor ml .

.~ 011017 Ae Yo (TT) ¥ Yo (V). Se nrevsrs une solucién de
0.4 ¥ @ nortir 4e une *olunién de molibdsto de smonio »1 14,7 %4 -
(0.8 ¥). L~ solucién .aej\’o (7) =0 rrewara 2 vertir de &0 ™. e 1a -
solveidn O,R ¥ Ae molihAdnto Ae amonio »l ecus) se le nﬂic*onaA 26 w1 -

da ¥ concentrsdo, sa adicioconz naue Aestiloads hoate Y08 100 Ml v -
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nor #ltire se ssrems 10 ml aproximsAsmente de weycurio metflico, -

12 mezcla tards § min haeatn 12 reducceibn 4otal a ¥Fo (VY) v des-vuésa

a

e £i1+ra, 1n solucién e= Ae un rolor roio intenso.

ProceAsmiento.

"n un métraz volumétrice ds SO ml aue econtiene 10)1 g de P ac-
n-’.icﬁonan ".;5 w)l Aa pesetivo v 2~ Afluye a smrexiredsmente a2 30 ML
con s a_estilﬁao v as ealients en Wa¥%o wardia durante ‘)..ﬂ» ming se
: ﬂe:!a‘ enfrip..r v 2o AjTuyv con zrua hnete v].f'-ﬂ!-’E‘CQ, now iltimo aa hé—
b_cen 1ne mediciones a 240 nm, Para el arafnico 2L vrocedirientn es

similsyr v las mediociones se hacen a 230 wm,

¥é&+odo TIT,
Neterminocién de arsénico en commuestos orsinicos, métode mi

ero v semimicro,

™ ré&todo merimicrn commleta el andlisis vor reduceidn del -
srafnice rentevalente con iodurd ern une solucién swortimpﬂora(q‘q):
Tl m&tedo miern cormleta ) anflisis nnv 21 Aessrrollo Re wn asul
del hefo=nonold me‘l_i‘bﬂenb ueanAo uns golvucibn fnice 2 temmersturs ﬂ!i
f103),

rient Tl color es renrofucible tanto oue solsmente ez nece-

2avio une aurys As ealihrecibn mavs el instrumento uesdo,

Cste método ze 2wlica s comruestos orgénicos(g'n(‘ﬁ)(zl)

Anaratos:

In esvectrofntbmetro.

Seactivon.,

1.~ Acido elorhfAdrico 2L 28 4
‘2.~ %01 estdndar de Ag TTT O0,0005 W , Bn i métraz volumétrico
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de 10(\.11"1 colooue ‘.25.'7;’ me de ¥r6xido Ae aradnico nreviamente seca-
40 A vn nesc constante » 105% Misuelva =1 s861ido en 4 wl de Widréxi
-do de sodfo, neutralice 12 2oclucién con fenolfta)leina como inﬂica_-»
dor sdtchmandc fcido elorhfdrics 6 !l".» Nesoués ndicione 50 A= bl .

carboneto Ae soiio, Niluya e 1000 wl con sgun destilade v’ mezcle -

‘bien, ‘ o : .

' 3= Tolucibn estfnd-r s 3o0d~.( 0,005 W), Disuelva 2 = ae 1g
duro de sodio en = "1 Ae moun destilads, a‘ueime« 0,65 g Ae 4080 ¥

‘mgite hosta oun se Aisuelyn el fol0. Diluye = 1000 "1 con senm des_

: ti’ ~a¢ ¥ mezecle bien.

) l.—- Resative coloriméirico. "evc‘!.q vo‘hm@ues 1»\1-19-: de 2, 5 ‘o’
w/v A= molibdsto de. monin en aque ¥ mutcarbonnto de !\isnu*'c a1 2 ( .

jon !cido sulMrico 7 W. Tnmedistarente wntes de usar sdicione 1’0 &
.} (eido ascSrbico. =mer 1CC 1" da so‘!.ueidn. Zste método es u::g mo-

ﬂi’ie-ei&n del ﬂroce‘i-rimto -uperaﬂo vor Jeem“")

Procedimiento. , o ,

Tranaficra una ruastrs gue cont-nxa 0.95 = o. S me de a-'sﬂnio
® un wétraz e&w‘lon e 250 w1l con. taodn emeﬁlﬂﬂo. Adicione 10 ml -
ae fclio clor‘!(_:o v c?‘_‘_iente en una parrills hastr oue esnese';

Retiralo de 12 narri’ia, enfrié v ndicione 01 de agun des*i
"1pde, vma cots de fenolftnleins ¥y noutra‘!.:.ce con so‘luci&n Ae hierg.
dc de orho, elirine el color de la fenolftsleina con Scido c'lorhtrh'i
{60 6 W. Diluy> = 16O ml en un metres volumétrico,

“n un tuho Ae enmavo mauado, de 10 vl introduzea vas a‘l!cué_
ta de 2 w1 Ae 1§ =olucibn esténdnr Ae 2raénico,diluys = 7ml, adicio
ne ? ml Ade resctivo colorimétrico, Ailuva =2 10 mli, mezcle el conte_i_a_i-

40 40l totro v Aaie ronoser mor 5 min. Tea 1s stracreién en un sonec-




Y

trofotémetro m 660 mm contrs agqun destilada como blaneo.,

Método IV,
¥8todo de una solucién dnice modoficeda var> 1la determinncién

de r6sfato.

Est‘a téenica estX basada en 1A sdicién de sntimonio TII como-—
tartrato de sntimonio v notssio, formsndose el color sgul ravidsmen
te(SB)...

I;os -exnerimentos hechos nor adicién de voriss ean'tldaf!es de -
antimonio & 1a solucidn de reac+1vo mostrd acue l» concentracién éo-—
time de antimon:lo fué de 0.4 me nor 5C rl de vplumen final(n‘) 2 -
esta concentracién el color ~lcanméd su m#Axims intenside~d .en esgun aes
tileda. ®n agua marina 12 mAxima colorscién aparece auroximadamente
en 1C r;nin. v permanece constente “oor lo menos 24 hrs..

, Ta mAxira ahqorcidn del aml de fosformolibdeno nroducido por —
unagente reductor cloruro se estafio o fcido eseérbico, tiene =m ma_
xima abhgoreidén o mis bains longitudes de onds, esto surierd oue el

antironio puede ser un componenete del comnqesto azul del moii‘bdg

no,es de A82 nm.

Aparatos:
™ eswectrofotémetro.

Reasetivoge .
1.- Acido sulffrico 5 N. Diluir 70 ml de Acidn sulfrico con

centrado a SCO ml, j'
2.,- W01, Ae molibdnteo dAe amonio. "Disimlva 20 o de molibdsto -

de smemio R. !, en asua 'y diluva 2 500 rl, Almacene 1m solucién en
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un fr=2sco de virlrio(s'”. . .

3.- 901, A= Acido ascédrbicéo (0.1 V); ™Mavelva 1.32 o de Scido
pecldrhico en 75 =1 Ade asgus~, Tsta solucién debarfs, ai ae wonmible, -
orevnrorse el Afa en oue se recuiera, Aehio a oue el Acido asc6r‘bi
co facilmente se oxidu, 9L es necessrio mantener la aolucibn, rodris
setoPilizarse nor odicibn A2 25 mg de etilendiemina temg:'ética Y -
0.5 1 2= 4eido “#6rmico nor TS w'l de molucién. ‘

A,- 301, &2 tertrato de smtimonio v notasio {1 me de Sb / ol ).
Nisuelva 0,2742 = de tartrato de antimonic v motasio en asun ﬂesti:-
lode v A4luve o 1CC w1, )

B, ¥Yencla Ae resctivoe, Wezcle perfactemente 126 w1 dé Acido
an1fdricoe 5 ¥ ¥ 17.5 ml de 13 solucién de molikdato Ae =monio. .&.d_i_
cione 75 ;ml de solucifn de 4cido sscbrhico ¥ 12.5 mi d- 56111c16n -
Ae Foytpats do antironio v notasio, Tate resctivo débers sor mrevpe
rodo Lemte coro e wagulers, no 3e conservs nor mis de 24 hrs:

é.- 90lueildn ectfndar A= ’6#'9+o; Pransre unes solucién ocue -
contenes N,1757 o As fé-s.'ﬂh‘ mononotésico 7. A, mor litro, Uste so-
1ueifn anntisne A0 mz de © como 69 3%0/ litro, Premsre come =& re-
oviera une a~lunecibn rue contenan 6.?)&:2 Ae P como fésfato -nor'rr-l.; -

nor A11usibn Ae 1a solucién matrén,

®rocadimianto,

Mypatarieonto de anuino, Ilenesr lo= watracés ealibredos,los =
cuslag =~ ussm Nore 1n Aeckerwinaecién, ¢on £0ido sulfiérico conéentrg
Ao, dedielos 4nd2 1a nache v Aesnues lavelos wuyw b-'_!.en; s mrefarinle
mentanar un asndunto A motwraces movs ugarlos solamantz2 en 1la detex
minacién de !ésfato v dAaanuéds de userlos, laverlos vy mantenerlos 1lle

neos con asn, hasta sue se vualven a us=2r, Si se hece £-to, fl tra-
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toriente o mrenievre =solo ocasiOﬂaiﬁ°n+e;

foloane 40 mY Aa 1; masctyra Ads asun Bn vMn Matvar eslibrado de
S0 ml, ~dicione R ml dr 12 rezelz de reﬂcﬁiro, Ailuv> = volumen con
amna v mezele hien, MNeswuld- de 10 min, rmifs 12 =h=or§aﬂeio de 1= so
lveibdn, 2 PA2 wm, Tl esmectrofotiretro 9=+; ~0AiFicadn naps uaer -
celdns 32 7,67 v'1<;94 er ¥ en 1= celda As noﬁ?ﬁﬁﬂ*”iénlée utili=8
Caman éé=+i1?ﬂ=; Poara el méﬁoﬂovée cajibracién s ue= 1, 2w A-P s de
f8aforo como fhsfato (mera eerldes de 15 em), =~ iaione 12 mezels de -

reactivo desruds de hrher Ailvido =2 AC ml,

Y&+od0 ¥,

s

Netarminacidn rénids de fEsfato en nresencis= Ae aredniso, Sie

licio 7 rermanin,

‘La. ventaia de Lo solveifin ¥nies v 1o nfialiais d2 ankimonio
(41)(62), 82 anliec=Hle o 1= hefarmiﬁnéiﬁn de 8sforo en susloe vV -
nlontss, - -

T.a interferencin del arsdnico 7 olimins can un axress Ae +io-

sulferto, hajoc condiciones Acidrs se wroduce uns scoluciédn +urtris ror
a+t

14

17 litkeracién del azufre, fato musde nrevenirse adicionsnicse ioner

sulfito: el svifito nc reduce elnars€nico(v) 2 temneraturz ambhisnte,

. Ro
no¥ 1o oue s~ caliente, efectufndoce 1z reduccidén ranidanenteg")

Ansrotos: : ) ' )

Tn esvectrofeotbmetro,

Rasctivos: :

1.- Fezela ae'rsactiVOS(saz‘Fezcleﬂso ml de #eido sulfdrico -

5 N, 15 m1 de molitrdsto de amohio a1 2o (w/v}, 3C ml 3o Acido as-—




5y Y O

cérhico 0,1 ¥ racien wrenarsdo v & ™1l A2 molucibn A2 Enrtvrato Ae-
antimontl pekssio ( 1OCC m,m,mw, de Sh, 0,274) = de rﬁtochahos/'1oo 1)

Zata mozeln da rasctivos Aehe nromarsrae Aisrismente anktes Ade usore
an, ] '

2.m= Agonte w2iupter, Vescle 2C ml de Acido sulfdrieco 5 W, 40
71 de retabisnlfiro A2 =odic =1 10 % (w/v). Prevsre el agente rem
ductor Afsriemonte, -

Troeadiminnto,.

Moma yna alfeunta como mAximo Ae 10 mI de unes muestrn neutra -
en un mpotwss volumdtyicn de F0 ml, elinfone S vl Ae soente reductor

v parala mamfantemante, Nearuéda Ae 15 min addicione R m) de la megm-

‘Ale de vresetlve, A4luva 8l ecenteniic ded matvraz con asur heste 1o -

mores ¥ mezele nerfactamanta, Vesnufa Ae no ranos Ar A0 min,, mide

1s shasrransin o T50nm,

M8£od0 VI,

Tormaeibn v raducaeidn A2l heterorotimolibAato en mnresencia

A2l tbisruto.

e ne us=Ao un rrocedimienta esmechrofotométrico mere detom_i_
a2y 1n cormosicifn As uns mescle Aimérics f6sforo-bhismuto hetarono-

/
“1imolihdeta, NMn emtudio asteacuiomfirico indiecr- oue 1l» relecidén de -~
¥o : P 2 Bi en el cormledo =23 d=2 18 : 1

1 . E) comnledo es més es
takle en soluciones Aa 42ids m-relfrico

oue 2l 4Acide 12-molihdofserp
rieco (1?2

ners ea raduece mds freilpente 21 asnl heﬁeronoli('”’)(?s).

WL heteromoli Pisrvio-f4aforo se rrduee

m4g fooilmente oue el Acido
12-rolivdoss=forico.



Aosratos:

Un esmectrofotéretro,

Reactivos: .

1.- Soluciones 4er ¥o (VI) 1.6 x 16?!&' v 5 x 1(','"??, wreperedag o
nertivr de N'ag Mo 0‘4 * 2 92 0 . les soluciones recien nrensrad-s so_ﬁ
m4s recomendasbles,

2.- Solucibn dr Tismuto nrensrads 5 rortir de BY (N03)3 :5 =0
2 x 10”7 con 1» eentidea reoueride de Acido véelérico, Ailuvendo -
econ peus destilads, T.as soluniones se ec-tondarizen ‘volmnéticaﬁente
con un nrocediriento WY"s eetdndor, .

2.~ Tas solneionme= de 4eido =scédrbico no sen esteb‘le:.y se pre

naran justo antes de ussrae,

Procedimiento,

foloaue el raducteor en un metra, volurédtrico v raaule 2 una =
temneraturs constante 2l raFe de =2ou~ 2 26 x 0.05 *C Desvué~ se -
coloca una alfcuota en un~ celds de 1 cm, el raductor Se rdiciona =
econ vne Jeringa hivodérmice Ae 100 » 1, se agita ms:nunlmen'#'e ¥ se -
coloce en ¢l esperctrofotfmetro, l2a medicionez se hecen a 350 o :
T.a formscibn R3¢l 4Acido 1Lo%-rolibAofésférico,Todss l=s madiciones se

hzcen contra asun destilsdr como referencia,

¥étodq  VIT.
Determinacidn eznoctroforémetrica de =rsenito,srsensto v fle-
fato “en agum merina..
Pocos estudics sotrre 1ariya?t-‘und'énc,ia Ael ~rsénico en cgurs wnri




-d0a

n2 hen intent=3o0 deseritir su distritucidn entre lea eanccies mrse
nit6 ¥ srsennto. flsunos investdisadores recientemente revorton cant
Asdea Ae prssanito en acun rering, aunoue tormodinsmicemente el arse-
neto es 1» forms més estatle, Interiormente se hen anlicado Aos mé_
%odos nera 1m deterrinacién de =rsénico(76):

n ests métolo se vuede Aeterminar mescles de arsenito, ~rsery
*o v fhafaro em rouns dulees VVSﬂlodas con el uso del resctivo oxi-
Aante y uno r2duetor ¥y ee snlicotle o lsa soluciones donde ls con-e—
eomtrecidn total del réafora v arednico e« menor de 1,6 x 10”° W, -
Te walstivamente simvle v goté basrsdo en Tos comolednz e 2.yl de -
wolibdeno As arsfnico v #Asoro(??)] '

To nracicifn del wé+odo se éelcula vor desviscifn estéAndar de
souarde =1 r#+o0d0 de Dean v nixgn( 7)) )
71 eFecto Aa los compuestos cue nueden interferir con &ate mg'

+ndo, han 214~ estuldicdos por Schouwenhers ¥ Wﬁlinga(az)'

o
?énec*ro’o*dwefro.
Réccfivos: .
1ie-Neza2~ de vroativos de Wurvhy v n11ep(68)] ,
2.- 7L reschivo redvctor de Jhonsnn{gz)‘ o
2,- S0lucién Qe -Toduro Ae potasio 21 50 4,
24.- tnido clorhifrico -1 W. ‘
.- Torsts de motmaio acc pow,
6.~ “olucione= esfand=r d; arsénico y fésforo (1 -2m¥™) =a

nortir de arsenzto de sedio y f4sf~to mononotAsico R, A,
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Proeeﬂimi;into.

