UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
ESCUELA NACIONAL DE CIENCIAS QUIMICAS

“DETERMINACION DE TRAZAS DE PLOMO
EN
COMPUESTOS DE ZINC”

TESIS

QUE, PARA SU EXAMEN PROFESIOMNAIL DE
QUIMICO, PRESENTA EL PASANTE

JORGE SANCHEZ MEJORADA CANEDO




e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



A MI MADRE



A la memoria de mi
padre

A mis hermanos

A mi novia.



A mis maestros

Al Sr. Dr. en Quimica Federico Hahn
a cuya ayuda se debe la
realizacion de este
trabajo

Al Sr. In
Carlos

. Quim.
udlow.




INDICE

1.—IMPORTANCIA DEL PROBLEMA.

2.—LOS METODOS CONOCIDOS.
3.—DESARROLLO DE METODOS PRACTICOS Y

SENSIBLES.
4.—RESUMEN Y CONCLUSIONES.
5.—BIBLIOGRAFIA.



I.—IMPORTANCIA DEI PROBLEMA



Comeo es bien sabido (5)*, el zinc se encuentra siem~
pre en la naturaleza en forma de combinaciones entre las
cuales las mas comunes son el sulfuro o blenda, el carbo~
nato o smithsonita y el silicato o calamita. En estos mine~
rales, de los cuales se parte comunmente para la obtencién
final del zinc en las diferentes formas en que éste va a ser
aplicado a la industria y a la terapéutica, el zinc va siem-~
pre acompaiiado de plomo, arsénico, antimonio, cadmio, es~
tafio y cobre.

En este estudio, nos interesa especialmente la presen-~
cia del plomo como impureza en los compuestos finales del
zincy, pues no obstante que en la metalurgia del zinc
éste es purificado por destilacién y el plomo no es vola-
til, el arrastre mecanico causa que el zinc crudo contenga
siempre cierto porcentaje de plomo que se elimina en una
purificacién posterior; esto tiltimo a veces no completamen-
te, por lo cual no es raro encontrar en el mercado, com-
puestos de zinc que contengan plomo.

I.a presencia del plomo en el zinc y en sus compues~
tos, es nociva para los multiples usos que tienen éstos, tan-
to en la industria como en la Quimica Farmacéutica (4).

Las grandes cantidades de 6xido de zinc que son usa-~
das como pigmento en la fabricacion de pinturas. las cua-~
les estan expuestas en muchas ocasiones a la accién del
acido sulfhidrico, ya sea éste producido por algtn proceso
industrial o de putrefaccién, bastan por si solas para dar
una idea de la importancia del problema, ya que en caso
de estar dicho pigmento contaminado con plomo, se enne~
grecera debido a la formacién del sulfuro de plomo.

Como otro ejemplo de la inconveniencia de la pre-
sencia del plomo en los compuestos del zinc, se encuentra

* Los nuimeros cntre paréntesis corresponden a la bibliografia.
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el del laton, ya que aun indicios de plomo originan una dis-~
minucién notable en la maleabilidad de la aleacién. Esto
altimo se nota sobre todo en la fabricacién de las vainas de
los cartuchos en la industria de guerra pues un latén poco
maleable no resiste la presién de los gases producidos por
la combustién de la pdlvora, ocasionando asi el que dicha
fuerza se desperdicie al rajarse las vainas lateralmente.

En la Quimica Farmacéutica es también de vital im-~
portancia el que los compuestos de zinc se encuentren exen-
tos de plomo por ser éste tdxico, pues por la indole de su
aplicacion es facilmente comprensible la alta pureza que los
mismos deben de tener, yva que va de por medio el propio
bienestar humano.

Lo anteriormente expuesto hace que la dosificacién aun
de huellas de plomo en compuestos de zinc sea muy impor~
tante.

A pesar de esto, los métodos conocidos hasta la fé-
cha para reconocer esta impureza tan comun del zinc (ca-
so de que exista en proporcién muy pequefia) y en dado
caso determinarla, no son lo suficientemente rapido, cé-
modo y sensible que fuera de desearse.

