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INTRCDUCCION 

La tesis que se presenta se propone reunir y ordenar documenta-

ciÓn relativa al elemento lla~ado "arsénico".Dicha información e~ 

~á disper sa y desordenada en l a biblograf Ía e ncontrada en la Un i 

versida d,lo que d i ficult a s u uso de manera rápida y e f ectiva. 

Así pues,se reúne la mayoría de las técnicas analíticas public~ 

das durant e l os Últimos diez a ños en el Analytical Abstracts.El a-

ná~isis cubre muestras presentes t anto en la naturaleza como en el 

l aooratorio. 

En este trabajo se usan los Índices cruzados que relacionan tés 

nicas analíticas con material examinado o analizado •• También se u-

san los números de extractos,que corresponden a los de la publica-

ción antes citada. 

El arsénico es un ele~ento L~¡;:>ortante debido a la gran toxicidad 

d e sus compuestos y a la variedad de usos que se les han dado a los · 

ra ismos. 

Cabe mencionar algunos casos de envenena~iento por mal uso de -

compuestos arsenicales : En .1éxico se presentó el caso de envenen~ · 

. mi ento de veite mil reses(de b i do a que el alimento fue contaminado 
"""º , ?.:i , ..Jv " 

con fosforita que contenía arsénico ; en Inglaterra se produjo h~ 

ce a lgunos a ños cerveza con adición de glucosa f abri cada con áci-

do sulfúr i co que contenía indicios de arsénico. ?robablemente el -

riesgo ~as grande se debe al uso tan generalizado de i nsecticidas 

a rs '"nicales. 

E~ to~o caso, el arsénico es un e lemento que , aunque peligroso, 

?Uede ser de gran a yuda para el hombre. 



ARSENICO 

Pert enece a l a quint a f am i l i a c e la Tabla Per i Ódica 

s ímbol o 

Molécula 

FÓrt11ula 

No.atómico 

Configuración electrónica 

Edo.fis. y color 

Peso atómi co 

Peso Esp. 

Densidad del sol. 

l/olúmen atáaico 

(on3 at.g) 

Dureza (Mohs) 

p.f. 

p.eb. 

Calor espec!fico(calq) 

Calor de fusión (calg) 

fb!fi!íR~'gatividad 

Potencial delª y 3ª 

f ~Ri~e~1ón 4ª y sª 

Potencial de electrodo 
~n .v ) 

Radio covalente (A) 

Rad i o 1Ónico (A) 

Calor de atOlllizaciÓn 
(Kca l at g ) 

Edos. de ox i dación 

As 

As4 

As 4 vapor 2As;¡ 

33 

4s2 
' 

4pJ (2,8,18.5) 

Sol.gris,negro,amarillo 

74.91 

5. 7 (met ) 

3 ,9 (aro ) 

1.97 (negro) 

5.73 

13,13 (met) 

3,5 (rnet) 

814.1 5º 

6lo0 (subl) 

0,082 (met) 

88 .4 

2.0 

lOelJ 

49.9 

+9.25 
(HAs02 ) 

l.21 

28el/ 

62.5 

0.69 ( 3~) 

60, 6 4 

- 3 . +3 t +!) 

2 
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Está colocado en e l grupo V de la Tabl a PeriÓdica,en el subg~ 

po que contiene N, P,Sb y el BioA pesar del pes o atónico fracciona­

rio asignado al As ,solo se conoce una forma isotópica estable.Con-

5 electrones en la ca~ exterior del átano.Aunque suele clasifica~ 

se como elemento no metálico,o metaloide,tiene carácter anfótero y 

algunos qui~icos lo consideran cano meta l .El As f orma no rmahlent e­

cristales metálicos de color gris acero y se lliUlla As me t álico.El­

arsénico esta.abajo del hidrógeno en la serie Electroqui~ica.El ~ 

• d • trioxi o,As 4o6 o As2o3 ;se designa ccmercialmente con el ncmbre de-

arsénico blanco,o simplemente ,arsénico. 

El arsénico presenta varias formas alotr6picas,además de la 

forma normal,Mellor menciona otras tres e una forma cristalina am~ 

rilla (CÚbica) de densidad 2.06 ; una forma amorfa de color rojo o 

pardo obscuro,d. 3.67-4.13,una foz:ma criptocristalina de color gris 

a negro, d. 4.64.Ninguna de éstas conduce la electricidad,pero la­

fonna normal es conductora.(Mellor,1929,.Vol.IX,pág.19). 

El elemento As en s! mismo no es venenoso ; pero los compues -

tos de arsénico son notables por su actividad cano venenos, y mu.-

chos de sus usos canerciales se basan en esta actividad , El arséni-

co metálico se usa en aleaciones . 

HISTORIA 

El mineral rojo rejalgar, As4s2 ,o As2s 2 y el oropimente, As2s3 

bran conocidos antes de la ena Cristiana.En el siglo I plinio men­

c ionaba la sandárac a (rejalgar) de las .minas de oro y plata.El co-

lor del sulfur o amarillo hizo que se l e diera el ncmbre de auripi~ 

mentum,Algunos esc ritores de la ant~gaedad describen las propieda-



de s medicinales del arsénico,pero no mencionan su carácte r veneno­

so,que al parecer,no . ~reconoci6 hasta después.En el Siglo V des -

cribe Olimpi6doro la preparaci6n del Óxido arsenioso (arséni co blaQ 

co)y s e oa encontrado una referencia fragmentada del arsénico meta­

lico que data del siglo IV.Sin embargo,hasta el período comprendi­

do entre los Siglos XIII y XVII no se es t ab l ecieron las verdaderas 

relaciones e ntre las f ormas e nt onces conoci das del arsénico.se cree 

que el elemento fue obtenido por Alberto Magno en 1250,y en 1649 

describi6 Schoeder do s métodos de preparación.Brandt demostr6 e n 

1733 que el arsénico b lanco era el Óxido del metal.SegÚn noticias­

históricas,los compuestos de arsénico fueron muy ernpleadoa durante 

la Edad Media pc17 los envenenadores profesionales.El As era muy us~ 

do para blanquear el cobr e. 

PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS 

CONSTANTES s El As solo puede fundirse bajo HX"esiÓn . A la PE.e 

s i ón normal el metal se sublima s in fundirse ; El calor latente de -

sublimación es de 60 cal / g.Lil forma normal de los cristales de As­

es de tipo romboédri~o del sistemahexagonal,con dos átQ~Os en una­

célula unitaria.Clasificado por el sistema Sch~nflies,el grupo es­

pacial es 0;0 ,con una constante de red de 4.151 y un ángulo axial­

de53º49' ; una forma r omboédrica de caras =entrad~s y 8 átomos en 

la célula unitaria ti~ne una constan~e de red de 5.599 y un ángulo 

axial de 84°1e '. 

c:c~;oucTA QUI:UCA s El As t i e ne mediana actividad química.No se al­

t era en el aire seco 1 pero se oxida lentillente en e~ a i r e húmedo.Cuall 

do s e calienta arde con l lama azul ada blanca , despidiendo humos de~ 

sos de t rióxido de As que tiene n ol or caracterí stico a a jos.El ~Qt 

do nítrico oxida el As trsnsform~ndolo primero en -trióxido Y de$ • 



pués en pentóxido As4o10 .El metal es insoluble en H2so4 d il.,pero 

~e disuelve en el icido concentrado y caliente.El HCl ataca debi* 

~ente al As,el Clz se combina directamente con él en caliente y for 

ma tricloruro .Calentado con s f orma varios sulfuros, según las pro­

porciones empleadas .El As tiene muchas de las propiedades me táli­

cas y de metaloide.Es fuertemente anfótero y forma arsenitos,arse­

nia tos y otros derivados icidos mas complejos. 

El As en +os diversos alÓtropos,ee estable en el aire. 

El As ordina rio es aleado con algunos metales.Actfut como redu~ 

tor;igualmente en solución en cs2 .En caliente lo atacan las solu­

ciones concentradas de hidróxidos alcalinos con formación de arse-

ni tos. 

8As +602 = 2As4o6 (por combustión) 

As 4 + 6H2 4AsR3 (alta temperatura) 

2As + 3Cl2 2AsC13 (seco,expont~nea) 

2As + 25 = 2As5 (en c•liente) 

2As + 3Zn = Zn3Aj¡2 (por fusión) 

Con algunos compuestos: 

3As + 5RN03 + 2H20 3H3As04 + SNO 

2As + 6NaOH = 2Na3As03 + 3li:2 

As4 + lONaClO + . 68i0 lON¡¡Cl + 4H3As04 

2As + 6KN03 .. 2K3As04 + 4N02 + 2NO 

El As se caracteriza en el método usual de análisis cualit•ti-

vo por precipitación con los metales del grupo II,en forma de sul­

fu ro amarillo,As2s3 ,en solución ácida.La valoración del As suele -

hacerse por oxidación 1oQ;métr1ca del estado trivalente al pentav~ 

lente.El As puede separarse del Sb,Sn y otros metales pesados por-

l a volatilidad del tricloruro de a r sénico a temperaturas no supe -

riores a 120° e en 
corriente de ·cloruro de hidr6geno.Pueden descu-
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br i rse cantidades muy pequef. as de arsénico de 0.001 a o.s mg por m~ 

dio de las pruebas de MARSH o de GUTZSIT , que se basan en la pro -

ducción de arsenamina por reducción con zinc en solución ácida o al 

calina.En la prueba de Marsh,el gas formado,después de eliminar el 

ácido sulfhídrico que pasa a través de un frasco de desecación a 

un tubo de vidrio fuertemente calentado que tiene un estrechamien­

to , el cual descompone a la arsen~~ina y forma un "espejo" negro -

de arsénico soluble en hipoclorito de sodio.En la prueba de Gutzeit 

se hace pasar el gas sobre papel impregnado de cloruro mercúrico , 

en el que la arsenamina produce una mancha parda.Las operaciones d~ 

ben de realizarse en CfQlldiciones minucios~nente reguladas. 



?RUEBA MARSH - BERZELIUS.-La f ormac i ón de a rseina gaseosa por 

la acción de hidrÓgeno naciente en un canpuesto de arsénico , y la 

descomposición rápida de arsina por el calor ,son apl icados en la-

prueba muy sensitiva de Marsh -Ber zel ius. 

7 

Narsh,en 1836 usaba la deposic i ón de a r s énico en una superfi­

cie f r ía sujetada en la flallla del hidrÓgeno quemándose,conteniendo 

arsina;Berzel i us en ·l83 7 pasado el gas a través de un tubo calent~ 

do a un l ugar y obteniendo un espe jo de arsénico. 

Zl hidrÓgeno gen~rado de zinc puro y ácido sulfúrico dilu!do y 

puro es liberado de tra,ap.s de HS por un rollo de papel de acetato 

de plomo seco en la primera parte del tubo secador,la segunda mi-­

t a d del cual está empaquetado con cloruro de calcio puro granular, 

separado del papel por un tapÓn de algod6n-lana.El gas seco pasa a 

~ravés de un t ubo de vidrio duro calentado al rojo vivo.Si los mat~ 

riales están l ibres de arsénico,no se produce mancha.Si una solu. • 

~ión de Óxido arseni oso di l u!da,o cualquier material que se quiera 

probar para el arsénico es añadida al matráz,la arsina es fonnada, 

la que se descompone en 41 tubo caliente y un espejo café o negro 

es depositado al lado de l a porción calentada.Después de un tiempo 

s~ficiente,todo el arsénico es liberado,y por canparación del es~ 

JO con tubos tipo preparados con cantidades conocidas de Óxido -

arseni oso (o.col - o.al ~g) puede ser hecha una es t imación cuant ! 

tativa • Una coiabin•ción de l~• ~ruebas de Harsh y Bettendorff -

de tectan lo- 8 g.Algúnas vari~dades de zi nc no reducen facilment~ 

compuestos de arsénico , pero pueden ser act ivados por tratamiento 

con solución de sul f ato de cadmi o a l 2 %. 

Si el t ubo no es calentado , pero e l gas se prende en el mecher o , 

la flama se t e 5irá lila y deposi t ará manchas negr as de As en la s~ 

perficie exterior de un plato de. porcel!ha vidriada l l eno de agua 

2AsH3 = 2As + JH2 .Este se di s uelve r a pi damente en una sol~ 

ción de hipoclorito de sodio o polvo blanqueador f ormando ác. ar 
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sénico o ar9eniatos t 

2As + SNaOCl + 3~0 

pero son insolubles en ácido tartárico.Si un punto se moja con 

sulfuro de amonio amarillo,y se evapora COll leve calentamiento 

,se deja una mancha amarillo brillante de As 2s 3 • 

La prueba electrolítica de Harsh (primero usada por Bloxam 

en 1861) es ahora muy usual.El cátodo de Hg,en el que los arse­

niatos (no reducidos ell un cátodo de platino), también forman ars.!, 

na,es contenido en un punto poroso encerado excepto en la parte 

central y ajustado con un parador de hule,teniendo un embudo p~ 

ra introducir el líquido por separado y un tubo de salida eones 

tado a un tu~o de cloruro de calcio,y el tubo de vidrio duro de 

descomposición,calentado elP.ctricamente.Bl ánodo es un rollo de 

platino doblado hacia afuera de la celda porosa en un recipien­

te de vidrio.El recipiente exterior y la celda porosa contienen 

ácido sulfúrico diluido.La solución a ser probada es afladida a 

través del embudo de adición. 