Aolocer AC w1 As T2 miactrs an ¢~Az uno Ae les= sei= tubos de .
ensave de 60wl Re' vidrio, tansdos. Nos futos sevén mnar> 1la slicuo
t? mno tratads, Aos parsls redusids v Jo= wore 1s ovidsda, farere —
2 cpda tutro uﬁa goto Ae Vsolucién Ae ioAure Ae nctnsib a1l sn 4, 'N.’ez—.
cle bien v Adele reamcocionar ror 1e menoe Ag= riéutos, ,_;e;-..;us,c AP Om—
e 1 ml de Aecido clorhidrico 1 M p éatac =.1Icuo+-as; mesclando: otra
ver.

Permites ocue 12 formoeidn de ceibr en Iag alfsvotzs exidrdss =
v en 1ls2 no tratosdoes se 1leve a c=2ho en & hrs, Ter» 1a 9b.eqrhoncia -

en une celda de 10 om 2 una lonmitud de ~onfc &1 BEE mm,

. Agresve 4 ml de resctivo rrAuctor = 12 alfcuota r@r‘.ucir‘e;.', mez
ele v daje roneeiovisr wor  hrs, Nesnuds sijcions 4 ml de le nezcia
de resctivos, esmere 15 min var- cue la formeeién A2l color ses com
nletan yllen 1a shsorhoncis como e indic~ anteriormente. Tara hoo
cer mAxima 1o evactitud, es‘h‘as mediciones deher=n hecerse Jdentro de
una hora del hiemmo en ocus 1a mewcla de resctivo =e c4iaiona.,

Ta corrifs Adel blsnco en ame deionisads mor o= rrocsdirien.

tos d2dos snteriormente, se heoece Junto con lse muestyae,

¥étodo VITY,

V&%030 Ae rutina nore 12 determinscién e 2rsénico en vlentes.

L srsénico frecuenterente s¢ separa coro hidrurc voletil, »r
gsina, anten de su determinanién, 2mbtos Airmectsrmente como el comml,

jo. arsina de Aietilditiocsrrbomato en viridima o desmiés de la oxida




cifn » mraédnico ror fL nrocedimiento noul Ae rolivdenc, =in ‘embareo
1s reAuccifn Ae owgénico (VY = argsin~ v Lls eveluciédn de o2rsines sufre

inteprfarencina +« altoe welores A2 los Ylancos. R

71 orocedimiento wodificado de comrecivitacibn, en Bl ocu=, el
nraecinitado rnueds ser colectalo wor r:ﬂntrif‘uz?ciéin,‘ aue oermite tra
bainay vaprise musatrsa sirulténesmente, ML oradnico se,dete'rmina nor
el orocedimientec A2 asul de wolihdeno, ve one, €2 sensible vy rela-

dvemente 1ibre de in*:ert‘erncirss(va”. ®g mo<ihle determinar 22 mues.

A

rog (em Aunlic=3o aom A0 Flancos 7 doe eatfnd-r) en R hrs, Aos

-

21

1422 de tyobmio,

Anoraotoss
Nantrifugs vofrigar-As a 15'C ,

v, menectrofotémetiro. -

Ranctivoa:

mode2 122 asoluciones se nren2ron con agun.deionizaaa; t0d08 -
103 r2actives son 7, A4,

1.~ Bigerhonnto Ae sodic=6xido de mlsta. Memcle 25 g de bicar
heanetn As aodic eom vn fremo de 6xido de mleko,

2.~ Solucién de molitdsto Ae sodio. Prenare ums solucién acpo

1]

a aue eonteness 1 7 i‘vy/v) de mo;_!,ibdnto de s0dio ¥ 4.8 4 (w/v) de -
nitwnto 3dn aodio.

1.~ Teluribn Ae £ridg elorhfdrico ds lavado. Pren-are une sol
nihn As £eido glorhifrico 1 ¥ ¥ sdicione 0.2F ml Ae =splucidn acuo-
22 Ae tiomastamiln 21 2 & (w/v) v 10 motas Ade 10 “4{v/v) Triton -
X-100 mor 023s 500 ml de Aeido. '

A.~ ¥azela da molihdsto, Pexele 3.3, ml de Acido sulfdrico -
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.7:5 ¥, 2.0 ml de solucién 4.8 * (w/¥) de molibdato de amonio y 1 -
my de 0,774 < (w/v) de solucifn dé tartrato de antimoﬁio y.motgsio
(1 mg de santimonio/ ml ) ¥ Ailuya 2 231 ml. Biluva 13 ml debsolucién

" de Acido o2scérbico 8l 0.R8 4 (w/v) recien oremerado a 11 ml y mezele
con 12 solucién prevismente, ) ’

5.~ Solucidn redvetora, Nisuelvas O;Sg 7 de metnbisul fite Ae ;
sodio em 20 m1 de amis deionizada v adicione 4 ml de 1.4 % aclueidn
de thiosulfeto 4e modic, mezele y sdicione 0.5 ml de Aisolucién de —
Scidoe culfdrico 7.5 V. ‘ '

6.- Selucién estfndrr de arsénico ~ue contenma 2 mg de A2 /oL
nssando srsenato monosdice R. A:, después se estandariéa’eolorime;

tricamente econtra 8xido de As (TITT).

) ®rocedimiento.

Mencle 2 £ de materisl de nlantss § 0.02 ml de bicarbonsto ;'
de sodio-6xido de mlata comn wn mezclador de rewmolino v carbonizar -
2 ABOTC mnor 6 hrs on un *uko Ae enaayo. fdicione 0.8 ml Ae £eido
clgrhidrico 9oncentrnﬂo, czliente a2 T70°C wnor 1S5 min;, adicigne‘ -
agua deionizads, caliente » 70°C mor 20 win v diluve a 10 nl.

Tore vna 21lfcuot2 de 1n solucién #£cida Ae 1a ceniza de Im ;
nlanta rrrita de 5,% ml, adicione 20 ml de Acido clorhidrico 1O W
v 0.2 ml de Aizolucién de molibdnto de sodio, nitrsto de solio y -~
mezcle con un agitador, Adicione wne eotm de 0,03 Ml Jde soluciébn-
scucss de dodecilsulfato de sodio 0,25 4 w/v ¥ 0.5 w1 de solucién
acuose de tioacetamids al 2 4 (w/v)., Fezele cad~ tubo Aesvués de »
adicién final con un merclador v deje renos~r 1C min,, c=2liente 1la ;ﬂ

solucién o 60 - 65%C mor 15 min,, e2nfrié en une corriente de aire
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wor 0.5 hr v ~cione Ln centrffusr a 2500 & nar 15 win.; Aave el -
no.ndicionmndo % ml Az £cide elorhfdriee, 1 ¥.

Nienelve a1l Pracinit-do sdiciomando 0,05 ml. de feido nif.fico
concﬂ.z\.’hrraaé, Agde ranosar +nAn 12 noche ¥y esliente =2 120¢¢ vor -
30 win. 2 180 ~ 160'C mor 1.5 hrs., Ae modo cua el 4¢éido uftrico re
flusn #n 1ms mnredes, Nedje enfrisr 1la puestys v Accnuéba adicione -
C.005 w1 de %fnido nitrico vnrra ovidar cuslomier molirdeno radunido.
Adigione 1 rl de rezcla de reactive An molibAsto, esnere de 1 o 4

hrs v determine 1z ahsorbancia n 850 nr contra un raesctivo hlenco,

Wétodo IV,

Vetarminecidn esnectrofotématrica de £8sforo mor Formacién —

del £cido 1L2-molitfofosflrico an unenta23doc reducido.

™ 1062 Yurwhy v ‘?ile;r( g&lroﬁuieron #1 uso A2 sntimonie IIT -
an 12 detem‘inacién de fésfatos con el obiszto d2 2umentsy 1o redu_é_
cibn del £cido 17-malitdofosférico, meiorandio las téeniess hesta -
entruces conocidss, L2 Funecién del =ntimenio TTT an La reduccién -
Ael &cifo L2-wolirdofésférico es de grzm interés(ss) v recientemen-
te e utiliza tarridn mi, pi, mn{83(29)

“n. este métcdo se estehlecen las condiciones. de formreién del
féasférico confcido nscbrrico con vy sin 12 oresencie de

o
entimronio ‘_"TT.( 6)

Tn eanectofotbretro,




—=A.

- Reaectivose :
1.~ FJolvcibdn Ae welivdeno (VY), vrensreds p nartir de (WA)G
o, Ohpa d B, 0 2, 8,
%.- %0olueién Ar Fhafatn myemorsdr = mertir de ¥ ¥, T 0, R.A.
.~ Flucibn fe antimonio ITT nremeredn » nartir de. [
F(Sr 0) €, M, Oge 1/2 W0 R i
Tadaa les nolucione= <+ mrevzr-n com F_?h ridactiledn v se =3
mreensn on froscoa 4de vié!'io_.
‘ Mnlo 81 eouimno debe mer levyaic con £eifo elorhidrico 6V v en

Juerue con ¥,0 Ttidestiledns v Aeje gecer,

Procedimiento,
Se susieren doc wrocedimientos:
T.- Para eccoser 1s concentrocién Ae o,

¥Y,~- Pava selecionasr el volumen Re -~ zrueé*-:-u.;

Procedimiento ¥,

'
RS

Tezcln ae r?octivoc o Nisolver 2,17 # de rolibdato 42 sromnio -
en 15¢ m}  de smue bidestilad-, adicionsr lentsrente 20,1t de Aed
Ao =mlffrico concentrede v azitendo. "nfrisr & loterneratura _n-rr-bieg
te, 2dicioner C,66R g de torkreteo &2 sntimonio - rotadio v 4lluir -
2 25C rl: este wescle ec estable wnor verias simenas 2 ternerstures -
srrionte,

. Preveresr uns solveidn 2iluid~ al 2 4,.5:.. #cido sscbrbico,

Se toma un volumen enronisio de Yo rpectrs fn un metras volumé
tricp 72 S0 rl, =d3cionar uns rota Ae fenolftsleinn o 1a 2olueibne~
31 se Forme un codlor roin, ﬂﬁicion;’v £oidg sud Africo 0.5 }‘.hasta -
one dos~parese” #1'¢o’ o:f rrio, ruede mAicionirrse de 1 A 10 pl de 1»

rease)e de recetivos 4 ? M) Ae Ae fcido =<cbrbicc ¥ 5 Ml de 1a mercle



A2 pasprivoa, Ailuys 2 wvoluman, Yadivr T1a sheartancis a 820 wm Adea o
mide A2 10 min rparo no dacrndas de W min,, contre vn resctivo Plone

co.

Progedimiatnan TIT,
¥Yerzcle A2 woactives, Prevare 1s meazcls de reactivoe como ae -
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(/3 +« 7L emnactro 4e absoreiédn ded arzvl hetarono-

eokol n-netflice
141 de fAsforo en alcoohol imotutflico es Ajiferante dal obtenido en

medlo ecuaso(-szz T2 loncitu® Ae onda Ae ahsorhancls mlxima se 9?‘..6.’3

zo » 62% v T7°%.ym,
T# interfersncins del arsénico v favmanio nueden ser eliming -
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. . ) ) © Ry
doa vor volatilizacisn nrelirinar ecmo hz-omros( ").

Anoeaton:
T esnactrofotémetro,

‘Reactivoss

1.~ Solucidn esténdsr de ¢6°£¢+o (C.025 re Ae ’éoforo/ ml)
Pisuelve 0.1008 Ae f£ofato ecno«nofdsicc m, A, en ama !esti.laf.!o -

y aforsr 2 un 1itvo.

2.~ Solucifn d¢ wolihd=to de s0dic =l 10 % ., Mizvelws 25 ¢ de

molibesto Ae 20410 NaFo0, 7,0 en ~mue Aestiledns ¥ Aforer = 250

.1, : k )
1.~ Solucidn de cloruro astanoss 0.7 < . Micuervs 9" ne

de eloruro astanocse %m,.zw?o' en 17C w3 de ido olo‘!iﬂr*co concaa

trado, AMlvir » vn 1itro econ agu= 6es*-i1 rde, av‘ia‘*mn- v-:v«la-g frg_

zoe Ae smtafio metAlico, 7 o

A,. %cohol iscbutkflico wera 1o ,ex“-rescciéﬂ:!ciﬂq.ag?ﬂ.&iﬁi(‘:o‘.
a1 77 % geatilando dohlewente ») wnecfo. SR

Procedimiento General. : :

Adiciore 5 m) de 4Acido were‘ldrico e 1n qo‘!vﬂ*"n. s'ﬁluvs emrg _.
xime_-dmente m 4S5 w1 en arup dectilads v sdicione 5 w. e reactivo-
de molibdato, messle v ecmere varine wminutoes, "‘r.e-usfi'e_‘rrg;';,im‘ “ﬂ"'l-
a0 de senmsracién de 125 ml com taném de vidrio esmerilmdo. Fxtrwige
con 20 ml de mlicohol iservtflico meitando nor 60 =og, eseurrm v Je-

aeche 1s cana senosa {1z mas baial.

Addcione 25 m del reactivo Acido clorcectsnoso v neite yor

15 ser, deseche la coanr AaCuUOSA y.acsurre, Pase 1~ Fase aleohdlice
a un mAtraz volumétrico de 50 mls lave el emtude con 10 ) de 2lco-
hol isotutflicer ndicione el lavado ») métraz 22 SO wml, afore con £

cohol isotutdiico, ocusd=ndo 12 solucifn de color azul .elaro, deg--




Y

m!dn w-'e‘!.o ﬂorchf-ren*e w‘ da. 1- pbsor‘bencia - 7"5 m usAndo un ) LT

' rﬂﬂa"iﬂm Mnnco cemo rﬂ’"-e-xcin. ﬂa?enﬂina 10 cmtidaa m- rdaforo -

con 19 mﬂﬂ de _une curva ﬂe c-nlibrqcidn. -

l’éfcﬁo T‘H‘I.

Dc*e:'.r'_mmi Gn de 'Gs'oro en’ emmmestos orﬁﬂnicos. '

Dosao wu 1.n*ro:'uecidn. 31 -u'an*o fe-roso r-r-ment- se usa -

cewo -oauc*o- en -J u‘*o&o -zu“ ﬁe mo?. ur!eqo. '?oelrteinmm‘o utni- L
z& -

. -mn soluﬂzh LB -‘!.Mn sc4 ddz i X! m'eventr 1= :mte-fer-n-'ta del

: -1“1~10. ' N ' _ PR ,

’ m\ mnverl- Ae equsﬂn An #8aforo oi'dn:l.éo‘ "soh" Sescormes~
: ten eumﬂtnfimmn w-r- are-'ucir ‘cMo oﬂof‘ouﬁﬂco. ‘cu-ndo LR
' ed.‘om--n ecn 45190 uulm'ei eo, ‘eiﬂc n!?rieo o nerhidrol (aen- ox!gg

m-‘-) neve em" e*-r 1e oxiﬂ.-ci.dn. exceso de oqﬂante 8. elipinm

: nor omc-eidn de 1a solueacn h«ts 1e: mariei.én ae ¢-ses as +r16:g.
S0 ds amfrn. " datn watoAo s ufilin _sulfato ferroso-mo'lio como:
reﬂue*or n-vo Parmor: &), ozul se mols.%deno(l‘)
: “amepatom, '
™ "sﬂ-e*ro'o+6we+ro.'
Q-Aetivos- '
"‘Mos lom re=chivos deren sew W, AL. -
1&- ﬂaluciﬁu dadAn Aa Molitdets, Nianelva 100 = Ade mﬁ;iﬁaato
‘A smonio an un 1itro de mmus v aRicione sgitendo » 1-‘ #olucibn fr!’

ae 280 ml Ae Qct.do anlfirico concentrads en TOO M) Ae agua, Afluva «



a 2 litros. Ia solueifn se conservs indefinidsmente.