A continuacién se hace una descripciéon de los méto-
d?j conocidos y de un nuevo método mas practico y sen-
sible.



II.—ZLOS METODOS CONOCIDOS.



Se conocen varios métodos con los que es posible re-
conccer o determinar cantidades muy pequeiias y hasta
infimas de plomo, pero estos métodos en su mayoria pue~
den aplicarse solamente a soluciones que fuera del plomo
contengan a lo sumo muy pequefias cantidades de otros
metales pesados; a nuestro problema especial, que es la
determinacién de pequefias cantidades de plomo en pre-
sencia de una cantidad 100 a 1000 veces mayor de zinc,
estas reacciones no pueden aplicarse o, por lo menos, so-
lo con precauciones muy especiales.

Sirve (6) (7) como ejemplo para sensibilidad extra~
ordinaria de las reacciones microquimicas modernas, el cam~
bio de color que soluciones de difeniltiocarbazona, llama-
da brevemente ‘‘ditizona’’, en tetracloruro de carbono, su~
fren con cantidades infimas de varios metales pesados co-
mo el plomo, que nos interesa, ¥ ademas plata, cobre, zinc,
cadmio, antimonio, etc.

La solucién del reactivo tiene originalmente color
verde y cantidades menores que un microgramo de los me~
tales mencionados, produce un vire de color hacia el ro~
jo mas o menos subido, o café segtin el metal de que se
trata. Parece dificil de creer, a primera vista, que uno de
estos metales pueda reconocerse cuando otro se halle pre~
sente en cantidades mucho mayores, pero en el caso espe~
cial del plomo, éste es el tinico de los metales mencionados
que no forma una sal compleja con un exceso de i6n CN—;
por esta razén es posible eliminar la interferencia de los
demas metales, agregando a la muestra por examinar cia~
nuro de potasio y cloruro de amonio; este tultimo para man-~



tener la reaccidn casi neutra o ligeramente acida que es
lo mas favorable para su verificacion.

La marcha a seguir para el reconocimiento del plomo
en compuestos de zinc, segin las indicaciones de H. Fisher
reprqc‘chidas por F. Feigl (3). es la siguiente:

una gota de solucidn (0.05 ml) colocada en un
tubito de ensayo y que contiene 0.1 de plomo v 1.175 mg.
de zinc, con 6 mg. de cianuro de potasio y dos mg. de clo-
ruro de amonio, se agrega una gota del reactivo (1 a 2 mg.
de ditizona en 100 ml. de tetracloruro de carbono) obte-
niéndose un color rojo ladrillo”. La relacién entre plomo
v zinc corresponde a 1:11750 o sea un 0.0085%.

Si bien es posible mediante este método reconocer la
presencia de pequefias cantidades de plomo en compues-
tos de zinc, determinarlas resultaria, si no imposible, se-~
guramente muy complicado. Existe ademas el inconvenien-~
te de gque la ditizona es un reactivo muy especial usado ge-
neralmente para trabajos de investigacidén v que no ha en-
trado atn al campo general de los laboratorios de control.

Otro método (6) (7) conocido muy sensible para la
determinacion del plomo, siempre vy cuando éste se encuen-~
tre en forma tetravalente, es el de tetrametildiaminodifenil-
metano que al ser oxidado da una coloraciéon azul intensa
por la formacién de un colorante quinoide derivado del di~
fenilmetano. Aunque este método podria aplicarse de una
manera general a la determinacién del plomo en presencia
del zinc, se hace notar desde luego, la serie de dificulta~
des que presenta en su marcha por la necesaria oxidaciéon
del plomo a diéxido de plomo y por consiguiente, la total
eliminacion del agente usado para dicha transformacién,
pues como es facil de comprenderse, de no lograrse dicha
eliminacion, se obtendran siempre resultados altos.

A los inconvenientes anteriormente expuestos, se su-
man algunos mas como son el tiempo necesario para efec~
tuar la determinacién y la inseguridad propia de todo mé-
todo complicado.

ntre los métodos conocidos para la determinacion
de huellas de plomo en presencia de grandes cantidades
de zinc, el mas comian es el del cromato, que se basa en la
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formacién de un precipitado amarillo facilmente determi-
nable en comparacién colorimétrica.