PRUEBA DE GUTZEIT.- La arsina pasada a una solución de nitrato 

de plata diluÍ~a da un precipitado negro de plata y el filtrado 

contiene ácido arseniosos 

+ + + óHN03 + 6Ag 

Con más solución concentrada de nitrato de plata ningÚn -­

precipitado se forma,pero sí una solución amarilla de un canpue~ 

to de arsenuro de plata y nitratos 

AsH3 + 6AgN03 ~ Ag
3

As , 3AgN0
3 

+ 3HN0
3 

y diluida con agua , un precipitado negro de plata se depositas 

Ag3As, 3AgNo
3 

+ 3H:z0 ---. óAg + 3HN0
3 

+ H
3
Aso

3 

La arsina con el cloruro mercúrico da una coloración amari-



lla,debida a la formación de AsH(HgC1)
2 

,la que, con un trat~ie~ 

to posterior da café Aa(HgC1) 3 y finalmente , negro As
2

Hg
3

.Esta -

es la base de la 5enait1va prueba de Gutzeit (1879). 
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EXISTE!'ICIA 

se encuentra arsénico nativo en muchos sitios, existe en el Harz 

en JapÓn,en .'1éxico es nativo en Tlamaya,Edo.de México y minerales­

(arsenopirita) FeAsS,en otros l ugares,las aguas de l lago de Texco­

co ~ontienen cantidades muy pequenas de Asn3 .Libre en pequeñas can 

tidades,de o rd inario asociado a minerales de Ag,Pb,Co,Ni y Sh.De 

1 -::is numerosos minerales de As ~ 1 mas abundante es la arsenopirita{ 

nisp!quel)Fes 2 .FeAs2 o como se escribe a veces,FeAsS.Se presenta en 

f er.na de cristales r~boidales.Densidad 5.89 a 6.20 ; dureza 5.5 a-

ó .O Mohs.Sin ~mbargo,la mayor parte del As comercialmente es un sub 

producto del tratamiento de otros minerales,en especial de Au,Ag,­

Pb,Cu ,co y Ni,en los que está · en cantidades relativamente pequeñas. 

Entre los mas importantes de los minerales comprendidos en esta ca­

t egoría figura la arsenita (arsenolita,As2o3 ),la cobaltita(CoAsS)~...!1 

r g ita (3cu2s.As 2s 5),eritrita(co3Aso4 ) 2 , stt2o ,lolingita o leucopirjta 

(2eAs 2 ) ,rejalqar (As 4s4 ),oropimente (As2s3 ),proustita (3Ag2SAs2s3 )y 

e~~altita (CO¡Ni )As2 .El As está tan difundido en la naturaleza que­

pueden descubrirse indicios de él casi en todas partes;el contenido 

calculado en la corteza terrestre está al par con el del Mo o el dél 

Sn ,pero nunca su porcentaje es tan pequeño para tener L~portancia­

ind~strial ( 5 X lo- 4%).El humo de carbÓn,especialmente en brumas a­

marillas puede contener Óxido de arsénico de piritas en el carbón.­

Existen trazas de As en al-;runas ag-Jas minerales,P-n el suelo (l-60 E 

µn),en el cuerpo humano adulto (O,l mg por Kg),etc.El tabaco amer~ 

no (6-30 p¡:xn) y l as partes frescas de pescados comestibles o en co~ 

chas(7-90 p¡::m)contienen grandes ca.,tidades de as generalmente. 

Existe t~~bién en materiales carbonizados {cobaltita),en vapores 

de trat~~iento metalúrgice de Óxido de arsénico,que pueden ser des-

prendidos y condensados en conductos como un polvo. 
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El arsénico,cano el fÓsforo,existe en diferentes formas alotro­

picaa (las designaciones~ y <son a veces intercambiadas).El As en­

loa diversos alÓtropos , es aatable en el aire.El mas inestable y rea~ 

tivo(As a111.) se oxida con 11:111iniscencia,a 200°,y arde a 400° con -

llama azulada;brillante en el ox!geao.Loa diversos alÓtropos del As, 

a temperat.raa elevadas se canbinan con loa a111etalea • 

l) Arsénico -alfa __ ó arsénico amarillo 1 CÚbico,densidad 2-.026 a -

la0 c,soluble en cs2 y corresponde al fósforo blanco,ea muy inestable 

y rápidamente pasa a ' As 

2) Arsenico Ó araenico negro 1 amorfo,densidad 4.71 ,insoluble en 

cs 2 ,corresponde al fósforo amorfo,menos estable que el arsénico 

3) Arsénico ' Ó arsénico gris (arsénico metálico), romboédrico,dens.!, 

dad 5.73 ,insoluble en cs2 .corresponde al fósforo metálico.Es la -

forma estable y mas común del arsenico. 

Quizás exista un cuarto alótropo o As pardo (de p.esp.3.7 a 4.1) 

obtenido reduciendo con cloruro de esta~o (II) al trióxido As2o3 -

en HCl,también se cita a un arsénico ortorránbico y se asign&n va­

rias formas ( ~ ' ) al amorfo. 
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ARS~ICO AMARILLO O ARSENICQ ALFA • 

Propiedades 1 Es un polvo arnarillo,se convierte en gris en menos -

de un minuto cuando se expone a l a luz solar.Soluble en disulfuro de 

carbono.Cri s tales cÚbicos .d (20°c) 1. 97. 