?.- Jolucif= de mulfato Perroso-smonioc al 10 % oue contenms 2~
m1 de 4Acido sulffrico 4 N. Para vrevenir 1a hidrolisis. Te solucién
nuede nrensrarse en el dfn en gue sme usm,

3.~ A&ido mlf‘ﬁrico. Adicione 125 ml de £eido sulﬁ!rieo a ﬁOO

ml de pma, enfri‘ v nfore s un litro. : . : LT

Procedimiento:

Pese de 3 » 10 me de unm muestrs en un métra, de 15 w, atiiciﬂ
ne 1 ml de Acido sulfdrico concentrado ¥y unmes noces gotes Ae !e_ido
nitrico concentrsds y csliente smobre 1s flems= de un microtunsen en -
€1 usual aparato de extrsccién de gases merm descomvoner 1m uestre
Syroore ios ganes de trifxido Ae a.r,-ufre, en?rié el motraz, lave 1m
&argsnta c¢on uno o Aos n:ll:llitroé de agus ¥ evavore los gnmes otra

wez. nfrié, lewve el intevior del matraz con 4 o 5 ml de mmum . —
trensfiers el contenido Ael metrsz a uno volumétrico de 100 m1 , o
s#n‘!o norciones de 4 0 5 m1 nArs en'lu-znrlc;. lairion-mlo 90 ml de 1m
solucidn de molitdato v 10 ml de 1A =olucién de 1w .el\lei&n de sule
fato ferrogo—_mnonio, enjursando la enreanta del matraz v mezcle la

solucién entre adiciones. Afore ¥ mezcle nerfectsmente, luege esup;-
re 15 min y mide 1a deneidad 6ptica a 750 rm, commare com un tlan-

. co oue contenge los rTeactivos v nrevarelo en 1= misma forms oue lsg -~

maestra,

¥étodo XVIYY.

Determinecién de “fofatos inoreénicos en nreseqcis' dé esteres
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de Toafatowm hwnsuol'l.

7l método es muy sensitle v funcionn mientras lors esteres no
han #1460 hidrolizedos (1» hidrélisis ae weaen*a‘r\’ebido a 1s acidds
oue tisns 1a sclucién As molibdato de swonio). o1 molibacfosfato ae
extrde con vn~ mezcla de isotutmmol~ Benceno v la reduccién se hace
con eloruro eﬂgnoéo(-‘?!

Anspatons .
- Tin esnectroforémetro,
Renctivoss k

1.= Disuelvr 5 g Ae molibAato de smonic R,4. en 10C ml Ade dgi
0 sultdrico 2,5 W ‘

2,- Disusives § g de molihdmto Me amonio M, A. eu 100 m) de =
aoun, ) ' »

1.~ Se A1suslven 2 g de sulfato de hidracina en un 1 Ae feido
w11fdpian § ¥, a8 enfris » 100c ¥ se madiciona 1 z de cloruroc eétg
noso, fa*:; solﬁc!.dn se 741ty Adesmuéec Ae 12 hrs v wuede conservarse
2 samenas.

Ay Tsomtﬂﬂol w, &,

Proasiimisnto.

i ume neatws Ae 28 o 15 w) se le sdiciomnen S5 ml-de remctie

vo (1) enondo 1n muestrs contiene mencs de 12.5 meq.. de Scido aul_
fdrico: adicione 5 ml Aa resctive (?) cuando contiene 12.5 = 24 meq.
de #aido svifdrico. Micione 15 m1 de isobutenol y coloous en wn -
antulp Aa manarscifn, Oierre al erbuio wolteando el toodn A0 y as
gite, Regresa el tanén » 1a moaicifn orisinel ¥ retirs la caws infe

rior, asite 19 cons sunerior con 15 ml de 4cidc aulfdrico 0.6 W ¢
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desnués enfumeun con etmmol 2) ©6 4 | folcove on un lma*'-rar, volnmétry
co Ae og ml, mientrns =c§*? el metraz sdicione o¢.” 370 vl de solw
cifn eztemnoss, 4iluva 21 contenido = volw-:en aon etanel v mide 1. -~
abgorveoneie donendiendo Ae 12 emnhided Je Ffefotog, &k = 25

= , 50, -
o 100 w1,

¥étodo IV,

MNeterminsecién de eredniceo an seus Ac mer v nlontog marinag,

Anterior @ 4dote método, ?mgles(m!)nronusﬁ otro wé+r_~,a4o el cusl-
resul+a i‘uadecuaﬁo Hhoras ratinas s mesrr Ae cevw o omar qe“s:;*le;' ‘

P Acta método 1a determinscifn Ae Fmise ronmpgevtrasionen Ae -
areédnieo en amis marinae v nlontas warinsg, 2l cusl *erhidn ag S
ertlé n ailfestos v sedimentos, con f)L DS de +ioneliAe m=ws 1 erds
toligacidn Ae microarsmos de sar=énieo v =u snlicacifn ~ome wn poente

concentrante en un mé+ordo fotmétrico('rs} . -

Aparatos:
'n esuectrofotémetro.
Reactivoss

1.~ Solucién de Aeifo 2566rhido a1l § € w/y, Pranswels msndo —

ge reouiersa,

.

2,- Shlucifn Ae riomnlids 2 "’(w/v) gn metens . nyonarels cwm

Ao se reguiera. R .

-y~ 48430 sulfdrieco 5 W,

4,~ Tolucibn de Aeido ss_eérbico' A(-O.Z!.!')‘.‘l.76 < (w/vw) en sguz



Aegtilada, Tata solucién debe sar almacanada a N €0 v Aahe Aegechan-

aa cua=dg as oxida,
.- S0lucién A2 taprtrate As antimonio v votnasio ( 1 re da Sb/m )

C.074 Uw/w) an asus Ra=+ifada,
6,= Farnpcla 3o rnm-fi"on’sﬂ VYeamgloy S0 m1 As Leddo eul)Pfivico

5 N, 15 r1 Ae aplncibn de molibdoto ds amonio de 4.8 4 (w/w), 5 m1 -
da anlneifn Ae tawbyats Ae antimonio v notagio v W0 ml Ae N,1 W Ao u
—’tciéd 2zefrrico, Mlinir = 195 m sy 2gte renctivo Aabte ger uasio en d
intervelo 22 un~ hora v= cue e= inegtadble,

T~ S01lucién eaténdar Aa arsénico orue contendgs ‘.LP 7 Ae As / ., -

@e"ﬂ nrenararea cuendo go mecuisrs ve aue o= inastable,

- Procalimiento,

2} Pars larawrinar aradnico en rrua merina o cuslouier amuas vp

Boner 1 1itra Ae agus marins filtrads en un MAtrez Trlenmever

de 2 Yid+raoag, =dimione 4 w1 As 4eido aschrhico 21 8§ € teanelo con un -
fondn da wlApig v hiapralo 2n una parrills elétriconara rsduyacir el -
gradniap o1 serads Uk, Asanues rativdeo Ae 12 warrille v desie enfriar
ror 10 win, AAipionsr 2 ml Ae 4eido nzcérhico a1l 5 %, Aedler enfriar
a.tmﬂﬂraturc amhienta, Adicione,mientras mesrcla con agitsdnr mécaA-
nico, 10 m. Ae 4cide sulfdrico 5 N v Adesvués 7 ml Ae solucibn de =
+ion=s1liAa, Mezele mor 5 min-nors former 2l nrecivitado, Aetdie reno -
grr —or 10 rin v aslientae a etullicifn on 12 merrilla v hiervs sua-
wvamantanor 10 rin meve eliminar tod= 1la scetons, ™friéd v wezcle na
ra Pormear o1 nrecinit~o, Nede ranogsr *tod- 12 noche a termeratura-
ambiente v filtre con gi1reeibn su=v»s vaondo m2nel Filtro whatmen ¥ 54

de 4.25 cm. Aa Aifraetro, Lave 21 nrecinitsdo v filtre con 2ome desti-

led= -
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lada,
Ponas 81 n.n., 27 un watres Trlenmmawer As 95 w1l v » A1 ¢S one 7;5'

ml dd %£ecido nftrico conecontrado, Tierre el matrss csn un tavén esmo-
ril=doc v caliente susavemante 2n rme nnrr111n>enlientg hoota oue 1g ~
solunibn ocuede smorillo nalido { 24 - %6 hr). Cuite el tanén eere
rilado, enfuzoue con un moco de ncué v evanore el ﬁcﬁdo nitrico, cﬁ’:
do mermeanesca un 1fovido wiseoso amarillo, econtimie emlentendco sus«
vemente mientras necss uns corriente de difrxido de earbdbono vave eli.
minar el 4cifo nftrico razidusl, el cual Ae otrn modo interfiere en
1a Aeterminscibn. Pnfrif o) poaidfe, °1 curl debe nuedsr como un So-
14d0 zmarilloc wAlidos ‘adicione 1 m1l Ae Seido splfdrice 1 W r emddien
te sﬁavemente hasta one el aflido =e Aicuelvs, TransFiewa nvun ma’—;

traz volurmétrice de 100 ml, rdicione 7 ml Ae rmezels de reaetivos -

v 3iluve 2 10 ml., DNesnude de nn renos e IC min wils 12 ahcorbonein
de 12 solucifn a R60C mr. ¥l color amerillo ~e 12 solucién ruede naor

cialmente enmoacarar 1lep vigihilided d4el color 22u) Rel commledo spoul

de sarsenemolirdsno, nero me interficre com 1= medicién esneci-'ro“o_*_n

rética, Determine el tlsnco en uns rue=trs de vn ) Je agus rerina -~

de 12 cusl el oreénico se h2 eliminsdo, nor ccovrecivitscién con hi-
Aréxido Férrino( 20 me Ae Pe t / m1),

h) Papa Aeterwminar =ruénicoe en silfecatos v sedimentos,

Deae 0.25 & de silfcato del mineral, en wm crisol de rlats, -
adicione 1.5 & Ae hidréxido de sodio v fund= en uns mufle 8 750%¢ -
vor 1C¢ min, Pesrude enfrié 1> masz f\xr;dida con SC ml de ague v defe
renossr 1a 2olvecidn toda 1» noche moy dedsr amsentor el pateriel :mgw
1uble, Piltre a travée Ae un panel Filtro Thetran £ 51 yasvia SuC—
Transfiera =

cién v lsve e) waterisl inseluble con agur deskilads,

2l Filtrsdn en vn motras Triermwewer de 1 litrn, Ailuve a2 S00 Ml v a-
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dinions1l% »l Ae &cido sulfdrico S N ¥ T 1 Aa etamel, Calien*e nor
wmos § min enn na nlanche erliente nowra —=Auciy cuslonjier =manaenato
“ormedo en 1r fusidn, Oontinué el anflisti=a cermo 8¢ derarite nors o
mua marina, reducisndo el srafnico a 3 + wmom Scido ssebhico, cocrig
t2liran?o con tionelids v determiando ‘c'-*:vétricnmen*.e;

e) Pars Aetarwiner aradnice @n nlamies warines, Pese' uwn g de
waterial Ae wlantag an un retre- Erlermma—rer Ao '54'50 ml, 2*icione 15
ml Ae £nidp nfErico redacstilndo v eierres =7 matrsose con un Sanén es
wonilads, Maliente suavementa com une marrills hagks oue 1a muestra
cate nomnlatamante e,'.."_f!'!ﬁn.. 2f ea necegr=io adiecione 10 wr Ae LY 2
de niftrico. Cusando 1a ecclucién nermaneze= limpia,onite o1 +tanén v -
syamnowre cuavamante lo 30lucifn hesta gecwm=~ad, culd-ndo fAe aue no =
see un sotrecaliontemiento. . vyes cve el resisuo +iende a gor Mrenos 20
Tuble, Dieneluw €1 wegiido p-n asun deatil=4s cu=s comtirne 10 ml Ae
f03d0 sulfhriec & N, aalentands ai ea nesesnripg, Ailuys a SN0 w1 —

gon 50O ™1 coerietelise ol araénino v de-=yminclo rcoro ae dAeseribe

nayra osous marina,

Mé+todo. YT .

De"*errsiﬁ?cién asnectrofotémétrics e twmmas de F6aforc mor

aytysceidn con aceteto Ae isotutilo,

La Astarminsccién de F8aforo a nivel de +rozn en muchos metsles
v apne naleg i.v!*rélvx.crs e extroceidn nrelimin=ar Ael 4cifo molibdo =
fosPBrico con acetato Ae isotrutilo - desruéds 12 reduccibn 21 azvl &

nolﬂ»ieno(ﬂ), no reguiere 1a canz2yracidn nreliminar del arsénico v —

silicio(’m”, w2 eue g2 controla o)l wH ( 1 wE ou= se reguisre nare



formar el feids melibdofosFbrico 2= muv baio °n corpar-cién gl cue

(60) o el %cido mo-

ge reguiere mors forrmsy el Anideo molildosilfeico

lirdorradnico.,
Aperr~fos:
Un esneectrofotbmeotro,
Roactﬁécs:

§e us=? aguz demineralizads v« ﬂﬂ=+11=ﬂﬂ an wrecencis Ao wmarmon

ganoto,

1.- T0lucién esténder Ae Fésforo, Prensre uns =plneifn que con
tonae 6;1 me Ae P /ml, Dievelvs 0.4208 g As Fhefatn monoaof!sieo en.
1000 m1 de ssus. Prensre uns solucibn d° 2 @ g de T / =1, diluven-
Ao 5 ml de l2 sclucién enterior » 25C ml,

2.- Fplucibn Ae wolihdstn de smoninc 27 5§ % n wartin ﬂe>9c1ih—
Adnto Ae =smonio. v =almacenads en frescos Ae mnolietanhs,
3.= F0lucibn Scida Ae molibdsto “e ~ro-io (nV=0,5), adicione

11.6 m1 de fcido sulfdrico 8 N o 100 ml de solucifén e rmrlibdote de

amonice, .
A.- Soluciédn de eloruro Ae e=tsFa (TT), . Nizuelve 10 g de ﬁnﬂ1?

.Héo en 25 ml de Jciﬁo clorhrfdrico.

5,- Solucién redvetora, Disuelva 1.3 £ Ae #cifc reefrtiss o=

20 m1 de soun, adicione 1.3 de ln solucibén de cloruro de e=tn®s (TT

v 15 ml de 4cido sulfilirice © ¥ v diluva 2 10C ml1,
6.= Acetato Ae iscbutilo. ’

Todos los ro=ctivos son R.A.