Foster D. Snell (7) da la siguiente marcha a seguir
en este método, la cual nos puede servir como un ejemplo
general ya que la mayoria de los autores no difieren a este
* respecto.

“Una vez disuelta la muestra que contiene el plomo
v el zinc, evapdrese en ausencia de acido nitrico, filtrese
vy transfiérase el filtrado a un tubo de comparacién. Agite-
se y afidadanse 5 gotas de solucién al 5% de cromato de

" potasio y comparese después de 10 minutos con los tubos
standard. Los tubos standard se preparan con la adiciéon
de 3 ml. de acido acético al 109, 1 ml. de soluciéon de ace~
tato de zinc conteniendo 20 mg. de zinc por ml. y cantida~
des variadas de una solucién de acetato de plomo con una
concentracién de 0.1 mg. de plomo por ml.”

Es bien sabido que también el zinc, bajo condiciones
apropiadas, forma con el cromato de potasic un precipita~
do de cromato basico de zinc; la formacidon de éste, pue~
de evitarse acidulandc-con acido acético; pero con esto dis-~
minuye a la vez, la sensibilidad de la precipitacién del cro-~
mato de plomo. Debido a esto es muy facil que se presen-~
te cualquiera de los dos casos siguientes: a).— Que no se
precipite cromato de plomo o que lo haga en una forma
incompleta debido a un exceso de acido acético. b).—Que
se precipite parte del zinc en forma de cromato basico, de-~
bido a una falta de acido acético. aparentando de tal mo-
do la presencia de plomo donde en realidad no existe.

Ademas de presentarse la dificultad anterior en los
métodos directos, se aplica también a los indirectos, como
es, en primer término, el de la difenilcarbazida (6) que se
basa en la adicién de una cantidad conocida y en exceso
de dicromato de potasio, determinandose después dicho
exceso por la coloracién obtenida al agregar el ya mencio-~
nado reactivo.

Para la determinacién del plomo en el sulfato de zinc,
la Farmacopea de los Estados Unidos (2) da un meéto-
do que se basa en una simple comparacién entre dos tubos,

uno de los cuales contiene la muestra a analizar y el otro
21



una cantidad conocida de una solucién standard de plomo.
Se agrega a ambos una gota de una soluciéon de sulfuro de
sodio en presencia de cianuro de sodio y por comparacién
de colores se determina si la muestra contiene mas o me-
nos plomo que el testigo. Este método es usado exclusiva~
mente para saber si la muestra que se analiza contiene mak
o menos plomo que el limite permitido por la Ley.
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III. - DESARROLLO DE METODOS PRACTICOS
Y SENSIBLES. -




I.—REACTIVO.—Sulfuro de Amonio.— Para nues-
tros ensayos nos hemos basado en la formacién de sulfu-
ro de plomo que, por su color negro intenso y la facilidad
con que se forma, se sugiere para este fin. La dificultad
que se opone a la generalizacion del procedimiento de la
Farmacopea Norteamericana, es la inseguridad de la reac~
cidn cuando se trata de soluciones acidas. Por otro lado, se
ha cbservado que dicha reaccién es sumamente sensible
practicandola en medio fuertemente amoniacal.

Esto altimo parece contradecir a todos los datos de
la literatura correspondiente, ya que es bien sabido que el
zinc se precipita como sulfuro en soluciones amomniacales,
parcciendo pucs, a primera vista, que el llevar a cabo la
precipitacién del sulfurc de plomo sin que a su vez pre-
cipite el zinc. es imposible; sin embargo, este fenémeno es
posible traténdosec, ccmo ya se ha dicho anteriormente, de
soluciones fuertemente amordiacales. En éstas existe un
equilibrio conforme a la siguiente ecuacidn:

+ -+ +
|Za(NH )_| =~ =2Zn + 4NH.,

por la cual podemos deducir que mientras mas grande sea
Ia concentracién de amoniaco, mayor sera la tendencia de
la reaccién a desplazarse de derecha a izquierda y por con-

+
siguiente menos sera la cantidad de iones Zn libres pa-
ra combinarse con el ion S=, ya que el complejo amoniacal
del zinc (ion zincammin) no se encuentra disociado en
estas condiciones.