Encontrado por Bettendorff en 1867,se oc ci ene ( s imilarmente al P 

blanco )por enf r iamiento rápido de vapor de arsénico.El arsénico se­

dez t ila en una corriente de co2 y el gas se pasa por un tubo en U , 

donde éste se encuett t ras una corriente de co2 enf riado,y entonces 

es pasado en corr i ente de d i sul;uro de carbono frío,que disuelve el 

arsénico amarillo.La solución en evaporación en la obscuridad depo­

sita cristales regulares debilmente amarillos, que rapidamente se -

oxidan en el aire a temperatura ambiente con débil lumuniscencia y 

olor a ajos.Este pasa rapidament e a arsénico gamma cuando se expone 

a la luz,aún a - 180° .El arsénico amarillo se forma cuantitativamen­

te volat i l i zando arsénico gamma al vacíó y enfriando el vapor con -

ai re líquido.su peso molecular es en solución de disulfuro de carh2 

no i gual al del As 4• 

Cuando se calienta cloruro es t anoso con una solución de Óxido ar 

se~ioso en HCl, da un preci pitado café de a r sénico (prueba de Bet~ 

~orff ),parte del cual e s arsénico alfa.El producto se i ncrementa si 

la mezcla se agita con disulfuro de carbono durant e la reducción, -

puesto que la soluc i ón de a rsénico alfa es mas estable que el sÓli-

do. 

ARSENICO NEGRO O ARSENI CO BETA . 

Se f orma cuando e l arsénico gris se cal i enta r a pidamente en un -

tubo de vidr i o con una corriente de H, cuando éste se depos i t a en la 

parte mas fría (200-22°) de l tubo COOIO un espe j o brillante, a lgo de­

arsénico gris e s depositado cerca de la parte calenta da (Berzel i us, 

1844).El arsénico negro no es oxidado apreciablemente por el aire~ 

ún a 80 grados,pero a 360 éste pasa a arsénico gamma con gr an des -

prendimi ento de calor. 
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ARSENICO GiUS O ARSEI<ICO G.AM..'1A . 

La variedad común ,f.:irma cristales romboédric~s brillantes blaneos 

(Sn) con lustre metál i co y es bastante buen conductor de l a elec~ri 

cidad y el calor,es iscmorfc con fósforo metálico,telurio,antL~onio 

y bi~~uto. ~o f orma amalgama , se volati l iza suavemente a leoº y a 

450° , subl.il!:a rapidamente sin previa fusión formando un vapor incol2 

ro,cuya densidad muestra que contiene moléculas de As 4.A temperatu -

ras mayores ocurre la disociación ' As 4------.2As
2

• 

Cuando se calienta a presión en ur. tubo sellado,el arsénico g ris 

funde a 814° • 

El arsénico gris no se oxida en el aire seco a temperatura am . 

biente , pero en aire húmedo , rapi damente se cubre con una película 

gris-negra de trióxido d e arsénico,que puede ser quitad9 calentándo­

lo solo con un poco de yodo.Se empieza a oxidar en el aire cerca de 

los2ccº , y a los 250° - 3oo0 muestra fosforescencia,la temperatura 

a la cual ésta aparece en oxígeno depende de la presión,como en el 

caso d e fósforo blanco .A 4co0 éste se quema en aire con flama blan-

ca,la que es brillante en oxígeno; As~ ~ 30
2 

El arsénico pulverizado se enciende en cloro formando AsC1 3 , y­

se inflama en contacto con el brcrno formando AsBr3 .Este se combina 

=irectai:iente con azufre y f ósforo con el calor,pero no con mitróge­

no o carbÓn.El arsénico forma arsénidos fusibles con la mayoría de 

l os meta l es, c .3 - 1% a.:eado con plomo :-:ace al metal mas duro y mas 

fusible , y si esta alea~ión fundida se purifica por un tamíz,las go­

tas que caen de una torre dentro del agua forman una rnliUlición. 

El HCl disuelve al As en presencia de aire.El ácido nítrico dil~ 

Ído tiene un f'OCO de acción en fr ío , pero suavemente oxida el -

arsénico a Óxido arsenioso cuando se calienta ; el ácido nítrico 

::::encentrado rapidame nte oxida el arsénico a ácido arseni•J 
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co H3Aao4 , que se forma rapidamente,con un poco de AsC13 ,con agua 

regia . El ácido sulfúrico concentrado y caliente es reducido a di6 

xido de azuf re , el sulfato arsenioso As2 (so4 )3 inestable parece ser 

formado,pero se desec:rnpone en el trióxido.El arsénico es insoluble 

en solución alcalina,pero es atacado por el hidróxido alcalino fll!! 

dido,formando arsenito e hidrÓqeno; 2As + 6NaOH =2Na3As03 +3a2 ; 

a altas temperaturas algo de arsenlat.o es. formado: 4Na3Aso3 3 

Na3Aso4 + Na3As • 

PELIGROS PARA LA SALUD 

El carácter altamente tóxico de loa canpuestos arsenicales exi­

ge precauciones especiales para preservar la salud de las personas 

que trabajan en las fábricas que producen o tratan tales coapuestos 

Además ,el peligro de envenenilllliento arsenical no •• limita a laa­

personas que están en contacto diario con él durante su trabajo , 

sino que se extiende en aa..yor o menor grado al pÚblico en general. 

La extrem.da dispersión de indicios de arsénico en tantos materiaP 

le• de uso ccmún exige precauciones especialea,a veces en direccio­

nes inesperadas1ccao en Inglaterra , hace algunos aftos se produjo una 

epidemia de envenenamientos con arsénico por la cerveza fabr icada -

con la adición de glucosa, azúcar que se hab!a fabricado empleillldo -
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ácido sulfúrico que tenía indicio• de arsénico.Probablemente el ri!• 

go mas grande se debe al uso muy grande de iniiecticiG&a araeniacale• 

con el peligro aubaiguienae á1.. ccaer fruta• que no han aido lavadaa; 

inclueo,deapuée de lavadaa,pueden contener suficiente arsénico para 

ser peligro~• ai ae ccaen •in pelar.Loa límites de tolerancia fija_ 

dos para manzanas y peraa fueron elevados haata o.025 grano• de ai:St­

nico y o.os grano• de plOlllo por libra de frutas (3.56 mg y 7 .14 mg 

por kilogramo respectivamenae),que ea el doble de la t olerancia ant~ 

r ior,cifraa que algunoa consideran demaaiado elevadas .se ha observa­

do el envenenamiento de •bejaa por laa f loree rociadas con ccapues­

toe areeniacalee,y ha habido mucha• quaja• por envenen .. iento de an! 

malee dGlméeticoe por caaer hortaliza• contaminadas por el polvo de 

chimenea• de laa f ábricae vecina• que trataban ainerale• conteniendo 

arsénico. 5 cen+::igr¡,¡,""'.\.'.)s de As c:xibinado bas t >. n p¡¡r;;¡ dosis :nor tal . 

usos 

El arsénico y sus compueetoe tienen unos usos basados en eua p~ 

piedades físicas y químicas ,pero el 80 por ciento del consU110 en 

l oa Últimos a~os consiste en aplicaciones de su toxicidad.De la 1111-

portante porci6n ele arsénico blanco empleado en la fabricaci6n de 

insecticidas,la mayor parte •e convierte en arseniato. de . .calcio y 

arseniato de plano.El verde de París se usa en grado maa limitado. 