Procedimiento. .
Ponga una slfcuocta Ae la =olucibn de 12 muestrs { 0 ;10)A & -

de P) en un vaco de v.v. Ae volieteno, diluve con agus s 25 ml ajug

tando el o a 0.35 us=ndo el £cido sulfdrico @ ¥ o emoni=co. Adicie
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na 10 =1 Ae @solucién e molihdato Ae arorio al § 4 v deije pemgsror -
nor 10 min, Ad4ecione 25 w1 da fcido sulfirico @ N vy transfiewralo a
un ewhuds Aa meparanidn Ae 100 Pl v =juste o1 volumen » 50 m1 con-
amua, 8dicione ] m1 Ae acatsto de ischutilo, s~gite mor un min v dg
fe rovosar § min, Tlimine le cans mouoss en un vaso d2 mn.n. T +reng
.fiera la fase orginies » un embudo Ade san=racibén de 50 ml . Renita. -
Ya extreceidn con 84lo § »l Ae ncetato de isoturiln, sritando mor -
20 ger, asita 1n faza orsfnice mora Aagslodiar cuslouisr gots Ae Aaa

a fazxa nouose, teniendo cuidado de nue tomhidn se eli

=]

aua, 2limine
mine~Rel orificio de e Ldlave, 2Adicione ? ml A2 1= solucibn reducto
rs o 1ln fase crginica, saite nor AF geg v doje renosar nor § min,

Pases 21 aontenido del smMudo 2 nn matraz volurétrico seco de
25 ml, lave el emtudo con metanol, adicione el lawado »l1 matrss, mgz
‘ele v 44luva » voluren scn wetsnol, Mids la shsorhencis Adeanufs de -
10 rin a 725 wm. : .

Pare ma+tnslaea aoro mnor efemnlo el =2lmminio:

Paca N, 25 ¢ As muegtrs an un vaso Ae teflén, adicione 20 ml Ae
hidr8yido d4a endipo al 10 7, tone el vaso v disuelva 1a muestrs calen
tando susvementas adicinne 10 rl Ae 4eidn nftricn v hiervs hasta oue
ae Aignleva, 4dicione 1 rl de nermenasmato 3¢ notagio saturedo v ca-
1iente a arulliciédn mor 5 min., Nisuvelve el p.p. sdicicnando solucién
de celohidratn Aa hidrowvilemina, Afilnys o 26 ml v 2juste el v = 13,5 ,
“adinisne 10 M1 Aa s0lucidn de molibAato de emonio v continde con el-

procediriento d=do snterinrmente.
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. método m.

Oxtrsceién v determinweién esnectrofotemétrica de fosfato

come comrvlefo azul de metileno - mbndofdsfato;

Le rayoris de los métodos ners 1~ determinaciénn de trazas de -
PE2foro estan bmmedos, on 1a absorcifn esnactrofotoméitries Ae 1a -
solucién emarilla ael é;:ido molibdofosflrico o del comnledo ezul =
oroducto de ls reduccién del fSecido rolibdofosférico en medio acuome
u ormfnico. )

Otro métodos estdn brarfor en la formacién de un commledo enm—
tre B~ Rodamina y el Aeddo mnlibdofosf&ricocdq)(n); ’

"n este método se forr= un commleio constituido wor el i6n-am
eincién entre el molivrdofésfato v €l szul) de metileno, desnués de -
efectus; au exlrrat_;cidn con el metil—isobutil cetona (F7PY) v final -

. mente se mide su nbsorbancie(s7,;

Araratos:

Un esnectrofotémetro,

Reactivoss ) ' o .

Todos los reactivos son de grado renctivo, E1 agua es destilg
da y deionizada;

1.- %lucién esténder de fosfato (31/. 7 de P / m1). Disuelvs
0.1151 2 de f6sfato monovotésico en ama v diluva e I litro. A nar
‘-ir de éstn ohtenpn otra gue contenge 1. 55/‘9 de P / ml.

2.~ Solucién de molitdato (0.1 W ), Disuwelvn 17.7 & ae nolib-
dato de smonio en amu= vy ~fore a un litro. )

.- Solucién de azml de mewilems ( 2 x 1077), Aisuelva 0.78% x
de azul Ae metileno en zgua v diluva a un 1litro. )

Se wvrenaran =solucionee de Aiversos iones nor disolucibn de o



TV

Advarsos iones nor Aisolucién de sus sales en agua o6 en Acido clor

hidrico d4lufls,

vorcedimiento:

‘Pones nms solucién ds 1s muestrs ave contenga rencs de 8 o
de f4sforo en tmermbtndo &6 senorscién v adicione 8 pl Ae feido nftri
co 5¥ v 1f =1 Aes solucién de molibdate C.1 ¥. Tuego adicione 2 ml
de azul Ae ratiieno 2 x 1071 W v Ailura con 2sua a 50 ml, me=zcle -
tisn, La axtrsccién se efectda com 10 ml dé metil isobtutil cetons .
Permite nsue Jas feees se sencren, slimine lafase acuosa: adicione -
25 w1l de deids ~ftrico 2 W v agite mor 5 min, Sevare las fases y -

ride 1a absordsncis a 655 nm,

Vé&todo TYYIT,
Vé408s 4ndiracto Dars 1a dsterrinecién de ailicio y' résforo,

1= Agter=inmcidn Aa f42foro v milicio en minersles, con alte

("0),

contanidoc Aa fierro Sa he hemodo en 1= formacién v extraccién

(8379101 £nifAo hotarnnolimolindnsto, deanuéda ge alimine 1o foaae eng

an v finslrants ae wmide Jo ahaarbaneias o S70 m.,.(".%)\.

Anareatoa:

Tenactroforbretro,

Renctivos:

1,= TFolucién satondar de gilicmto de sodio 10"-\4'.

2.= Solveidn esténdsr de flsf-+o monoséaice 102 v, .- -
2,- Solucién de violets ¥ ecromito 0.1 <

4,- 9olucién de Folibdete de mronio al 0.1 ¥.Disuelva 0.9 &
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de molibdato en 250 rl de sgu=,

S.- Soluctién Ae ficfdo sulfdrico S W

6.~ 0lucién de hidrévifo de sodiec I W¥.

Procediriento:r

Colooue une mvestra Ae 1. &+~ en 1In matrsy, sdicione 2 ml de

asur vepis, se evannys hoets sorpedzAd: Addieisme I m1 Ae Lei4d0 sul-

farico v S0 ml Ae agua destil~da, Celiente === eliminay looéxidos
de N, deanufs *iltre mava elirinar residuce =~ Siecueltos, WV filtra
A0 es el cue =e gnpliza;

Se tomn uns alfcuots Ae 12 =solveidn e= wm ertudo Ae menrra -
ci6n de 50°'mML v 2 ml de 1a =clucidén Ade molité~+o Ae amomin, 1 ml -
de fcido _sulfdrico S ¥, tdicione scus hmer= Yce 26 m), Pesnudc Ae.

10 min sovresue L m) de fcide suiMrico v £ =1 Sa

de peetato dAe etilpo v amite wnor 1 ﬁ\in, Aefe aewcray lns ganns v retdi
re 1la face acvosn, La €3e ormdnice se:1leve Ace veces oon écido sule
fidrico O0.R ¥ mnors elirinar el exceso de rolibdate » sgreasus 25 ml
de hidrfxido de sodio 1 W , Tronsfiera em un w-a‘-rjrn-z wvrlumétrico Ae
25 w1l un= alfcuots ¥ ajfuste el ¥ o '7 con fcide nfrrico diluido: -
deanués sdicione 1.3 ml de £cido nfirico A.5¥ ¥ 2.8 mi Ae msolu -
cién de rintvra 0.1 € (violets ¥ de erarito) ¥ afore cen =gva, Le

avsorbancina se mide 2 570 vm contra smn cowe refevencia,

¥&todo TLTIIT.

Neterminscién eenectrofotomérrica de féafoto inorednico..
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La mavorfs de los método= TTATEC Ao sars 1o determinacién

-qnncfro'otm-lt*tcn Ade “Lfafnto twordnico 23ton heandne en la forma

eién Ae) 12 molibdofbsfato en wn medio %4eido v su reduccién subae

cuente a1 azul Aes ﬁoli%ﬂeﬂo; Tare mAtodo vracomsiders v ontimisze un
métoro hawade 2n &l vap et criatal -rioletn('z”

(=Y
ca ds vanchi-ro - -

en wne solucién dni-
y encontreoniose oune 29 sunsrior =~ rﬁtoﬂo rednce
44vo Aa aolucildn dnt\.ca(s )

Anayrstome

n e.a:-.-ac‘:ro“o*d:re*:.-o.

LLLI SR LT H

Modoss Log soluciones @~ nrewmsran  con sgun deioﬁizada £ MBaae

nos ~ue an Adgs o+¢a coen,

1.« Tclnaién ﬂs #8arats (50 mz A2 P / wl).Navelws O, 9198 oz -
Ae 283540 =cnomotAnico an smu~ y Ailvya 2 wn lifro. Prenare 1nqolg
edifn -e*!—r‘ar Aderiavente vor Adlueién aﬂncvm!p. .

2.= “olucifn 4s eriatsl Ae visleta § x 107 !’, Neualya 0 .51
£ A2 eristasl) 4o violets en smur, adicicne 140 wl Ae solucidn 2cuoe
sa A8 atechol nolivindlo a1l 1 % (w/v) » Adluva a 250 w1,

3.~ J0lucifn de molibAsto da sodio ( €.1 ¥) disuelvs 2,42 g .
A2 malitAsts As apdio ewn R0 ml Aa 4eifo sulfdrico nl 224 £ (w/v) v
diluye o 100 1l ~on A=ta 4doilo,

A, - Soluecidn dnica Ae peactivo, Vermcle S50 ml de solucién de -
erisgtal Aa vinlaks §5 ¥ 10"4 T con 200 M) As aolucibn de molibdato
v defalo rennger wor una hora antas Aa \mr’rlo'..

Procedimiento:

Ponse 100 w1 da a1fcuote de 1o aolvcién Ae 1o muestyrs en um -

wago Ae mregimitada~, ndicione 2 »1 4a 1o solucién Wnicn de reacti~
o, ==+, Asownfy g-liente o 257 wov 20 min en un be¥o Ae fPpuc~
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¥ luepo enfrif. ¥Wids 1am absorbencis s S60 wm,’

¥Yé&todo YIIV,

Determin~cién de f&aforo nor extraccifn v tinture catibnics.

De le= tinturas cetifnices v disolventes enslizadom, el vio
letn Ae etilo ¥ une2 werels de disolvente; ciclo hexeno - A metil-
ventenona=2 { 1 : 3 v/v), son los més n»tisfsc*oriosls.’» T.a absor
bancis =e mide ern 1a fase orginics n 6(‘9 o, la erffica Ae co'_!.i‘bra—-
cién es lineal en.el reanee 42 0 - 0O, 6/9 2 As fésforo.

7Y método se aplice 2 1la detormin~cién de f8=foro como orto-

fosfato y f£8af>to condenm=230 en agues n=turales,

Avnaratos:

Un esvectrofotémetro, un asitador mécanico,

Resctivos:

1.- Solucibn Ae violetis. de etilo, recrietelizado dos veces en
aguni los cristeles Se Aisuelven en sgus destileds wmarn wremsrar SO
luciones A2 1 x 10~3 ¥ 1l.2% x 10" w

2,= Solucione= de 103 ¥ de otras tinturns eatibniens { erist1
violeta, v-rosa aniline, verde brillante, verde 1070, arnl nilo, R -

verde Jamie, R rodemina, 6  rodsmina ¥ azul dc medileno).

’ 3,- Soluciones @s molitdsto (C.1 ¥ ¥ 0,175 ¥), utilinendo -
rolibdato de amonioc. Mismelve 17,7 = o 21 ¢ 4o woli‘br‘ﬁ'o de sronio
en agu2 des+tilnds vera dar un 1itro ae solucibn.

A,- Solucibn estindsr de ’Gq'*to,nrpvaraﬂ' ‘2 -pertdr de FEsfain

monopot4sico,
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Todos los rasctivos utilizados son grado reactivo.

Procediriantos

"oma uns ruestra Aue contenes whs de G;Sr ” An SAaforo an un
amtude 44 senarncibdn Aa S50 wl v AfTuvs com 202 A 20 m) af as nece-
geria, 2Ajeione 2,8 =1 4o Laido sulfirico 2 ¥ v 1 w1l Aa solueién -

42 molitvdaty, marcle narfactamante w Aede renossayr 10 min . Adseio-

fe 7 w1 Aa solusifn e Tyma ( § x 1o-} ¥ 971 de Aisodio), 2.5 ml de

s0lucibn Aa vipleta e atiln ( 10'3 F) v § mL Ade un~ merel=s de ci-
clo hevnno - A =3+i) nantanona<?2 (1 : 3 wv/v), asite y defe reno-

any 10 min , Senare lag gonng v mids 1a abhsorhencisa s £62 vm .
T TTYNA La da satshilidad s 1s obkasrbsneis sl ifn-mar forma-
Ao smt=s o1 molibAoPEafato v 21 viole*a As etilo 2n 1 Pass orsfni-

c,

Y4+ ndn haa N

Nateprinacién eanectrofotémétrics nor extraceidn de Posf=a

40 mom molihdnto w varde malacuike,

. :
Sxiatar ynrios: métndos de exdraceién con Aiversos disolven-

teg v *inturas satifnicas A0l mol i%ﬂofésf"fo(61)(';7)“'0)(6")(64).

S estn ma+todn 21 mplirAnPEafatn Pormado antre o) ortoflafato

7 molit®atrs an 30Innidn  Ae fnido sul fdrico s= extrie on une mesela
A’ €5Tummo v A.matil mentamons=? ( 1 2 1 v/v) eon verda malagnui-

ta(G‘;». TTma anla oytraneifn con 17s1 volumen Ae 172a Adoa faapea An -

. ‘ : _ _
wrr atashidsd molar smapanie mara £4afato 2,1 » 10 1mol tem™ L & -
630 nm , 1= atmorhid=s molar obtenida ae cerea 421 10 7 panos oue -



nera o) sigter= "’101‘?"‘? Ae e+ilo w7 =2lmmers obtras vewhadisa,
tvaretow: '

Tn sememirnfotlrmetro,

Qeactivae:

<
e

awi=tal wiel °+,, ’;

ni

=y werde malacuitaa

rurn e ox=l-+te, worde hr'”ls’ﬁﬁ o“"‘rn.an meavs M-

0
]
o

chins, wipleta As ~2t+iv0 r =7u'¥
‘rificanifn, ~o—n =olned neS'en‘ﬂ,
1.= "olucidn ec ﬁ‘m’lnr Ee
+&sino =oap a mresidn padun nida,
A3 nere Aar un litro Ao selueidn

7, ~-TMo0lvente de r::d:rncé;j’é_n

r tolusno,

21

ién 42 reectivas.

monic +etrahidratado en 000 w‘"r‘e 99'115 36 vl de
£0ido sulfirico zoncentrado, ﬁim_:e‘!,;\r-s ﬁ"""“:”ﬂﬁ.Irnw"ﬂ r-—a1'=nrn_1ﬁ+o -
20 = A= £eido +-~rtfrico an 15 r:‘.sécla b 'ﬂwluvs a. 11"1 Aifro aon s -
deatilada, TNade renozsr ) hr; Aesruds razcle, iT4ve: Ta =«>1uei;.6n " -

travds 22 un Tiltro de membrems ~a (A8 ’v‘.

Tores los reactivos mon arsdoe =nalf+ieco..