Por otro lado tenemos que el plomo. que no forma
ningtn complejo amoniacal, se encuentra ionizado, estando
pues en condiciones 6ptimas para reaccionar.

Como se pudo comprozbsag practicamente durante la



realizacion de este trabajo, el éxito en este procedimiento
estriba en la adicién de muy poco sulfuro de amonio, ya que
un exceso grande de éste, origina la inmediata precipita-
cién del sulfuro de zinc atn con la poquisima cantidad de

+
iones libres Zn existentes en la solucién, no sucediendo
asi al agregarse la cantidad de sulfuro propia para el caso.

PROCEDIMIENTO.~Para todas las experiencias efec-

tuadas en este trabajo, se utilizaron las siguientes solucio~

nes:
Solucion de nitrato de plomo.—Se disolvieron 7.985
gramos de Pb(INO ) en 100 ml. de agua y se aford a 500
3 2

ml. obteniéndose asi una solucién con un contenido de plo-
mo de 10 mg. por ml.

Solucion de acetato de zinc.— Se disolvieron 167.5 gra-~
mos de Zn(CH (:()())2 . HZO en aproximadamente 300

3 2
ml. de agua y se aford a 500 ml. teniendo asi una solucién
con un contenido de zinc de 100 mg./ml.

Solucién de sulfuro de amonio de aproximadamente
2% de concentraciéon.

Solucién de sulfuro de amonio al 0.1 %.

Solucién de acetato de amonio saturada.

Amoniaco concentrado.

Todas las determinaciones colorimétricas se efectua-
ron en el colorimetro de Klett Summerson, usandose una
luz obtenida a través de un filtro verde de 54 mu pues no
obstante que esto ultimo no es necesario por tratarse de
un precipitado negro, se hizo asi a fin de establecer condi-
ciones perfectamente definidas para la realizacién de este

procedimento analitico.
in de sentar las bases para el desarrollo subsi~

guiente de este procedimento, se buscaron los limites de
concentracién de plomo determinables colorimétricamente,
encontrandose que una proporcién de 100 gamas de plo-
mo por ml. es el limite maximo con el que se puede obte-
ner lectura en el colorimetro; del mismo modo se encontré
que una concentracién de 2.5 gamas de plomo por ml. per-
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mite todavia efectuar una lectura precisa. Basandonos en
lo anterior, y ya que se trata de trabajar sobre cantida-
des infimas de plomo, se decidié efectuar las experiencias
susbecuentes, con concentraciones de plomo que varian des-
de 50 hasta 2.5 gamas por ml.

Una vez establecidos los limites anteriores, se proce-~
dié a la formacién de una escala de lecturas con cantidades
conocidas de plomo para lo cual se diluyé la solucién ma- -
dre de plomo 100 veces obteniendo asi una solucidn que
llamaremos B y de la cual se usaron las proporciones se-
fialadas en el cuadro siguiente:

Tubo No. 1 2 3 4 5 6 7
ml. sol. B 2.5 2 1.5 1 0.5 0.25 0.125
ml. H20O 2.5 3 3.5 4 4.5 4.75 4.875
gamas Pb 250 200 150 100 50 25 12.5
gamas Pb/ml. 50 40 30 20 10 5 2.5

A cada tubo se agregaron tres gotas de la solucién de
sulfuro de amonio y se efectuaron. en cada caso, lecturas
inmediatamente, cinco y diez minutos después con los si-
guientes resultados:

CUADRO Neo. 1

Tubo Tot. gamas gamas Lectura Lectura Lectura Lectura
No. ml. ~ Pb Pb/ml. inmed. 5 min. 10 min. promedio
1 5 250 50 368 365 361 365
2 5 200 40 302 298 296 299
3 5 150 30 220 218 215 218
4. 5 100 20 153 150 152 152
5 5 50 10 68 65 60 63
6 5 25 5 46 44 43 44
7 5 12.5 2.5 15 14 14 14
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De la tabla anterior se deduce que hay una ligera dis-~
minucién en las lecturas a medida que transcurre el tiempo,
debido seguramente a la maduracion del precipitado.