El uso mas importaate del arsénico blanco en la industria ea en la 

fabricaci6n de vidrio,que durante 1941-1944 ue6 el 5 por ciento del 

arsénico vendido,y •i no hubiera •ido por la• restriccionea,ee pro­

bable que hubiera doblado esa cifra.Lo• preparado• fa.rmacéuticoe -

constituyen una partida importante desde el punto de vista eanita­

rio, pero solo exige una fracción del l por ciento del areeñico del 

ccmercio . 

La · onayod.a del arsénico se usa en alescione.s con Pb Y CU para la 

fabricacion de perdigone• io.5 % de As en el Pb aunenta la tensi6n 
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~ 
superficial, con lo cual salen mas r edondos los perdigones y como r~ 

duce el pun t o de fusión bastante,el metal líquido tiene mas tiempo-­

para que la t ensión superficial actúe antes de la solidificación.Al 

cobre, al la tón y a los metales para co jinetes se les añaden a menu­

do peque ños porcentajes de arsénico.Los virotillos de las locanoto-

ras,los tubos de cobr~ sin soldadura para calderas,condensadores y 

las placas de los hogares de las locomotoras se hacen con cobre 

que contiene de 0.25 a o.so% d~ arsénico.En la mayoría de las ale~ 

cienes sol o puede ponerse un pequeño porcentaje de arsénico porque­

en cantidades mas grandes comunica a la aleación la fragilidad tan­

carac terística del me t al puro.se usa también en herbicidas (como ar 

seni t a) y baños para ovejas,los arseniatos de Pb,Cu y Ca se usan en 

e eroso l es;como Óxido como veneno para piojos en pieles preservadas, 

~n fabricación de vidri~ para remover el color,en esma l tes,pirotec­

nia,conservación de madera y fabricaci¿n de pigmentos y mordientes. 

:inaL~ente,se podría decir que el arsén ico es uno de los ejemplos-

mas notables de un pequeño grupo de metales ,que,como elementos ca­

si no tienen ningÚn uso,y en cambio,contribuyen al bienestar y el -

~r~reso de la ~umar.idad en forma je diversos compuestos, que en el 

curso de su empleo se disipan completamente.En lo que respecta al 

a rsénico,no hay ninguna reserva de metal en uso de la que pueda di~ 

ponerse para la recuperación a medida que la forma original se dis-

tinsa,sino que =ada año hay que abastecer toda la demanda .con mate-

rias nuevas. 



17 

CaiPUESTOS DI ARSENICO 

Solo posee estados de oxidaci6n de .:tJ,+5,aunque en algÚn caso 

cano en As4o8 aparentemente actúa cano +4,se trata en realidad de 

los estados +3 y +5.El estado +3 conatituye lo• ca11pueatoa maa e~ 

tables entre ello• el Óxido Aso6 y el sulfuro Aa3s 2 y sus aale• d~ 

rivadas,con +5 actúa frente a loa halÓgenos y al ox!geno,fozmando 

Óxidos y oxiácidos CQlllO Aa2o5 Y H3Aao4 de menor estabilidad .son-­

poco estables loa ccmpuestos que toman en eatado -3 mediante enl~ 

ce covalente,cano la arsina AsH3 .Tampoco son estables por hidroliza~ 

se con facilidad loa compuestos con metales,o sea los arseniuro& 111!, 

ulicoa ,donde actúa en dicho estado. 

Ccmo metaloide,el arsénico forma muchos ccmpueatos covalentea.c2 

mo era de eeperar por la posición del As en la tabla periÓdica,los 

ácidos del arsénico aon mucho mas débiles queloa del N y P1en real! 

dad el trióxido de arsénico Aa4o6 es anfótero.El estado de oxida .: 

ción del As es +3 en sus ccmpuestos mas estables,salvo en loa arse-

niatos,en los cuales es +5.Los arseniatos y arsenitos de los metales 

alcalinos son solubles en agua,pero casi todos los demás canpuestos 

son insolul:>les,muy poco solul:>lea,o se descanponen en el agua.Los C<X_! 

puestos de araénico son muy venenosos y se amplean mucho cano inse~ 

ticidas,fungicid&s y herbicidas.Loa arseniatos y arsenitos son loa 

canpuestos arsenicales mas importantes para esos fines.Alguno• can-­

puestos orgánicos de As son medicamentos import.ntes,otros,en part! 

cular,las arsinas,se han preparado cano gases venenoaoa. 

HALUROS DI ARSENICO .-Los haluroa se preparan !acilmente por la 

reacción directa de les elementos,puede prepararse también por hal2 

genación de los Óxidos y l os sulfuros. 
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~l criha luro es el mas estable en t odos l os casos;el pentahalu-

ro del arsénico.por ej~nplo . no existe a temperaturas superiores a -

-~oº e . El único miembro de este grupo d e a lguna import ancia indus-

trial es el tricloruro . 

L...:l!!I hi\ laqe!iuro~ ~~ ar:i ~n:t co ~:>~a~l,. ,i (incluyendo al fluoruro ) -

s on covalentes del ti po As;.::3 • e l Único halogenuro defin i do estado­

j e oxi jaciÓn 5+ de l arsénico es el A5F5 • 

Asf3 - LÍq. incoloro . p .eb . So . 4° .p. f .-s . sª , d= 2 . 666 a oº 

As? 5 - ~as incoloro ,p.eb.-s2° , p . f .-s o0 
• 

As~ l , - LÍq .incolor op.eb.130. 20º ,p. f .-13° 1 d= 2.205 a oº 
.; 

~sBr3 - Cr istales prismáticos incoloros,p.f .31 ,p.eb.-221° , d=3 66 

a i s º • 

As I 3 - Cristales ro j os hexagonales y romboédricos,p. f.14c.7°,p. eb. 

39 4° - 414° , d=4.3 9 a 15° 

J,s,I . - Cri stales rojos pris.'1láticos, p.f.1Jo0 .p.eb.37S0 
- 37o0 

- .. 
Zl a rs énico arde en flúor para fo rmar AsF3 y AsF5 • 

•::anos Y ACIDCS DEL ARSE!HCC.- Los únicos Óxidos ::e importancia in­

.Justrial son e l trióxi do y el pentóxido , si b i en se mencionan t~ 

::>i én un subÓxido , As / l • y un dióxido , As 2o4 .ambos de existencia 

j ·..;dosa • Tanto el trióxido , como el pentóxido de disuelven facilme!l 

te en los álcalis , formando arsenitos y arseniatos.respectivamente. 