"oun con*'omrp a

hlho '7'@ ens=wo—

p 5 F v 1:: anlueién de

ki v/v As 12 meszela. *eﬂunno ar d—kp*l1_nnntnnnnp-? . Nesmifs Ae 19 o
senapnniln da 12 fsse mride 1= ateorkancis @2 1s fase arrfnice o -

630 mm- ronirs el re=ciivo hi=nco.
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Watodon de pnAianin An Féafara v nrafnico,

x

: "or:vifci ent e

¥A&t+odo Renotivos Renced fn n Ao cunl e Ghedece Selantope M{.\.icn— .
. : réridn mida 1o ah o An ey An nhaorcidn mina : biiidml -
sorhrein L welar : )
Y.- Eftado madiTieado nara Sol. Ae #cido nftrico Ssi .
T8 Aeterminenidn réAnidn de  Sel, Aa rolibinto de- 262
4‘Imf‘ntn.=1.ﬂ amanio: sol, de orto-— 6 min g

féafate ronorbiico -~
So)., Teténdsr de ©,

TT.- thaevo resctivo nrra -
1n deterrinncibn da wEaforo

v Arsdni co(.lé‘

Sol. ae v9oq $ Sol. Ae L2 8
fAafnto mononotésicos
Sp1. Ae malibhdeto de-
amonic: mrreurio meté-
lico; nuevo reactivo
Yo (V) v Mo (VT),

15 min

TYT,~ Neterminacibn de Arend-
niro en commueston orsAnicon

(a7)

Q01. eoténine Ade Aa TYY

v dc Todo; Aeido clor-

mAtodon micro v semimicro. nfArico: Sol, A= moli- sS4 \
Anto a2 nmomin: Ae suh toe oreA
corhonnto Ae hiamato- 5 min.
Acido sulfdrien v fAcido
nacérhico. —_—
TV,~ Vétodo Ae una solucibn Memeln de venctivon - Si '%i
dnica medificnds nore 1n de de Yurnhy v ".ilw( Af2 2. 10 / ;
. ; (6RY « 5 P = Réarforo Ao
terwinncibén de fénfptol S0, esténdnr Aa P, 1.0 min

mprinn,
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A

watodo Renctivon Renceifn A 1n cual ne Ohedece Noeficinnte Se deter  Anli~
réoida mide 1a Ate 1o ley An oahaorcidén minna cnbi-
aorhnnein, Ar Poer matlny Jid=A4,
_ Max anet i By ;
V.- MNatarwinacién rdnida da azcln de ¥ ncfivc{)gq) . (-] R 354 1.6150 x"'n‘ BEaFaro el oa
fénfnto ~n nersenain Ae ap Aa ¥urnhy v Riley 0 min, 720 o ~4-"‘C“.'H’. 3/ mol em ¥
- A
"?33,‘)".’ nilircin ¥ parmonio. Agente reductor . nlontas,
VY.~ RPormneibn v redveeidn Sol. emtAndnr de P -— - 51 i e e whsforo RN
Ael hetr-ronoﬂmolihﬂn?o sn— ¥ Ri; o', Ae Acido 720 "m
nresennin Aal hiemuto, renfrrien-0t, o po eee——- !
TikAnta Ap arenio, '
VIT .o Dotarmintoién esnantro Panativa owidonte - No m——— Phafatn A
fotémAtrion de ~raanito, mr rednator: A3ico clore’ srammeto  mrrina
arannito v

aanato v foafats on rous mo
rinn"n)

hfArico: Yasel- Ae -

wonetivos An Mupnhy v
41~ (6R)

natur-l en

VITT,- M&t0As An rmrinn mn-
rr 1n Antrrrinncién A mredo
nino en n]ﬂntr-f}r'q)

Ni{anrhannto Ae ~odio
~&xidn Ar MiataSol. ©.03.2 e e an T N
Ae malitrAntn An ap?io : - :
nfEvate e madiay - :

wornla A0 yaactives
ar ‘1_41,-;.{':0),

¥ipnhee

Aradnico

Plantns
neAimantas
LEALES
naturalfaq

TY,~ Natorminnecifn enmeato-
fotomdtyrica An “E~Tarn nor-
formncién  Ae Acldo 12-molih
Aofanchrico en nn eakadn pa-

v'ur»Sr!ng )

_ A6 entimonid

Y, An molkAnto e o
amondnt ~al A8 tortratn
notAoino-.

S . s s
SRAN - ym Pe2M x 30 »8ntoro
~in* Sk (1M :

QRN nm

fon Sh (TTT)

“I/mnY. em.

'
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Vétora Ranntivos Renccibn Aa 1pr cnunl : OnhnAace Mornficionte W rua*.ni And 1.~ﬁ
rAnids se mide 1A - ‘ 1n ley Ae nhanreifn minn, hildidnd
- . ahnorhrnein ! _an perr molor

X.= Preconcontencibn y Aeter Vazoln An rnnnt,ivt‘v Aa At ] , 4. —— »aaforo Aman
minnctén eanmetrofotomftrien Murrhy ¥ wﬂlﬂ_v(ng'sg n 700 rem f, ) an Tio
Ae trazan An FAIC0ro eon Mo- rente prdustor 3 - 10 min i 0,108 - v
]-gy.m,zosq’, fnal. ~atdnAnr Ae Phna | me / 10 m. . merinn

Forn; M N Aimatilform .
midn, -

XY.~ Detearrinneifn An Féafo- Sol, An molihAnto An- 91 Paacorn  Winernlen
Y0 aoro neal Ae wolibhdenn en amenin: waT, As aud fatn . 795 ne PP
minarnlen da hierro v materin. An hiArazinan: nerdxd Ao- 20 min © wieyro.
1n8 rel~rionnaosl 107, An n0d9n=fatao eYorhfary !

co

XTT.~ Neteormin-cifn Ae fhnfo
ro v ailicio mar heternanoli.

‘v Aa AiTicio: m0l, Ao -

S0 estfnid~r An FE=Ffato 93 o Tﬁ&.nin.g,

230 ym

wo'l:hﬂe’n(“" molihA~t+s Ae amaninizol, 0 nre
prorticruadorn: mereln o
nentonnl=Ator,
901, e FEafato monned Yo

- XIYY.~ ®xkrnce’bn e fosfomo
1ird=+0 nor fomoma M neali -
dtor anrn Tn Acktnveinacién -

(16)

eannetrofoteomAtrinn

Aien: anl An maT4RAnta
An @0d10: Anida mocdre | 3u4 Wp
tonta Fien ant i Afen o -

Arvumn An nalinpstana,

XIV.~ DotorminaciAn dn Fhnfg
0 ner erxtrancién aon T-tntn

nol : elovafarmn o1 20 4(1063.

10lihAnEn An matins o1, s

Ar Anifo ‘Marhfiricn: —
noY, Thafate roscnntAnt
rhnsn_

L6 enn
an), antL=dar 3In ) .

ro.
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Renetivon

-RA- i

Prnaeidn o 1n Annl en
rAntAn
anrhonain,

riAn Yn nha

XV,= Neterminacién eancctro
fotométricn Ao arsdnico , -
féaforo y silict o(gq’.

“0), entdndar do npr

afnico, P w Fi: A,

nérelérico v seertnto
de dimorrilo,

S1 30 i ©
123 nm As
5 min WD v 91

Ohndran fanfieionte
1e dow an akeorni fn
Ar Bony molnr

sS4

=15 manem,

XYY, Doterminscifn Ao s~
foro nor a-ul de molibimno
nor éxtraceidn con »lachol
inobutflico,

|01, -antondar As P 3
a0l .40 mo¥ihd~tn de
amonio: sol, de alo-
™miro astanosor

hol inorntLiino,

eco-

81 9057 x 10"

: 1/ro) am
= 1.3 mamer,

YVTY.~ Daterrminacién de f8s
foro en corprectnn arsfnie—

cos

S0l., ratdndar de P -
a0l.,
rroso-nraning
Anidn dn wolibntos

aol., Ar Aecido aulfu

ricno v Anifdo nftrico

Ae oy foto fa-
s0), -

Sa Anter Anlien
minn hiYidnA,

Ar~8nino Minarsles
®8aforo
Silieion
PAaforo Aearo,
Péaforo Comminstoa
arefnico orpAng
o cos

XYTRY, Intavminacifn de £8a
frtos dnoreAnicon en nromen-
oin de c:ﬂ:nwng‘as féaraton —

inactoahlae,

Sol. Anidn Aa molidn
to Ao nemovio ¥y otre
=nl scunnn, Sol., Adc
) fata 4o hidra~inag
Hn, a1 lrico v elo-
™iro e~tnnano; isohn

_formuant os
ormAnicos.

XT¥em Daterminacién An arsd-

nico en amin An rar v nlAn--

tna mnrinnn('m):

+onad
Solt. A~ Pionnlidn

Waraln Ae renctivos
Ae Furnhy v Rilev.

No

30 min,

Aeuny
-nlontan
g ﬁnrinn!i,
ailfenton
¥ sedimentos,
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vétodo Renctivon Rencnifn n Ln eun) ae Okedoce conficianta a0 Antor Amlien—
Ténids  mide 2 ot 1a lov an nhsoredAn mine  Bi1iand,
fnrbanndn, de Reer molrr, .
AX,= Batoyminacttén ermectrg ‘Montata Ao jmorutilo S1 R H 1.62 v 10" waarorn Vetalen
fatomltricn Ap +trreons Ae 1‘651 <0l., 4nidn Arc wolih- 708 vm  Fmo o N Pt
Faro nor sviracetsfn con Ane- dAnto de aranin: rol. 10 min - 0.7 = 20 i
tato An 1«0"!,:1-*1‘»,2.(70 and, Acidn anchArbhico ‘ e

w rlovrurn An retafin

VYY e Pyhpnced b6 v Aetarmio [, molihAate An n- qq

nroidn nanentraintomftrien - ‘monio: Sol, An aenl -

Aa Foafntn emre acerwlndo amn An motitanoy =ol, nn 0wy
Ae wrtitAnow medd thiorhafto -, tAnday Ae P, )

(57) .

CITT .~ FAtado irmAirecto nr- I, agthndnr de nf)i 9.
¥ 1o AnkaveinnrstAn Ao aild. np*o: foafeto mononéa -
rio v fﬁaﬁwo(q-”‘\. i 'iinb:‘ ol “an vo],ﬂ‘"f_j .
i ) 13;3: ced. violetn Wil

oromito. .

TXTTT,~ Paterminnacién. danna
trafotomltrina-Adn roﬂc.,q-,.'_

inorm4ni nn(or’) .

Crrn nor ArEraces
(/Y

ro entidénien

TVT, ~ Nakorminnns
troTotomA+rinn:nonar fw-q-,...,.‘.;g.,

Amane

68Y : . . o i [N, UV S S
As To~fnte npn verran r»-ﬂ naniga “*"'ﬂ\'f‘"“ B min N 21,6 it /ey
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Discusibén
Bl 62080 I es edscuado para el anélisis directo de f8sfo -
ro desyués de 1la hidrélisis fcila en s3uas natursles, el volumen.
de lz muestra es pequelin, es fécil de reproducir, confiable y pre
ciso; 1la sensibilided se incremente midiends la sgbsorbancia a —-
362 om.

En el métodn IXI se utilize un nuevn remotive que eas una 1.
solucidn de o (VI): ¥o (V) ¥y se nbserva que al incrementarss le -
relmoiAn susente la sensibilided de 1la recccidn, siendn 312 la re-
lacidn 4ptima canin 88 muestra en la tabla III. Par ntrn lado al -
inorementar la acidez mumenta la estabilidad del reactivo pero dia
minuye l= rescciin c~n el tdéfnro. sncontrendn onmo 4Sptima Mo (VI)
0.1212, o (V) 0.08 2, Hp304 10 N y HCL M.

En el estudin del espectro de abaorcidn se nbserve que la -
enmposicidn 28l eomplejo ezul es indepenliente ¢e le cantidad de-
f4sforo presente y de la temperaturs, la médxima absorcidn ocurre.
2 1ns 840 nm con 1.5 ml de reactive sesn se observa en la fig. -
1l2.

En le fiz. 22 ¥ 23 se obsarva el efects de la temperstura -
y tiemyn de calentamients lms cuzlea incrementan la formacidn del
colnr y por lo tents le sensibilided de 1le reaceidn, siendn la —-
Aptimae & 95°% y 10 min & bafis marias; es aplicedble la ley de Beer -
srriba de 1om 160 M3 de POg.

Ins innes Blzt. Pp2¢ y gpa+ profucen un precipitadn bajo =
1c8 enndiciones de operscidn; el arsédnico, silicin y germenio -—=
producen une reaccidn gnédlo3a; el tungstenn interfiere en cnal —-
quier propnrcidn. E1 3102~ interfiere cuandn se encuentra en ——
‘grendes cartidades 100 p.p.m. produciendn una reaccidn anélnga.

Los iones Fea"'. HOS s 6202‘ cuandn se presentan en gran e-
des cantidedes 20,20 ¥ 100 p.peme. respectivemente reducen le sen.
#1bilid-d ¢e la reaccidn.

Este métndn ss aplica en mndlisis de rutina como por ejen -
plo en 1a determinacidn de f43fnrn en suelos.

En el métndo IIT se determina srsdnicer en cnmpuestns orgd -
nicna par métndo micra y semimicra.
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la . absorbancia. por mg de arsdnico en 10 ml -
de dilucidn £inal 4e un promedin de 15.3, el intervalo de con -
fianza del 99¥% es da + 0.4 o 26 pertes por mil(tebla V).

Satoa resultedos son del écido-p-ersenflico, otros compues
tn8 nn con+tinen le canticed tedrica de arsdnicn.

] Interferencies. E1 f6afarp interfiere debids a Que se for.
me el azul heteropolil similar al que se forma en el arsénico pen..
tavalente, si embna elementos esatédn presentes pueden separarse y
determinarse después de la absorcidén de la muestra con dcido elor
nfarico. ' .

En el método IV se utiliza una snlucidén €nice de reactivo -
edicinnands tartrats de antimonil potasie a la snlucidn original.
abteniéndoge msf répidamente lz formecidn del azul de molibdens .-
La concentracidn Sptima de trabajn es de 0.4 mg a 150 ml de vnlu-
men final enn el cual sSe slcanza una intensided méxime en 10 min.
¥ ol color es egtable por 24 horsa; concentracinnes méds zgrandes -
.no permiten que el c¢olor se desarrplle rédpidsmente y en concentra
cinnes méas bajas se farma una turbidez de ls snlucidén bddsica de .’
antomonio.

El azul de fosfomolibdeno producido por un cloruro estano-
an o 4¢idn ascdrbico tiene su méxime absnreidn a més bajas longl
tudes de onda, esto suglere que el antimornio puede ser un <¢nmpo=
nente del azul de mnlibieno. :

La interferencia del cobre (II), Fe (III) yel Si1 OV), —-
asf chmo el As (V) producen un c¢olor similar, pero ¢nmo l& ¢on =
centracidn es muy baje en el asua marina no interfiere seriamen-
te.

El reactive de la solucidn dnica consiate en una solucién
acidificada de mnlibdato de aronin que cnntiene écidn ascédrvico
y una peguefia cantided de antimenio; éste reactivo reacciona ré—
pldaemente cnn el idn {hsfetn produciendn el complejo azul el -
cual contiene P y Sb en upa relzcidn etdmica de 1lil, el comple -
jo es muy estable y nbedece la ley de Beer de por lo ménos do8 -~
mg por ml de P, el® de error es menor que 1%.



' =90~

‘ Ern el métndo V se aplice el métndo propueste per Mirphy y -
REiley para determinar !6aforo, pero aplicedo a suelos y plantes,.
en dnnde las cnncentracinnes de otros elementos snn bajas que nn-
cavsan interferencies series, excepts si 90 utilizen plagicidas -
due onntienen arsénico, puliendn eliminar el arsedico por extrec
¢ién L.L o par volatilizacién con écido perclérico y bronurns.

Este a8todo ohedece 1a ley de Boer arribe de los 3 Mi/ml,-
el cnlor pernenece constante por 42 hr. c¢nn una pequelia vari .
c1dn de 2%, 81 cneficiente de absnrcidn molecr tue 8e 1.615 x 1!:)4
& V2nm y de 2.01 x 104 ¢ 890 nm.

En el mét~dn VI de £oamecidn y reduccidn deld heteropolimo__
11bdato en presencisa de bBismutn se observa que la frrmzcidn del-
_!oit!o 12.m~1ib2n2Esfsrics 'y el cnmplejo de bisnmuto es instentd -
nen, siend~ gus espectros simileres, cuandn la cantitad de molid
. dptn s suficientemente pequefia le abssrbencie del cnmplejn pue-
d4¢ mefirse a 350 nm contra moltbdato (VI) enmo blehcn.