Como se sabe, el sulfuro de amonio tiende a oxidarse
formandose polisulfuros coloreados y como este fendme-
no puede evitarse con la presencia de sulfitos que absorben
el azufre del polisulfuro, se efectuaron las lecturas en otra
escala igual a la anterior, a la que se agregaron en cada
tubo, pequefias cantidades de sulfito de sodio, a fin de de-~
terminar hasta qué punto podria ser una ayuda dicha adi-
cién. Los resultados obtenidos se encuentran en el cuadro
nimero 2.

CUADRO No. 2

Tubo ‘Tot. gamas gamas Lectura Lectura Lectura Lectura

No. ml. Pb Pb/ml. inmed. 5 min. 10 min. promedio
1 5 250 50 370 374 355 366
2 5 200 40 294 293 290 292
3 5 150 30 216 214 210 213
4 5 100 20 148 145 143 145
5 5 50 10 60 58 61 59
6 5 25 5 31 40 40 37
7 5 12.5 2.5 12 13 10 12

Del estudio de este cuadro se concluye que la adicién
de sulfito de sodio no representa ninguna notable mejoria.

El sulfuro de plomo, es un coloide y no una materia
soluble coloreada. Es conocido que tales substancias se en-
cuentran formadas por pequefias particulas en dispersion,
las cuales se encuentran animadas por el movimiento lla-
mado Browniano. Chocando entre si las particulas pue-
den agregarse, dando lugar con ésto al fendémeno de la
““maduracién’ del coloide. Se entiende que con esto varia
la absorcion de la luz que pasa a través de la suspensién.

este respecto ,se efectuaron lecturas con escalas a
—28-



las cuales se les afiadié respectivamente un coloide protec~
tor y un exceso mayor de sulfuro de amonio. a fin de de-~
terminar el valor de la ayuda que la adicién de dichas subs~
tancias podria prestar como estabilizadores de la sus~
pension.

En el caso del coloide protector, se usd una solucién
de goma arabiga en agua con una concentracién del 1%
de la cual se agreg6 a cada tubo de la escala una gota.

Los resultados asi obtenidos se encuentran represen-
tados en el Cuadro No. 3, mientras que los correspondien-~
tes a la adicién de un exceso mayor de sulfuro de amonio,
se encuentran a su vez representados en el Cuadro No. 4.

CUADRO No. 3

Tubo Tot. gamas gamas Lectura Lectura Lectura Lectura
No. ml. Pb Pb/ml. inmed. 5 min. 10 min. promedio
1 5 250 50 310 305 302 306
2 5 200 40 232 230 220 227
3 5 150 30 190 178 178 182
4 5 100 20 121 120 115 118
5 5 50 10 68 52 50 56
6 5 25 5 46 39 40 41
7 5 12.5 25 10 8 8 9
CUADRO No. 4
‘Tubo Tot. ~gamas gamas Lectura Lectura Lectura Lectura
No. ml. Pb Pb/ml. inmed. 5 min. 10 min. promedio
1 5 250 50 360 357 356 358
2 5 200 40 310 308 315 311
3 5 150 30 213 210 208 210
4 5 100 20 155 150 140 148
5 5 50 10 64 62 60 62
6 5 25 5 50 48 48 49
7 5 12.5 2.5 o 7 7 8
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No encontrandose tampoco en ninguna de las expe-
riencias anteriores mejoria alguna digna de mencién, y des-
pués de un estudio detenido de todas las lecturas efectua~
das hasta ahora, se concluye que:

a).—A fin de lograr la mayor uniformidad en las
lecturas, éstas deben efectuarse entre cinco y diez minu-~
tos después de formado el sulfuro de plomo.

b).—No hay necesidad de agregar ninguna de las
substancias anteriormente probadas, por haberse demostra-
do que no representan ninguna mejoria para el objeto que
se persigue.

na vez determinada la curva colorimétrica represen-
tada en la grafica adjunta y que nos sirve como base de
comparacion se procedié a la determinacion del plomo en
presencia del zinc, para lo cual se siquié el siguiente proce-~
dimiento.