~l tr ióxido de a rsénico se emplea como tal en cebos para ma--

t ar alimañas y en la f abricación de otros compuestos arsen icales 

cuyo uso principal es como insecticidas y herbicidas .En la indu.:! 

t ria vidriera s e emplea como descolorante ; reaccionando con el 

~ierro ferroso y con el manganeso • contrarrest a el color verde-

Je l primero y el t ono morado del segundo .Por otro lado .el vidrio 
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coloreado de verde por el cromo,es mejorado por la acci6n redu~ 

tora ,la que hace desaparecer el tono amarillo debido a loe c!"2 

matos.Si bien en otro tiempo se empleó mucho en la fa:oricación 

del vidrio opalino o bl anco,el arsénico blanco ha sido reempla-

zado para este fin por otros agentes,salvo en las cintas de fon 

do de loe termómetros y del material de vidrio de l aboratorio. 

AC!DOS Y SALES.- Se conocen sal es d e dos ácidos arseniosos y de 

tres áci dos arsénicos : ácido ortoarsenioso , H
3
Aso

3 
; ác ido meta­

arsenioso,HAso2 ; ácido ortoarsén·i coH3Aso
4 

; ácido piroarsénico 

H4As 2o7 y ácido rnetaarsénico,HAso3 .El mas fuerte de estos ácidos 
~ 

es el ortoarsénico ,único que ha sido realmente aislado.La evapo-

ración de soluciones de Óxido arsenioso en HN03 d& un 'cido or -

to arsénic~ hidrat ado, a la temper~tura ord~naria,a looº ,,se obti~ 

ne el ácido libre.Los piroarseniatos y meta-arseniatos son estables 

solamente en el estado sólido y se preparan calentando loa ortoars~ 

niatos monoácido y di&cido,canc se hace con los fosfatos. 

SULFU~OS DE ARSEN!CO .- Se conocen cwi.tro sulfuros s As4s3 ,As 4s4 , 

As 2s 3 y As2s 5• 

Disul furo de arsénico(araénico rojo),Aa4s 4 6 As2s 2 ,p.m.,427.90 6 

213.95 ; p.f.,267° ~ ¡p.eb.,565° C;d.,3.506.se presenta en la natur~ 

leza como mineral rojo, ll&mado rejalgar.se prepara calentando jun-

~os los ele111entos en las condiciones apropiadas o calentando la P! 

rita de Fes2 con pirita arsenical, FeSAs. 

SALES DE TIOOXAC!DOS DEL ARSENICO .- Uoaraenitos,tioarseniatos y 

oxitioaraeniatos.se obti enen por las reacciones en caliente de 

+ 6KOH • 



• 
!A.a sale• obtenida• r .. aultan de una aubt ~ i::ución de 1o !ll t.re• .. -

tcllnoa de ox!geno por átomo• de asúfre en lo!J ;i .c!J.m:.i.toii. El ;..; i do 

reapectivo no exiate libre. 

P'LOORSALES DI!: ARSEN:ICO .- Di cha• salea ae cona1deran derivado• de .! 
c1do11 en cuyo gr~po atómico neqativo entra e l As Junto al hal6qeno. 

Apenas si ae conocen otros que los que coi H !dponden a la fo.rina 3MX. 

2A•~ (donde X •• hal6qeno y M e• .. tal univalente}. 



LISTA JE M5 T',)00S ANALlTICOS EM.PLEA1.i<.."' , 

4, - Acarre ~ Jor precipitante. 

;;:. - Act1vac 1.on neu t rón i ca. 

3 . - Activac i ón de f otón. 

4.- Al a tl.;una. 

s.- An:tpert.llfletr!a. 

6 . - Anális1~ elemental orgánico . 

7.- Aplicac Jones analíticas de cat1one n d• To. 

8. - B1oa111perometría. 

9.- Cementación. 

l o.-ceniza• aecas, 

ll,-Cerimetr:!a. 

12.-Color imetrí a . 

13 .-ccrnplexc-11 ,_. :. .r ía. 

14.-Concen tr a ~ión por destilación. 

J. 5 . ~ClL· , ·· • : ¿~ • '-'-' de pot<LSl.O , 

16 . -~~ ~ -e~ i pi~aci&n. 

1 7 .--._ , .. .JAOLaetría . 

18 ,- ,~ c;;d".lctiroetr!a. 

19 .-Cromatu~ra!ia. 

20.-crcmatogratía d• C•?' fina • 

.i . ,-,:romaeogratía de cc .~ tJJllna • 

• 2 .-cr;:;ma ~.ograr Í• de int: ., r : c.t11C..i.o lÓn:. .:o . 

·, J. - ·.:rema. togratía de gases . 

·: .• • - cromatografía de papel. 

25 .-Dil ución isotópica. 

2E.-Electrotot ometría. 

27.-Electrólisia. 

28.-Espectro de ma••• · 

29.-E•pectrotluor imetr í a. . 



30.-Espectrofotanetría 

31.-Espectrofotcmetría BSI 

l~•~Sspee~4ofQtaRetría de absórció~ at4nica 

33.-Espectrofotanetría de emisión atécnica 

34.-Espectrofotcmetr~a de emisión molecular 

35.-Espectrofot~~etr!a por extracción por solvente 

36.-Espectrofotcmetría de fluorescencia atécnica 

37.-Especcrofotcmetría de intercambio quelato 

38.-Espectrofotometría de reducción 

39.-Espectrografía 

40.-Espectrogirafiá de extracción por solvente 

41.-EspectrografÍs de intercambio iÓnico 

42.-Espectrografía de rayos X 

43.-Extracción por solvente 

44.-Fluorimetría 

45.-Fotometría 

46 .-Gravimetr!a 

47.-Intercambio iÓnico 

~B.- Inverso voltametr!a 

49 .-Iodlmetría 

50.-Luminiscencia 

51.-Método catalítico 

52.-Método cinético 

53.-Método Cribier 

54.-Método Gutzeit 

55.-Método indirect o 

56,-Método Karl Fisher 

57,-Mé todo electroqulmi co 

58 .-Hétodo Mar sh 

59,-M,S. 