Le técnica utilizn@a pera determinar la estequiometr:[a del
complodo heteropnli-biscutn s 1a misma gue 3e usa pare el dciflo
12.m0libdnZosfdrico. La acidez de la -_olucidn sirve comn el me -
Jor faotor pers crntraler el gralo de formecidn del comples, -
siends un JE de 0.5 & 0.6% pers mantener el grado suficiente de_
.euooiaetan &ed oomplc;o.

La concentracidn del hidt& senn 68 importante porque afec -

vtn la cantifed 2e 12.°7PA (dcidn 12-mnlibdofosférice) Producids «

teniendn esf un efectn indirectn en el grado de reduccidn. Es -

" p¥nbable que el idn hid:ﬁgana enstd Airectamente invnlucrado en
el pras de reducecidn subsecuente. ]
aE3P0, + b BN *°© L) (vz)-—-—- WBi{PA + a H'

Le alta dependencie del pnliblatn sug-.l.ere que el cample jo-
farmedo contiene-una especie heteropoll Aimdrice un fitomn de Bi-

¥ uno de P como grupn central conrdineds cnn una estructura de -
18 pnlimolibdato. '

En el métndo VII se puede Ceterminer la cnncentracidn de -
asernitn Aa(II1) nxidéndnln & araenatn As (V), 1s cnneentracién.
de esernatn y foafatn en une miasme muestra trabajendo con tres -
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n:_i.!cuotal ans oxideada, une refucida y otri on tratada.

31 la muestra contiene fosfatn, la onacentracidn de arséni -
oo puede calculerse restendns la abanrbancia de la alfcuota nxids -
da de 1la no tratade; esto puede hacerse snlamente si la absorbvi .-
dgd mnler el complein molibdofoafats es ls misma en las tres slf.
.cuotas 'lo cusl se comprobdd experimentalmente. ’

Bl azul de molidbéenn reducidns farrmedn en egua merina que enn
tiene i;ual concentricidn e fo3fetn ¥ arsenatn tiene un aspecto -
ligersmente diferente del calculadn por la sumz de las edasrbdan
cias individuales. Cuando le sbsnrbancie del fn3famnlibdenn, me -
dida a 865 nm en la alfecuota reducids, se reste de¢ la absarbancia-
de la zexcla se observa que la abaorbencia éel -arssenomnlibdieno dis
minuye de 0.6% com~ se muestra en la figura 4; la absorbdancia del-
araeansnnolibdeno de la curved forme?e eén la presascis del fosfato -
es cerca del 5X méds baja que la 4¢ 1= curva B.

" Bste procedimientn es 'adecuudo pare gave marina & clialqnier..-
agua natural.

2n el método VIIT la tecupeéacieln del arsénien (V) es del — -
'99% por 2 Mz; las gréficas de colibracién son del intervelo.
de 0.02 -8 Mg de arsénico, absorbancia s 0.002 ~ 0.576.

Las coenizes hiimedes del material de la planta con Scifo nf-
trico para nxidar to’a la materia nrgénica, después se sdicions -
‘el #ci1dn perclérico y subsecuentemente sécandn el residuc = 1609
"G, cambia poco el contenido de arsénien encontrado. .

Lz fusidn con hidroxids de;sodio del residun de la oxidecidn
del meteriel seco también 4a un valor similer pars el chntealdo -.
del arsénicn. .

Interferencies, sulfurn,s precipitzdns en solucidn fcila, Sb
(x11), HZ (II), A3y Sn (IV) y Bi (III) 0.5 g de cala unn coprecia
pitan con arsémico y mo'libéenq pern n tienen efecto en la recu -
perecidn de arsénico en un rango de concentracidn de 0.7 2 4.9 ¥
de fcidn perclérico. De esn3 elementns el Bi (IXII), Hz (II) y Ag
un miligremo de cede uno reducen sl color de por lo menns el 4%;-
de Sn aproximedamente 10 }13 interfieren seriamente, mientras Qque-
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81 Sb (III) no; ¥1 Cu (II) interfiere jor ser la miasma &bsorban-
cie a 850 nm. ‘

EL fosfato puede interferir seriamente dado que usualmente .
se presenta en las plantas en el rangn de 0.1l -.1.0%; la abaol -
beancis causata pnr el fosfetn, 8 mg de P adicionedo, fue de 0.005.

Kientras el sulfato dodecil de sndino casi elimina la inter-
_ferencia 48 silicin y fnhsfot~ en el pracedimients de 1la recupe ra—-
_ cién e arsénicn esténier, en la muestra fluctda suavemente.

Le sel:ctividad del métndo se demuestre por el retraso del-
deaarrollo @el cnlor cusnd» el Treectivn reductor se adicions
antes del rezctive del molibdeto.

En el métndn IX las curves de farmacidn para la reduccidén -

del 4cidn l2.m~libddnfosfAricn con o s3in antim~nio 3nn esencial o
mente: 1dér~-1cas mnestran el mismn mndelo zenersel cnnsscuente, el.
criterio de.le. ralacMn [E’]/(hnof‘] parece ser zeneral para 1la
. reduceisn Ael écidn heteropoll y puede reﬂejar més el comporta -
‘mientns del mnolibdens en snlucién fcida que la 1dentidad del fei -
&1 heterapeali. En situccinnes donde una anlucidn altamneuate fcida-

puade hidrnlizer lns organcfosfates o pnlifoafatn por 1lo que es -

de3eable trabajsr a una ecidez 1o més bejo yosible.

31 efecto de la concentracifn del 4cidn ascdrbico en la re-
duccifn de Scide 12-rolibdsfosfdrice con o 8in antimonio requie -
re ds 20 veces da la cantidad molar de ficidn ascdrbicn, nn se o
sbserva Aiferencia arriba de 200 veces la ocantidad molar; a méa_.
el ta cancentracidn se usa para rinimizer el tiempo requorido para
cnmpleter ia reluccién. :

La evidencia prelx::im:.r 2e que el entimnnio (IIXI) se incor
pora al 4cido heterapnli se nbtiene del espectro U.V. del com o
plejn oxidedo. La sdicidn de antomanio (III) a la anlucidn del -
&cido 12- mnlibvdnfosférico producidn en bafio de crnmo cambia el.
espectro U.V. similer a la obsarvacidn an el efecto del bismuto.

El crmbio marcedn en el cercann infrarrajo cusndo el édci -
a0 12 mnliddofosfirico se raduce por ficido aschArbico en la pre -
sencia del antimnnin III, 1n cusl indica que el sntimnnio III -



=G 3
tmbfen ests involucrado en 1z formacién del 8cido ke Lmnn
duoido.

Bn 1a £1g 14 se muestrs el espectro pera la felecidn mol-
J se 1lustrs la trensformecién del foido MoliBlofosfdrico re -
ducido sl 6cidn molibdoantimonil fosférico reducido, F3IbLPA; el.
diograma &e¢ 1o relacidén mnl. de 1la sbeoroién afxime se encuentra
‘en la curve A en la fig. 15; las curvas en la relacién de Sb/P-
igual m 2 indics que Zos tozos ds¢ antimonio estsn siendo inoor -
porados en la terna 4e complejos. Nurphy y Biley reports una re
lacidn de 13l sin sxmbargo su eapectro uportsdo corresponie a . 2
o nés grande. .

. Se experimentd una aesunda rolacidn nol para Verificar ..
los reanltellos, todas las soluciones ne. prepararen & -un pH 1.59
y fue cxtrlfdl con acetato de butilo. 4 eate [H el acetato de ba
#1lo reduce a1 M3bPA pero no reduce al dcido mnlibdofosfEriod .o
Ls absorbancis de 1z faae orgénica s 721 nm graficada contra la
remccidn de Su/P coxn curve B de la fig. 15, otre ves 1ndice —
una relacién d¢ 2113 uno experimento adicional se reslizd en ol
cuel 1a solucidn no fue calenteda consecuentements 3510 se re -
duce ¥SLPA en los primeros Quince minutos, estos resultados se.

. muestren en la curva C ds la fig. 15 ¥ otre ver se confims ons

ul-cun de 231 pars SusP.

La estequiometrfa 2el &cido heteropoli con respecto al mg
1ibdenn peras determinarse con certezs, puede variarse la concen
tracién de molibdate Y los denfis reactivos se mantienen cons e
tentes, encontréndose una relacidn de [H*]/Mo0f~}1gual a 76. 1
resultedo para la formacién del Acido 12 molidlofoaférico MSh .
PA 8s muestra en 1ls fig. 16, la extrapolacién de 1as 1iness iD.
tersectan & une razén de No/P igual & 24-26 pars esbos heteropg
1is. Puesto que el £cido 12 molibdofoafdrico es crnocido asf -
por contener solamente 12 dtmos &6 molibleno por dtomo de fés.
foro. 1Los resultados solemcnte indicen que un excess 26 molar .
de molibtdeno s necesario menejer embas reacciones hasts su teg
minacién. '

Tos estudios de variaciones continuas &8¢ la relscién NosP
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en écidos heternpnli se hen utilizado con &xito limitadn, estos -
resultadns se ruestren en la fiz. 13 1lnas experimentns fueron co -
rriéns en peralzals cnn la misma pipets micramétrice ejustada para
'séministrar las ssluciones. La relecidn ['H"f/['m'oof‘ 7 se mantiene
--ennstante, los rssulizdos indican una relacifn de 2032 de 12:1 _
sara el £cid~ 12 zolibdofosfdricen y 1041 para M3bPA reducida.

DPe los presentes resultedns y de la infarmacidn anteriosr .
‘en el molibdnvenedsfasfztn, mnliddoninbiofes3fetn, mnlibdnvenado.
gselenita y le nnlibéoestanosilic:’th, induce que lea estequiome -
trfa el 3bPA reducidn es de PS’az‘ 0104, E1 cambin en el espec—
tro U.V. in%ice gue el antim~nio(III) recceinna eon el 6cido 12a..
onlibdofnaldrico presumiblemente reemplazands dos. ftomns ce !'o -
por 2 Etnmo3 de 3b. :

El entim~nio probablemsnte eltera la estructurz del hetero-
pnli: tent-~ que le ra2duccidn es incrementedc o facilita lz trans -
ferencia de electrones del &cidn ascArbicn; o de otra mznera el -
antin~ain III puede estzar funcinnandn enmo un agente reductar por
81 zisa~ pesendn e enticonins (V) y después reducidn a antimnnio -
(IIXI) oo el Z£cidn zsedrbicn. Ests nn es comaoletamente irracisnal
puests que el entim-~nis (III) reduce el £cidn 12 molibdofnsfdrico
pnr si mismn, au~goe & maysr acidez y a 100°C.

Le importancia de la relacidn [HY}/ ;Hno ] en la formacidn
2e arba3 heternpnlis redueidn~s pueden sor interpretados cuidedn -
semsnte en térzinns de polimerizecidn del m~libdato; lns estuk =
dina preving de ls formacidn del £cidn mnlibdnfasfdiricn reducido
Y el 7324 rsfucido 3uzieren que el molibdato es%td presente y reac
cinnan®n cnon vn Afmero. 1 fcidn zsedrbidn se usae como un eagente

reductar.

Puzsitn gque la existencia r'el mnlibdenn @imerizedn fue oD ma
servada a una relacidn [HY)/ (Mo J que cnineida cnn el cen  --
trn de le mesete de farmecidn, la meseta cnrrespnnde a la rezifdn.
de exisitenciz del dfzern del mnlibdenn y nn hay evidencie direc -
ta que tn@n el mnliblenn es dimerizadn. :

A mé3 bajas rzlzcinnes o cuendo la acidez diaminuye, la po-
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limerizacida el mnliblenn se fovaTece y La formeeidn Ael azul -
de mnlivdenn pgcgamina.'

tan el métndn X un volumen de 10 ml'de muestra es suficienw
te pmrs dsterminar 0.l Mz de £Aafnin, €1 pecuefin vnlumen d6 18 -
muestra es uns gran ventegja cuvendn une sslucidn @¢ lg muestra -
tisne gue ser truteda con fcid~ percidricn pars desconprner los.
cnnpuestns de f4sfarn or_fnicn. & méds bejes crncentrecinnes el -
‘tomafic de 1la muestra &sbe aer més grenfe pere abtener resultas
4s8 méa preciens.

2ore determinerse el f4sfors jue’s eliminzrse el ersénico
cot una megele de metabisulfitn de andin. y tiesulfate de snlin o
pere reducir el arsdnicn (V) o araénien (ITIIX).

Les sltas concentreciones de sflice, 3102. ceuse un lisers
errar pnsitiva, afortunedartente en 128 ejues azturales comune gy~
las coneentracianos son ba;}as renares de 50 g/l la cuel csugse -

- une peqnaae. 1nto!f¢rencia.

En el métnfo XI se observa que la c¢nncentroeidn del fcido
clazhidricn @8 impnrtents enenntrends conn 4ptimes 15 5l de HOL, - -
es el 4ptimo en le absorbencia a 7235 nT «

Inicialmente se pensf que el cireanio pm!fa interferir pern
nn es asf, el T102 puede ihterferir pern abajn» fe 6.4 an tiene -
efectn. Bl contenidn de arsénico en los minerzles de fierrn es o
de 0.01% o menos, pero & niveles mayores ".m‘e_ee interferir causen..
dn un ersfor positivo aproximefanente 0.015% de P por 0.1% 3e As
prasente, asf la interferencia de 0.01< de aradnicn equivalente
e 30lo 0.001% de £4aforns ln cuel este dien dentro e la deavia
ciAn experimental aceptable.

El método puede aplicerae peta dcterrinacx.nnao rdpida- 4e -
fAafnro tntal en annentes, sedlmentos, etc., sin el uso de ﬂci
do percldrico.

En el método XII 1= concentracidn Ce fAafarn 4ptima en un
rengy aproximads de 0.1 a D.4 PeDebe. Se Tequiers un exceac rels
tivenente altn de mnlibdain jpera esegurer ie ocnnpleta fornacidn
de loa fcidoa mnlibdofnaffricns y molibdosilisicn, usanfo O.4

[ I I I |
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PeDeie d@ f8afaro conn ortofosfetns y 0435 pepens d8 silicin onno
siliceto encontréndose que 4 ol de malibdats de emnrnio al 10% os
suficiente.

Se selecciond un DH de 1. 31 cnma 4ptimn pare la farmacidn -
de smbns heternpoli, el calentezmients es innecescrin dojandn 10 -
min pera la form=zcida completz.

En general lns s~rlventes nxigenadns shn los maejores extrac-
tores Vaefelin y "ellon invessiseron que la extrsaccidn L.L de los-
Zcidns heternpoli encnntrands que una solucidn al 20X en volumen
2e l.butan~l exn clorfofarm~ selectivemente extree el dcifo mnlib.
dnfosfAricn en la presencie de arsenatn, aili.cnto y ianes jerma.
nin, squf se utilize el dter dietil el cusl fue seleccinnado por
sy beja lonzgitud e onde cercana a le regidn del ultreviolsta y
le fecilided de extraceidn del ficide mnlibdofasféricn en snlucio-
aes zodersdecents 4cidss. 45 =1 ¢s el volumen dotimn del dter die
".t11 pu@stn qQue hay considercble zérdida 7e solvente debido a su -
1lcb$1i224 en una snlucidn 1.2 M.de 4ci2o clorhfdrico, ung 06X o=
traccifn es suficiente. 31 ocurre una turbidez en el éter de ex _
treceidn puede sclererse ye sea por movimients viznroso o dejen .-
do en Tepnan por 45 pin aproximademente.