Se pusieron en cada uno de, los diferentes tubos com-
ponentes de la escala, dos milisaétros de una solucién de
acetato de zinc con un contenido de zinc, de 0.1 gramos
por cada ml. v se les agregd 2 ml. de amoniaco concentra-
do, a fin de formar el complejo amoniacal del zinc. Se agre-
g6 después a cada tubo, una cantidad diferente y conocida
de una solucién de nitrato de plomo, con un contenido en
este metal de 0.5 mg./ml. v se completé el volumen total
a 5 ml. con agua destilada (cuadro No. 5). Se procedio
después a la formacién del sulfuro de plomo, para lo cual
se agregaron dos gotas de una solucién de sulfuro de amo-
nio al 0.1% primeramente y tres gotas de dicha solucion
después.

No habiendo encontrado entre estas lecturas ninguna
diferencia apreciable, excepto en los tubos de mas bajo
contenido en plomo, en los cuales la adiciédn de tres gotas
de la solucién de sulfuro de amonio parece ser ligeramen-
te excesiva, lo cual se noté en un ligero incremento de
las lecturas, provocado seguramente por una ligerisima pre-
cipitacion de sulfuro de zinc, se concluye que basta con la
adicién de dos gotas de sulfuro de amonio al 0.1% para la
completa precipitacién del plomo; esto tltimo es confirma-
do por los siguientes célculsodq:




s st AL Pt e

Cantidad maxima de plomo presente en la
escala ... ... ... e
1 micromol de plomo equivalea ..........
Maximo de micromoles presentes en la es-
cala .. ... ... e e e
1 micromol de sulfuro de amonio equivale a .
Cantidad de solucién de sulfuro de amonio
usada .. .. e e e e e e e e
Concentracién de la solucién . ...........
Tgtal de sulfuro de amonio presente en cada
tubo ... e e

250 gamas
207 .
1.2

68 .
0.1 ml.
0.1 %
100 gamas
1.5

Las lecturas efectuadas con la escala formada segtin
la descripcion anterior. se repitieron tres veces, encontran-
dose una similaridad en lgs resultados altamente satisfac~
toria como se puede observar en el siguiente cuadro:
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Tubo
No.

oI O R GO DO

Total

Gronuroitunun i B

gamas
Pb

250
200
150
100

50

25
125

CUADRO No. 5.

‘gamas
Pb/ml,

50 -

40
30

0
10

5

25

% Pb/Zn
inmed.
0.125 255
0.1 292
0.075 216
0.05 145
0.025 75
- 00125 50

000625 15

Lectura  Lectura

5 min.
352
292
213
140

75
52
13

Lectura
10 min,

349
289
214
141
75
52
15

Lectura
promedio

352
291
214
142
75
51

14

—83%
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La curva formada por las lecturas asi obtenidas, y que
a su vez se encuentra representada en la grafica siguien-
te, permite, por comparacién con la curva previamente de-
terminada, afirmar el éxito del trabajo aqui efectuado.

1II.—REACTIVO.— Cromato de potasio. (Método
Turbidimétrico) .— Como un complemento a nuestros en-
sayos, se efectuaron pruebas para la determinaciéon de pe-~
quefias cantidades de plomo en los compuestos del zinc por
el método de cromato, con la diferencia del usual, de que
en lugar de efectuarse en medio acético, también en este
caso se usé un medio fuertemente amoniacal.

omo era de suponer, las dificultades que general-
mente se presentan para la precipitacion del plomo como
cromato en presencia de grandes cantidades de zinc, en
medio acético. desaparecen al efectuarse la determinacion
por este procedimiento, debido a que no existe la posibi-
lidad de la precipitacién del cromato basico de zinc.