22 



60.-Mineralización 

61.-Muestreo de gases 

62.- Oscilopolarograf!a 

63.-?olarografía 

¿ 4.-Potencianetría 

65.-Radiornetr!a 

66.-Reducción 

67.-RetenciÓn selectiva en sÍlica gel 

68.-Sal de plata 

59.-Sal de potasio 

7o.-separaciones 

71.-Titulaciones ESR 

72.-Tr.c 

73.-Volt~~etr!a de banda anÓdica 

74.-Volumetr!a 

23 



METODO ANALITICO SMPL&ADO (1966) 

MATBRllL 2 5 12 l3 16 17 22 27 30 

Aqua de mar,•edlmento• 2049 

A• (III) 617 

Compue•to• orq,n1co•(3787) 3605 

Cca1da,a1re,•uelo(2707) 4444 

Co,Mq,Mn,Hq,Nl,V 17 

H1dr6x~do• met,llco• 614 

lJllpureza• 3389 

Materlfile• º1'9'n1co•í 6171 
lnorq nlco• 4784 

Mlnerale•,roca• 2307 

P,s,c1 6817 

Pelo,unae 805 

5358 

Rev1•16n 2930 

Sb 2932 

213:.l 

Separación 5358 

Se 632 

Soluci6n alcalina 116 

Suelo :.ll/07 2054 

Urea 3060 

"' '° 



MATBRIAL 39 

Acero(l564) 'l" 
A•(III) 

Aa.'"tre 635 

Cobre 5'6 

Ce11pa.orvin1coa(J787) 

Dl6x1do de Oe :a:a87 

1'1erro(l56') '1'5 

Mlneralea,rocaa 5':a7 

Plrlta 

R•v1a16n(6l3) 

•• 
Veqet•lea 

Vidrio 

¡_ 

MSTODO ANALITICO SMPLSADO 

'ª '5 63 6, 

6.1.6 615 

,689 

4107 

'785 '785 

6Jl 

4881 

u 

Ja5t 

7103 

74 

6816 

HO 

(1966) 

"' "' 



(1967) 
MBTODO ANALITICO EMPLBADO 

MATERIAL ;;¡ l:2 l3 :24 30 3:2 4:2 43 o 

Determinaci6n 4654 6655 

Ally~ J:II) 568 

Bi 669 

Catalizador•• 5:233 

Coma. orqa.Ineatablea (6897) 

Cl,P,se9a 378:2 

Cobre 6069 6713 

Fierro 61 

Germanio 5:267 

Indio 5315 

Material•• bioicSgico• 337:2 :2678 

Metal•• ll:li 

Hineralea,rocaa 1377 

Hn 1941 

Ni 4 7:1il 

Otroe metal•• 1:28:11 

p 6070 1937 

Pb 1 Tl,Hq :2678 

Petr6leo 69:2:2 

sanqre,ortaa :2680 
1391 

s 
"' m 
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MBTODO ANALITICO BMPLEADO 

MATERIAL :2 5 :20 :23 :29 

O.tecc16n (1957 ,1958) 

O.texm1nac 16n 

4698 

u (III ) ,Aa (V) 5301 l9 

llat•.bi olcSqicoa 4070 

Mineralea,rocaa 

Otroa metal•• 

Pelo 2•55C 

Tabaco 1596 

30 3:2 45 

:258a 

7:237 

7:238 

660:2 530:2 

1353 

(l 968) 

46 6 , 

:258:2 

4646 

70 

3748C 

"' CD 



MATBRXAL 2 u 

Deteeei6n(l844,l03) 

Determlnae16n 

••eoria 

?apure••• 233l 

Mat.de auto119ia• 

Mat•.'bio16qieo• l4l0 

290 

Orina 3l3l 

Pelo 29l 

Piel 282 

••ioonduc:tore• 

Te 

M.-ra>O AMALJ:TJ:CO »lPI.&U>O 

38 32 42 46 

2860 

2972 2430 

2476 

297l 

3l30 

l838 

53 58 

l837 l836 

(1969) 

63 

630 

72 

l405 

"' "' 



ME TODO ANALITICO KMPLltADO (1!170) 

MATISRIAL l :l 6 l:l 22 :l4 25 26 :l8 JO 

Detecci6n ll94 4684 141 

877 

lOO:l 

3655 

Detexminaci6n :l753 40l0 2347 

Acero 127:l 2348 2040 

Ac.asc6rbico 1653 

Adrenalina 1653 

Av•• de corral 33711 

Azufre 157 157 tH7 

Cerveza 4096 

Ccmida de pescado 604 

COl'llpuestos Orq,nioo• 984 

Fierro 249 2040 

Ga • In lO:l3 858 

Ge (IV) ,6xido 1016 

Madera 320 

Metal•• 40 

Meteorito• :280 

Pelo,ufta• 3664C 

Plantas (tejidoa) 2578 w 
o 



METODO ANALITICO EM PLEADO 

MATERIAL 2 l5 24 28 JO 

Detecc16n 

Cobre 

Fierro 

Planta• (tejidoe) 446 

l770 

P.Si 2166 
Se 3843 3865 

3934 
Se y Te 762 
Sn 866 
Suelo l 770 
Sul turoe l76 
Titanio 2331 

Vlno,soldaduraa 3664C 
Zn 2010 

3737 

32 33 

2347 

23 

l75 

ll93 

4831 

4075 

3897 

35 

3839 

90l 

3897 

(1970) 

36 

2223 

37 

1600 

w .... 



cuno> 
MBTODO A!&LITICO SMPLBADO 

MATERIAL 39 40 41 42 43 44 45 47 49 50 

Detección 2973 3687 

Determinación :2346 

Aleacione • 1195 2102 

AlSb 4773 

A•(I:U ) y Ae(V) 3817 2044 3959 

Arena• 1685 

Azutre 1686 

Cetona• al1t,t1ca• 4712 

Bronce 2999 

Cu al.eac ione• 3751 

Bntr1adore•(1nd. nucl) 2516 

Fe 3798 

Ga, In, Tl, Bi ,sn 2888 

llllpureza• 483:1 1196 2196 

Meta1ee a lcal ino• 191 7 

JU 267 

Pb,Zn(aleacione•) 2328 67 3817 3706 2102 

Sb 1 B1 878 3902 

Se 3842 

Si 4817 

Soldadura• 155 w 

"' Sulfuro 119 7 
Titanio 2331 



MBTOOO ANALITICO BMPLBAOO 

MATERIAL 51 55 56 57 

Oet•rminaci6n 3078 1601 

Acero, fierro 

Araeniato de qalio 110 

Pi erro 

MBTOOO ANALITICO EMPLEADO 

MATERIAL 65 66 68 71 

Detección 176 

OeteI11linac16n 2;il8 

Ac.dietilditiocarbÚlico 1194 

Ac.P..eulfa11111-bensóico 141 

8}!,&n 

Se 4505 

so: , ca,Mq 6 s 2o; 