B8 neceseris poner el Ster de¢ extraccidn del Acido maliblo-
fratdricn en una solucidn de levedo de £cido clorhfdrico de 1:10--
pare remover trazas de excess de molibdato. Este paso se hace por
duplicedo. A :

Te 7 salicinnes que enntienen 04 DeDems e P, 5 velores ..
nbtenidns pnr la determinacis: espectrofotsmétrica de £483foro &a
‘un vaior medi~ de absarbzncie de 0.77, una desviacidn estféndar re-
lativa Qe 0.65%. :

) En el métndn XIII Se ha reportadn gue ls formacidn del des-
frmnlibdetr e3 néxize entre un pH= 1 y 2, sin embargoe el ranzo -
de mcifez para la extraccidn 3el heteropolianisn depende de la _.
naturaleze del solvente orfanicn y la maynria de 1ln3 sslventes ..
tienen un amzlie rengn. La rezdn de distribucidn se incrementa -
en la concentrecidn del i14n hidrdzeno resultandm una declinecidn.
muy aguda (cerradta), a més alte concentracidn de 4cide disminuye.
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lo cerrasdo de la carva de exisxcoidn.

La extraccidén &el fosfomoliblato se sstudia como una fun.
cién de la concentracida de molidiato, la curva suestra 1a ad -
Sorbancia de la solucién acuosa como tna funcién de la rasdn de
moliblato o fosfato; la declinacidn ¢e la curva infica que la -
formacido del .12 fosfomolibdate asarillo no es proporcional a.
la cantidad de molibdatn aficionsdo. Resuliados muaée- ha o

- reportsdo NMurata quien ha sugerids que una peguelfia centidad de-
mnliddato produce preferencialments sl complejo fosfomolibdato—
intermedio descolorids, el cusl enn mfés cantidad de molibdats -
ss transfoma ea l2.fosfomoliddato amarillo, en base s esto e
ha propuesto el siguisnte equilibrioc. »o0 )
pog- + '00;"' -Fr_> complejo intermedio —e—ma - o, 03

: [+ “om 4

La absordbancia ne alcansza su nivel néximo = 40 veces ol
exceso de molibdato pare ssegurer 1a complets formacidn del 12
fosfomplibdato.

La curva repressntia el grado de extraccidn del foafzto -
cemo uca funcidn 4e le concentracidén de mnlibdate, como se @8 -
peraba aumenta la extraccién al incrementarse la concentracidén..
de molibdato. La fraccidn notable de ests curve es que la ex -
traceidn alcanza un méximo gerca de 25 veces la Trelacién molar.
de molibdats s fosfato. ' .

Bl cloruro de litio es dtil paras conocer el posidle mece

‘' nismo del procesn de extraccidn, el estudio consiste en ObSEr o _
ver el efecto del clorure de litin s diferentes conceatracio -
anes inicimles de molibdato, la distribducidén de ls rasdn perma -
nece cnnstante arriba de ciertas concentraciones de cloruro de.
litin arriba de las cuales las extraccidén del fosfomoliddats dis
minuye. Por otro ladn, para ura conceatracién inicisl deda 8 -
oloruro de litio con incremento de 1s concentracidn de molibae
to la extracoidn aurenta a un valor zéximo y después feclina, -
estn ha sido etriduido a la bajla estabilided del 12 fosfomolib.
dato bajo esas condiciones.

Suponiendo que el foafomoliddoto es extraido en espuma de
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so0lié&ter por cualquier otro mecsnismn qde CCY daclina en los va -
lozes de D oon increcentsr en cnncentracida de clorurn de litio -
puede ser atribuilde a la extrzccidn aimultédnes de Li* debe ser -.
aconpedlado por la formacidn de. un mndelo helicnidal interiomen -
‘te éirigien,a dtomn3 2de oxfseno de cadencs de polidter slredednr-
del cetidn; le mdngcidn de tal genmetrfa ponr cadenas polifter ..
sere enjaular el catidn limita la disponibilidad de dtomns de ..
nxfzenn pmre lz extraccidn de fnafomolivdatn, es deecir, hesja el -
sradn\de extrecci&n. Z1 molibdatn de 3ndin se usa eam~ unzs fuen -
te de malibdsts, la 2dicidn de mis mnliiets no 341le increments -
lzs farmzcifn 7 =3f l2 exsreecidn helicnidel en el pnlimers debidn
a la extracecidn de mnlibdatn de 3ndin y asf disminuye el ndmern -
" e £tamn3 Qe oxisenn etereo que interactile cenn el fn3fannlibfeto.

La extraceifn del fosfamnlibleatn en la presencia de izuel -
enncentracida de cztinsnes elkeli-metales cnmn el Li disminuye en
el sisuisnte arden Li*™>>Ne*>K*. Satns resultadss sugieren que la

reseacie e un ceti4n que uede ser quelatsdn zumenta la forma -

ci4n e la estructura helicoifal en el oolfmero y asaf interfiere~

‘ean 2l “na3f-meliblatn el cuel nn e3 extraids a través del CC¥ (eg

ti4a quelzsifn metal).
Zn el mét~ds XAV laszs curvas espectrafstométricas del 2-bu -
tan~l de lng éfeidns heternynli 1lns cusles san gimilares a ntroa.

A@isnlvantes camn @l Ster etflicen, 2.6 dimetil 1l-4 he patennng, =

nbservindnsa que lns &S2res san las mejnres extractentas giendn.

mejor el lubutil scetatn. Puede hacerse uvne zenerelizeeidn aue -
@e lna disnlventzs probzdns snlamente los que cnatienen oxfze -
nn airvend ¢~mn exiractantes del dcids mrlibdnfnsfhricon.

les prapiedades 7e lns cuatrs “cidns malibdsfnsfirico, mna-
libd~crsdnicsd, mrlibdnsilisien 3y mnlibdnzerménicn son tan pareci-

das que la maynrfz de lag disnlventes 3nn tan buenns para la ex -
tracecidn 2e un £cid~ com~ de ntrn.

2n el rdtndn XV la determinscidn del f4sfaro en presencia -
de 3zilicin se zucstre que el cnlor del 4cido molibdafosférico .
en él ecetztn de isnexiln es estzable de 10 a 30 min despuds de —a

le extraccidne.
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Un medin de separzcidn del 4dcidm heternpoli anlibdnarséni -
en, 9ilicin y f4sfnro por medin de dis~lventes de extraceidn. Le
técnica he 9idr un €xitn prabedo para el andlisis espectrnfoto —-
métrico de mezcle srtificisl de silicin y.f&sfnro n silicie y ar-
adnicn, anterinr-ente nn ers pnsibdle anslizar los trea element s
en une mue stre ehnrs ya es posible.

La sume de los tres Zcidns heter~poli lnos cuales tienén un
‘@spectrn idéntics en le residn del cercann ultravioleie; la alf —
cunte de la muegtra se trota para eliminar el fésforo y el arad -
nicn se extrae en acetatn de isoerils medin en el cual estos dns
‘elenent~ss pueden ser removidns individualmente. Finelmente ¢l afia
licio puede 3er determinado por correccidn de la absorbencis en -
la fese acunsa por la contribucidn del arsénicen y fésformm. :

2n el método XVI se efectfa une reduccidAn del heteropnl .-
dcidn mnlivdnfnafdricn, H3P (Mo 010}, para ¢ar el cnmplejo ezul;
el £cidn heternpnli se separe Ael excesn de mnlibddatn por ex ..
trece 6n después el cual puede reducirse pnr un fuerte reductor
sin elzuna preccucidn especiel. Ias acidez dptime pera le2 farma-
cidn del fcido mnlibdnfosféricn es de 1.2 N de dcidn percldries.
" Grendes centidades de fierxn se precipitan enn el tcaet;hm de -
mnlibdeto en snluciones de baja acidez (0.5), este precipitadn.
nn se farmg en une acidez alte, escnziendo 1.2 ¢rmn aciflez 8p -
time la cual nn afecta la intensided aelvcnlor.
Es neceserin un exceso de molibdecto pera la formecidn del
“ Aeido heternpnli seleccinnands 5 ml al 10K de solucidn Qe mnlib.
_datn de s~din en un voluwen finel de 50 ml pera s~luciones que
enntienen 0.5 Pep.n. de f4sfore el valor obtenido e le observan

cia es de 0.353.

El tiempo necesarin para la farmecidn del cnmple jo nn es .
critien, obteniéndose un valnr estab;e 2 lo9 30 minutas. El c¢o -
1er e3 estable por 1ln menns 20 min. después disminuye lz inten
3idad del cnlor. : .

"1 espectrn de absore:4n para el azul heteronoli en solu
cida scunsa con diferentes reductores tiene su méxime abs~rban
cia 2 830 nm con un punto ¢e inflexidn a2 650 nm. La absorbided
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mnler para el fésforo e 725 nm es 22700 1 mn1~t em~1-

Mo hey interferencia cuends la concentracidn de iones es bea
ja que ceusen un errnr menns del 2% del fdasforn presente, €38  mm
arrsr se cnnsiders Eesprécieble. 21 aradnien y zermanie pueden .-
eliminarse valetilizends estns eleczentns en forme de haluros. 1 -
arsdnico TIT y V son deatilad-a de une shlucida de Acido percld
riea desyués de le edieidAn de bromurs de S~hdio. 1 siliein tam
bién se elimine en la misme njerzcida cuands la 8alucifn es eva
prrefa por el &cidn percldricn, nn ea necesario remover el sili
cin dehidrateds por filtrecifc porque en el procean de extrac
cidn el precipitade permeoneca en la fa3e acunst.

- En el métndo XVII se determina fAsfarn en compuestns nrzd
ni¢ns. Lz —oyarfs 2e campuestss argdnicns se descnmponen cuanti
tztivenente prnfuciendn &cido ortofdsfarico cuandn se calientan
crn 4eidn aulfdrico o perhidr-l pura eompletar la oxidscidne Sn -
1= ﬂéacAmpaaiexdn Xe la Zugatra 38 excantrd que parz asegural .
remnver el excesns de fcidn sulfdrico fue necesarin evaporar leos .
zeges de tridxido de azufre, enfriar y adicinnar un poco de agus-
pera deseconpnone? cualquier Zcidn, nitrnsila ¥y evaparar lss gasca

Lt

-

otre veze. )
Tn iacramentn en lz concentracidn del reductnr acelera la -

fd:maci{n 2el colar, la cual depende también de la relzcidan dei -

dno malibfatn.
31 métndn XVIII es atractivn pera la binguimice pnrque no

hay interferencias enn la hidrdlisis de fosfatns de eateres in -
estsbles ni de gran excesa~ de sulfutn n clarure (reductor); esgta
cuelifese y la géan sexsibilitad 2 M3 de f£oafato en 500 ml hacen.
que el mfin?n sea adacradn para limnnlngfs y ocesnngrafia.

’ En limnnin;fe las determineciones se lleven & cabn en mueg
tres de 50C ml én slconnla3 tales c-mn nshexennl o mezclas las -
¢uslas 9o pfeferibles phIrgUe San menns aslublss en a.nue. Sin -
enborzn el tiempn nsc=zserin para lz sepsracidn’es maynr cuandn -
Ae £fcidn sulfdrico, el exceso pue-

ge utilizen mé3 de 24 mequiv.
le muestrz puede ex.

de ser neutrzlizedn ¢on hidz4xido de snding
traerae dna veces.
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En el métndo XIX se determina arsénicn. E1 arsénico se pre—
senta en su3 dnas formas As (III) y 43 (Y) en les sguas marinas, -
en las cusles del 8. 16X ase presente como arsenatn, 53- 60% como-
arsenito y el reastn en crmpuestos orgénicns u otros. dunque ter..
modinémicomente el arssnats es més estable, esto. se confirma con.
el Aescubrimiento de Armatrong ¥y Harvey que el ar-snito se Sxida-

en-el agua marina.
La determinecidn de arsenitn en materisles binldéglcos,
tas marines, es compliceda por la volatizacidn de grandes canti o
dades de arsénice durante le destruceidn preliminer de la mete o
rie orzgénica, en el process de lavade, secado o de oxidacién Hf.-
" meda usandn una megcla de £cidn aftrice, sulfdrico y percldricn ..’
. Ins métodos de svolucidn de arsine o destilecién de haluros Tie - .
nen la desventaja 4e que es diffcil recuperer cuutitativmeuﬂ -

el arsénico. .
Bl arsédaico (V) pu.ode coprecipitarse a un pH 7 udendo hi -
- Ardxids férrico con una eficiencis del 99% en una concentracién
de: 2 ¥z de As/l en azua marina, pars plentas marinas U otro ma -
‘ terial orgédnicnr =2s inadecuado eate nétndn debido a la Adifical oo
tad de separncidén del asénico parque este elemento es més pi's..
25 Que -el fierro y otros elementns tembién coprecipitan. Exis -
te un nuevo métndo que supera eatas desventajes llamedo de cnoris
talizacidn en el cual la solucidn que se analiza es trateda con -
un egenf:e eomplejante inanluble en sgua ¥y soludle en un wolven -
te osrzdnicn coomo acetona; el ageats comple jante adecuadn es le -
tinnalida que con As (IXI) Aa una turbider definila, el arséni -
en (V) se precipita solamante una pequefir cantidad.

El 8cido ascdrbico es une ageate reductnr mejor que el sul
fato d4e hidrazina o hidraxilsmine 9ara reducir el arsénato a 8r.

plag_

”uito;
El agus marina se trate con dcids sulfdrico que 4s ana cop

centracidén de 0.03 a0.401 .para gue la eficiencia e la cocris -
talizacién 3ea en 97.3 + O.2%.

Si 9e utiliza acetona como Snlvente 48 la tisnaliéa laz Te-
cuperacidn del As es variable y a veces baja { s0%) eato se pngao
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rzanlver ai ol voluten de la acetnna es menn~r al 1% del volumen -

tnotal del azue masina.

Bl velumen totel ds tionslida puede agre;zrse en d03 POr we
‘ciones o trdo en una sfle adicidn. Las poaibles interferencies .-
en este procediriento de elementos los cuales cneristelizen con -
le tionalida en snlucidn fcida fuse probada llevands e ccbo la de-
terminacidn en la presencia de estos slementns, los resultedos de
a3tns axperimentos muestran que nn interfieren en la determing -
cidn de arsdnicn en agua de mar o en la meynria de sedimentoa, .-

3ilicetos v orgeniamns marinns.
"Bn el cétndo XX se utiliza el acetats de isobntiln, con 13

ml e dianlvente se extras el 95% del complejo amerillo y no debe
de exceder de 13 ml de otra manera resulta inmiacible, con 3Iml .

de anlucidn reductnra cuandns se dilnye a 25 ml enon metanol. :
Le abserbencia para el azul heternpnli es constente cuandn-
molibdofds forico en un rengn de pH de 0.1 a 4.0 y finel.

el dcidn m
rente 3e 0.45 despuds ds la adicidn de mnliddaten de amnonio.

) 1a sslucidn reductnras es quifadosaments belancsada con res.
pectn al dcidn ascédrbico Yy la acidez totel. Les cantid ades espectf~
ficas da écidn ascdrbidn Yy fcidn sulfidricn en le solucidn reduc ..
tArs ain las cuzles las trazas de fierrs y cobre interfieren redu-
clcnd'o‘ le eatebilidad del complejn causandn una caefda gradual en .-
le absarvencie. E1 cembin de le abasrbanciaz depende de los catio -
nes o anionss onmn se muestres en la fiz. 6, @1 nitreto de la mba. -
alta absorbeancie.

Lea sglea d@ Sndin pueden ser toleradss an excess de 2/14\3. -
en la fase eacunse, 9in emdergn, cuando las sales de annnin se ana-

" lizan forman 9+p+; ol méximo pH es de 0.7 para 2 g. de perclnra .

" tn de¢ emonin, 0.8 para 2 Z. 42 clarurs de amonio.