A fin de determinar la sensibilidad de este método vy
al mismo tiempo la concentracién éptima del cromato de
potasio que debe usarse, se efectuaron las siguientes prue-~
bas:

Se prepararon varias escalas con un contenido en ca-
da tubo de 250, 200, 150, 100, 50, 25 y 12.5 gamas de
plomo, con 5 ml. de volumen total y en una solucién fuer-
temente amoniacal, en presencia de fuertes cantidades de
zinc (Cuadro No. 6). Dichas escalas se trataron a su vez
con 1 y 2 gotas de soluciones de 10%,., 7.5%, 5%, 2.5% vy
1% respectivamente de cromato de potasio, encontrando~
se que la concentracién del 10%. es adecuada para esta
determinacién usandose en cantidades de 1 gota y como
maximo 2 ya que de este modo se tiene el cromato en ex~
ceso para precipitar el plomo y al mismo tiempo no pro-
duce una coloracion demasiado fuerte que impidiera la dis-
tincién de un ligero precipitado. El cuadro siguiente re--
presenta la escala tratada con 2 gotas de la solucién ‘de
I<2CrC)4 al 10% v en él se anotan los resultados obte-
nidos.



CUADRO No. 6

Tubo Tot. gamas grs. gamas ToPb/Zn Observaciones
No. ml Pb zinc Pb/ml.
1 5 250 0.2 50 0.125 Precipitado abundante
2 5 200 c.2 40 0.1 Precipit. menos abund.
3 5 150 0.2 30 0.075 . . .
4 5 100 0.2 20 0.05 Poco precipitado
5 5 50 0.2 10 0.025 Muy poco precipitado
6 5 25 0.2 5 0.0125 Precipitado dudoso
7 5 12.5 0.2 2.5 0.00625 No hay precipitado
: NOTA:—Todas las lecturas anotadas en los cua~
! dros anteriores, representan el promedio de las lecturas
obtenidas en las diferentes pruebas que en cada caso se

efectuaron.
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IV.—RESUMEN.

El contenido de plomo presente en el 6xido u otros

compuestos del zinc, es perjudicial tanto al uso industrial
(pinturas) como al farmacéutice de dichos productos. Por
esta razén es importante para los trabajos de muchos la-
boratorios, disponer de una prueba sencilla y sensible, que
permita encontrar pequefias cantidades de plomo conte-
nidas en preparaciones de zinc y en dado caso determi-
narlas.
Las reacciones que se conocen y que pueden utilizar-
se para este fin, son hasta cierto grado complicadas, ne-
cesitan reactivos especiales (ditizona) o no conducen a
resultados seguros (pruebas con acido sulfhidrico o con
dicromato de potasio en soluciones acidas).

Basandose en el fenémeno de que el zinc con un gran
exceso de amoniaco forma un ion complejo bastante esta~
ble, el cual no reacciona con el sulfuro de amonio en caso
de que este reactivo se agregue solamente en cantidad pe~
quefia, ni tampoco con cromatos solubles por elevada que
sea la concentracién de éstos. mientras que el plomo en
las mismas condiciones reacciona con cualquiera de estos
reactivos, ha sido posible elaborar pruebas que comprue~
ban lo siguiente:

.—Que la reacciéon que se practica con el sulfuro
de amonio permite cuantear, con precisién satisfactoria,
contenidos entre 0.25 y 0.00625% de plomo en compues-
tos de zinc.

B).—Que el método del cromato permite cuantear
contenidos hasta de 0.0125% de plomo en zinc.

Aplicado a la determinacién de plomo en el éxido

de zinc, se puede recomendar el procedimiento siguiente:
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Colocar en un tubo colorimétrico 125 mg. de oxido
de zinc (igual a 100 mg. de zinc). Agregar 1 ml. de HCIi
(1:1). Agitar hasta la disolucién completa del oxido, la
cual se consigue rapidamente, enfriar y agregar amoniaco

concentrado cuidadosamente y enfriando repetidas veces,
completando el volumen a 5 ml.

gregar 3 gotas de sulfuro de amonio vy después de
cinco minutos de espera, medir el color producido en ca-~
so de que se desee una determinacién cuantitativa.
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