Z1 arséaicn interfiere suavemente, B mz. de Aa(V) produce -
un enler squivelente a 1lpy3. de P. E1 Cerin (IXI) puede eliminer -
se ¢nn HCl o hidroxilamina. E1 sulfato de cobre interfiere con -
la determinacidn de £43faro cuando excede de 250 mg, tambidn eli-

minarse cnon HCL e hidrnxilamina.
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El fierro on forma un p.p. visible cnn mnlibiatn de amnnio
pero le cantidad de molibdato de amnnio puede incrementarse a ..
20 ml1 cuandn hay més de 100 mg. ¢e fierrno (IIXI) en la alfcunts -
de la mnueatra. Cusndn ge heya adicionedn el EClL y la hidroxilemfi-
ne a 1la sslucifa que enntiene el fierm, el pH sjustedn inicial -
mente puede ser tal que despuds de la sdicidn 20l mnlibdato de .
amnnio se obtenza el pH correctn, espere 15 min. y despuds lea

la absnrbencia. .
lIa interferencia del silicin es 1ns:lgnifieante‘porque el -
fcidn mnlibdofnsféricn emarillo se forms a un pH muchn menor ..
que a1 necesario para la formacisn del c¢crmplejo ansrille silico.
molibdzto. E1l Acidn tartdrico cause una interferencia la cual se
ineremente cnn Un sumentn de H, en un JH de 0.45 puede presen -
‘tarse en la alfcuntia una cantided mdxima de 200 m3. de £cido tap
térien. El titanio interfiere ser1a~ente, sdln S00 Hb. Juede to-
lerarae puede adicionarse 0.l ml de HF al 407 pera emmascararlo.
También el Tugsstenr interfisre serismente y sdlo se tnleran -
500 P23 el Vanadio (V) puede reducirse & Vangdio (IV) pers lle..
var la farmecidn del dcido vanadofnafdrico sdiciene un ml de SO--
lucién de dcido clorhffricn, hidrnxilamina y celiente 2 ebulli -
cidn enfrie y adicione molibdzts de emnnio azitendo. E1 circonica-
puede retepnerse en anlucidn ¢on el -16n fluoruro, 0.2 m3g. de 2r ..
requiere 0.4 ml. do HPF al 40%. :

En el mdtndo XXI se determina P cnn ‘azul 2¢ metilenc y me .
til isobutil cetona. Bl espectro del complejo en metil 1sobutil -
cetona, INIBK, ae muestra en le fiz. £ tiene una salieate & 610630
nm y une absnrbancia méxima a 655 nm. ) . _ .

Le ecidez 4ptima de una solucidédn scunss pers la extraceidn
del azul de metilenn mnlibdofoafatr con MIBK es de £cido nftri -~
¢o 0.7-0.2 . ILe abaorbancia disminuye grsduslnente sobre el ran.
g0 de 0.9 ~1.8 M de HNO 3. 3e repraoduce pebremente cbejo de 0.6 ~

! de 8cidn nftrico debido & la precipitacidn.

Le cbsorbancias se incremente cuandn se usa arriba de’ 7 mil.

de molibdate de amonio 0.1 X y permenece cnnstente por arrida de
109 20 ml. Cnmo Se muegtra enm lg fiz. 9 se obtiene una absorbdban..
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cie cnonatente cuarndn se edicinna 1.5.2.5 ml. de una solucidn -
2x10'%% de ezul de metilens. La enncentracidn del fcido nftri -
¢o ea la 3nlucidn de lavedo para la extrzaccidn del excesn de ..
_azul de metilenn del MIBK ns e3 muy importente, ye que, la 8db -o
ssrbencia fue ls misna cuandn la scidez verfa de 1-4 ¥ levends -
snlenente una vez por 5 min. con 25 ml de Scide nftricn 2 M eg -
_ suficiente pzre remnver el excesao de azul de metilero. La cur -
_ve patrdin es linezl en el renzn de 0.8 - B’Mg de P, le asbsarti_
vidad moler es de 4.8 x 104 1/ modl em e 555 am. No hay cambin en
la absorbancia en 2 horas.

Las sizuientes iones nn interfieren en 1000 veces la canti
ded en peans Az, AL, Ba, Cs, Ca, Ce (IV), Cu (II), Co (II), Fe -
(r11), H3 (II), 12, M3, i (II), Fi, 3n (IV), Sr, Th, Zn, 2r, -
¢1-, 3r, y 30f-. |

enns de¢ 5 veces el V (V), 10 veces Si (IV), Cr (VI) y 100
veces Cl0j. Interfiere el 4As (V) ¥ Ge (IV) cezusando un errnr de -
41.1 y 8.5% respectivemente. 21 As, Ge y 31 fnterfieren scria ..
m=nte ya que forcen el £cifs heteropeli come el fdafarn. EL V (V)
ceu3a un errnor positivn mientras que el crams cause un errar ne .

3ativeo. °

En el zétn?o ZXIT se determine P pnr extraccidn del fosfo -
mnalib?enns cnn espume Qe paliéter. Las arcilles cubenzs tienen un
er:plio cnntenidn de Fe (III) gue va de 0.1 a 50% y lz tdcnica -
uscal de desacnmpoaicidn por fusidn con carbonato de srdio y pota.
-al~ felle para obtener regultedas satisfactorima. Isns minermles -
puedan sin embargs disolverse por fusién con bigulfato de pota .
8in o pirosulfzts o tretfindels coan agua regiam.

"Le eb3anrbancis se incramente por la presencis de fierro w-
(IIZ), especialmente cu=ndn le concentracidn de 4cidn sulfdri -
¢cn es mennr que 0.1 M y también disminuye repentinanente la fnra
macidn del £¢idn molibdnfoaffricn, eSto ea debifdo a la forma -—-
cién de.une mezcla de complejo mnlibdeno-fierro_fdsfnrn, el cual
es estable pare ur amplio rangn de pH. Fl £cido molibdnfpafdri .
cn debe fnromerse en una relecidn estrictemente definida de MNolib
denn (¥I) § de 1l& concentracidn de fcidn sulfdricoe.
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en 1lns aneles ae determina en el métods .

El ertefoafato
XIITT; el ortofasfato ssluble es de gran impnrtencie para la
alimentacidn de las plentas, no he sido posible extrgerlo del .
suslo en cantideades repreaentativas de las tomeds3 pnr las plan.
tea, principalmente porque las plent2s nn resccionanig:él oon -
el foafeatn aprovecheble y potencialmente aprmvechable en 'unp‘.'-o-
lucidn de tierre. Verina e los extrszctantes uzadns en el anfll -
‘813 de suelns han 3ido relacinmedns con una cosecha perticular -
" en un tipo eapecffico de aueln. Es daseable que cualquier mdtodo
. analftico para ruitine sea sensible, sencille y crmpatible ‘con esns
extractantes de suelas comunes. SRR ’
El estudin preliminar fue dirizidmn pare combinar lns tres .
reactivos en los mé¥ndns previns en una 8ols aslucién Yy se en ..
 contrd que el 24% (v/v) de #cido sulfidrico es el mejor medio éfci.
2o para la solucida dnica y el molibdeto de s~din es nds sensi -.
ble que el mnlibdato de amnaio. Bste métndn €3 4 veces més asensi-
ble que ol método reductivo, respecte & le inclinacidn de las cur
vas de calibracidn, embes fuernan linesles en el rengn de 0 1 )L?.-
de P/ml; el adelantr en le sensibilided es principelments el resul
tedo de la dilucidn més baje durante la formaciﬁn &el color en el

‘m‘todo de cristal s violeta.

1os resultedes psra le determinacidn de fésforo diapbnibl.e -
en muestras de suelos de un rengo amplio de pE por el mét'nao re ..
ductivo y por el métndo no reductivo de s lucidn dnice. 601 0PiS we
tel de vinleta, este ﬂltmn presente ventajas. -

En el métndo XXIV el especira de ebsorcisn fel 163..;:1: for.
mado entre el molibdato ¥ ¢l violeta de etilo en le fase orfni -

el mixino de la absnrbencia es a 1ns 602 nm; le curve fe o& -
# de f4sforo ¥y la ad -

i/anl cm. En les mue s

ca,
1ibrecidn es linesl en el rengp é&e& 0. 0.6
sartivided maler caesleulade es de 2.7 x 1C
tTzg de ague de rfo ¥ ajue cerina el contenido de fdafnro fue del
.1},{5, laa aplicsciornes en azuas natursles enasiferan .

rengn de O
do que lea azus=s de rins tienen cantidades de iones que cnexis

ten en maynr centifad que en ajues de mer. E1 f4sfars en agua .
natural como ortofosfatn, fosfztn conndensedo, pire, mete y pnli.-
foofate y £f83foro orgdnicarente ligade de 1lns cusles pusden pre -
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senterse en farme snluble y en suspensidn. Solsmente el orto . ..

fasfato puede determinerse directerente por el procedimiento m.

molibénfasfatn, el pirfe, tripnli, ¥y polifoafeta se hidrolizan -

campletarente a srtnfasfote por acidificecidn y celenteriento -

por 30 min en todos lns camns.

8¢ le muestre se slmacene en recipientes de vitrin nn aci.

dificeds, el cnntenife de fAaforo decrece zradualmente deaspnés —
de un Afe este dismrinucidn es Significetive. El pgua e rfo aci-
dificeda cnn un ml. de £cidn sulfdrice S ) por litro usuelmente -
ruestra un contenidn cnnstante de f43foro por dns A1as, POr 16 —
que se recomienda acidificar si no se deternine inmediatemente.

Para deterninar fésfnrn en muestres de ggue marina le gré -
fica de calibracidr puede ser preperada cnn snlucinnes de fosfa -
to que cnontienen 0.5 ! de clorurs, porque el reactiva blanco va -
rfa con el contenido de sal. ‘

Bn el método XXV se deternine eapectrofqhmétricmedﬁ;tna-
fato por extreccidn de molibdnfasfets crn vinlenta de estilon, es.
més sensible que 1lns métodos anterinrss y menns problemético y -
con una sola extraccidn, sin embargn, en le determinecidn de f£4s.
foro de mg/ ml en szua tiene ciertes éasventajaa. Primern le ab -
sorbencia del reectivo blencn es greande pera el efecto de enncen-
tracidn requerida por el snlvente de extraccidn de meaynr use, por
ejemplo cuando se utilizen 20 ml de ®Bolucidn de ruestra y S ml -
de s~lvente orgfnicn, la absrrbancia del reestive blancn fue de .
0.14; segundo, el tiempo necesarin de¢ agitacifn e8 meynT y el on—
lor se decnlors grzdcalmeate después de 30 min.

. Puede utilizerse tembién el verde malaguite el cusl tiene . -
alsunse ventajas sobre el violeta de etiln es esteble y 1o act -
dez @3 mayor 1.5 M. Cuanda la enncentrecidn del £fecidn se varfa
de 0.3 &2 1.0 ¥ 12 ebsnrbuncie para la'muestre de fAsforn fue mé

xima y constznte.
Pera el rangn de acidez 0.42 - 0.67 ¥ la abenrdbancis del -

regetive blaneo diaminuye sIraduslmente sl incrementer le concen -

tracidn del Zcido selfdrien, pero se mentiene casi constante en -

el rangn de scidez de 0.5 - 0.83 1, aseleccinnends como 6ptile ' ee .
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C.5 ! de¢ fcid®o sulfdrico. )

. La ooncecztracifdn de la tinturs se varfa de 2 x 10~> a2x -
10'4 I, le adaanrhancia del rezctivs blancs se incrementes gradual-
mente el auzzater la oninceatrzcidn de la tintura, escogiéndose -
uzna onneentracidn 4dotime de verde malquita de 4 x 10=%.

La sba~rdancis del rezctive dlancs se incrementa gradual -
~ente al aurentzrse las onncentrzcifn del molibdatn, escnzidndo -
se cnox=n 4Sptizs 4 X 1.0'2 M. Z1 tiemyn necesarin de agitacidn es de-
3 min. y 1& sbsordencia permenece constante pnr 1ln menns un dfe.

‘La maynris de catinnes y aninnes que se encuentren comunmen_.
te en el s3ue natural no interfieren en le determinecidn de £83fo-
rn, pero el ersénico (V) causan un gran errnr positivo.
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MINUTYOS

Tiempo de oxidocién de arsenito en agua marina actdificada como -——
una funcidn de la concentracién de arsentto y iodato (4 0.62’/4!

de arnenfto. (0) arserito 1.04/‘ M. (@) 2,61)‘ M de arsenito. --—

A-leo}ln de 1\103 . (43)
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Fig. 2 Tiempo de oxiduciin de aruenito en agun marina acidificada como uno funcién
de 1n concentracién de arsedito y iodato. (4 ) 0.424 N de arnenito. ( O )
Arseni to 1._04}‘ M. (@) 2.61)(! de arsenito B.-— 107/u N de Kl()a (43)
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Fig. 3 Tiempo de oxidacién de arsenito en agua marina acidificada como una funcién
de la concentracidn de arsenito y iodado (A ) 0.424M de arsenito. ( 0) --
Arsenito I.M}‘N. (® ) 2.61/4" de arsenito C= 21/4 N Kloa (43)
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"ABSORBANCIA

HORADS

Fig. 4 Tiempo de formacién del azul arsenomolibdeno (A) 1.054 M de arsenato
en ngua marina en la presencla do 0.% N de foefato.(B) 1.05 p M de
arsenato en ngua warina (C) 1.04 ,‘n de araenito m-as reactivo oxi-
dante en agua marina, 43)
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HORAS

Efecto del reactivo oxidante en la eatsbilidad de los valores de
absorbancia (A) sgua de la bahia de N filtrada mis reactive (meg-
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Salea adicionadas
1.~ Curva estandar
2.~ 2 g de MI‘ cl.

3.- 2 g de nu‘ noa
4.- 1 g de (NH‘)z s0,

5.—- 2 g. de Nnaclo.

6.- 2 g de NaCl
7.~ 2 g de NaMO,

8.~ 1.5 g. de Na, 50,
9.- 2 g de NaClo,
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Fig. 7 Factorea de absorbancia en diferente medio como una funcibn de

ia concentracién del fosfato (D, @), 0.98 4N de arsenato en -~
agua marina dos experiwmenton (X) O.79MN dn araenato de agum —
warin. (A ) 0.94M ¥ de Arsonito okxidado, en agua maria.(A)

0,99 & M de Araenato en agua desionizada. .
(43
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Fig. 8 Espectro de absorcién de a) 1.55u g de P, b) 4.654g de P.
a)7.75Mp de P. _2
La concuntracion del Mo. es 2x10 "MW, _s
La concentracién del azul de metileno es 8x10 M (68)
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PORCENTAJE DE LA RESPUESTA DE LA MESETA
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Fig. 11 Dessrroilo del complejo molibdato-As{V) contra Mmupo'purnvln iv) y wmezcla
de AS (V)-P estindar:los efectgn del incremento de iy 7 - :
concentraciones eatén en mg m-

H : Mo lag -— °
durante el desarrolic de color. (86)
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FIG. 13 Determinacidm de Mo:P por ¢l método de varimciée comtimus

(A) Acido molibdoantimonilfSeforico, 880 na; (B) Acido —
molibdoantimonil féaforico, 710 am: (C) Acido molibdoféefo

gy, 1+ tmd” e e -2 30T/ —
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Fig. 14 Efocto en el empoctro del incremento de la concentracisn
de antimonio. (ma o] = 21.2 pn; [su) 7 [F] : (1) — )
0.47; (2) 0.71; (3) 0206; (4) 1.22; () 1.89; (6) 2.37-a.74

(v0)
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nilfosférico, extraido con butil acetato,calentado; (C) Acido molib-
doantimonilfosférico, acuoso sin calentar. N (an)
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Fig. 16 Eatudio de Mo:P por el método de la razde
molar. (A) ACido molibdofSsforico;(B).Acido

molibdoantimonilfosforice; [P] = 21.2m
5] = ar.apn; (0] / (w003} 75 0)
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