59 60 61 

3840 

72 73 6 2 

:l6 

31127 

(1970) 

62 63 

2421 

3045 

1648 

3045 

64 

990 

w 

"' 



MSTODO ANALITICO EMPLBADO 
(.l.971) 

MATKRIA!. 2 3 4 12 24 25 26 30 32 

Detecc16n 3222 3522 2374 21 2396 856 1034 

2396 l412 3983 

147 

Detena1nac16n 182 2997 138 

Acero 4094 

Ac¡ua 1341 

Aire(partfoulas) 4412 651 

Alqa• UJ 

Ant iaonuro de In 914 

Aa(III) y AB(Iv) 861 

Carburo de Bo 2451 

Cobre 57 

Cc;aida 2124 

Flúor 4396 

Forraje• 2993 

<Je,P,91 1608 1608 145 

3710 

Grafito 2493 

Lat6n 
1541 

Madera 3988 
w 

Material•• b1ol6qico• 
.., 

2547 
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METODO ANALITICO EMPLEADO 

MATBRIAL 2 26 JO 32 

Detecci6n 

Acero 

Aire(part{culae) 

Ar•enuro de q•lio 

Carburo de •ili~n 

Cd 

Fierro 

Ge 

Hq 

Da pureza• 

Molibdeno 1786 

Ni 

l'intura• 349 

Freparacione• fazmac,utica• 1989 

Quarso 

Sb,Bi,sn,Pb(•oldadura•) 2523 3713 

orina 

34 37 38 

3982 1623 

213 

243 

39 

964 

964 

1728 

3392 

1607 

1569 

llll 

2217 

(1971) 

43 

3278 

w 

"' 



(1971) 

MBTODO ANALITICO BMPLBADO 

MATERIAL 2 26 30 ll 34 37 38 39 43 

De tecci6n 3982 1623 

Ac ero 213 

Aire(part{culae) 243 

Araenuro de qalio 1164 

Carburo de •ilic6n 964 

Cd l 7a8 

Fier ro 3392 

Germanio 1607 

Hq 3278 

DDpureir.ae 1569 

Mineral••, roca• 1691 

Mo 1786 

Ni 1 0a 873 ll3l 

p 1033 

fetr6leo 3504 

Pintura• 349 

preparaaionea ta:i:ma•'uticae 1989 

Quarr:o 2217 

&b,2i,sn,Pb(eoldadurae) 1768 2523 3713 

1002 
w __, 

lOl 7 



{1972) 
METODO ANALITICO J!:MPLEADO 

MATERIAL 2 5 8 12 21 22 30 31 32 

Detecci6n 2236 21 1323 

3096 

Determinaci6n 4447 3114 

5077 

Acer o 3165 1583 

Agua 5013 

At•enuro de Ga 2153 

Carbono 323 

Cerveza (3544) 

Cloruro de vinilo 3288 

C4,Ht,Pa,sc,zn,zr 2272 

cu,sb,Na,Zn 744 3833 

Fe,Mn(11~ac•es) 275 2284 

Ge,P,Si 1536 

Grasas o aceite• 1972 

llac!era 2579 

Materialee biol6gicoe 3314 

Material•• retrackArioe 3165 

Minerales,rocae 3823 

Peat1c14a• l23 w 
ID 

4686 



MBTODO ANALITICO SMPLBADO (1972) 

MATERIAL 2 ll 22 30 36 38 39 42 45 52 

Detecci6n 740 2232 739 

4576 

Deterainaci6n 1108 

5077 

Acero 146 2286 

792 284 

2287 

Aqua 3612 

Aire 36ll 

Au 2328 

Cd 2130 

cu,zn 631 

Fe,Mn 146 

Haluroe de cesio 1271 

HF 2271 

Da pureza• 3700 

Itr1oi (6xido) 2164 

Orqano are,n1coe 4068 

Pb 3075 

Planta• 4234 3612 
"' Reactivos analíticos <O 

S813 



MBTODO ANALI~ICO EMPLEADO 

MATERIAL 2 12 22 39 

oetexalnac16n 

Files Aa-Se 

Ge(IV)8xido,AaH3 

&b,a.,Au,Ir,Mo,~,sn,w 3805 50 3702 

S1lic6n(tetracloruro) 3945 

an0aueloa 195 

TUnqateno(Iv),6xido 3991 

:r:n 2130 

42 62 64 

299" 

216 

3612 

65 

2421 

4577 

(1972) 

66 

1367 

+ o 
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MATERIAL 2 

Detecci6n 

Detexminaci6n 

Acero 3087 

Aqua 1296 

Avua de mar 509 

Al\ainio 2992 

Ae(III) 1 (V) 

ce,Nb,Rh,Rn,Y,Zr 

re 3797 

Impureza• 3428 

L{pidoe(alqae) 2907 

Material•• biole. 991 

Pb 15:21 

&b,Mo,Sn 

Silicato• 

Silic6n 2213 

HBTODO ANALITICO BMPLBADO 

5 ll 12 l4 

2154 795 

3933 

1295 

.1.529 

3032 

ll 17 23 

3935 2lOOC 

2203 

(1973) 

24 

755 

107 

~ 
IV 



(U73) 
IUTODO ANALITICO BMPLBADO 

MATBRIAL 30 32 :u 39 •2 •3 46 •7 49 55 

Oeterminac16n 1527 142 3690 2796 1•2 

753 

Aceite• marino• 1904 

Acero 1575 U74 

Aqua (;O) 3462 3825 511 

Aire 312• 

Al U86 

Arcilla• de cao1in 230 

Cd 3366 

Complejo• iodado• 29'1 

Cu,l'e 8•7 3•74 

Ge lll6 

H280. l5l6 

Material•• biolcSqico• 3lll 1698 

Miner ale•,rocaa 8l7 

Pb 96 

Piqmentoa 2269 

Plata 705 

&• ll 7 

Tejidoa de pece• 2599 
~ 
w 

Uranio 2201 

•n (electrolitoa) 3366 



MATERIAL 

Detecci6n 

Determinaci6n 

Ac:JlUl (O;¡) 

As(III) y A•(V) 

Efluente• 

Galio 

otro• elernentoe 

Selenio 

METODO ANALITICO EMPLEADO 

56 63 68 72 

2232 

2155 

:HB4 1927 

2676 

1927 

3045 

3317 

161 

74 

3044 

ll 

:HU 

1524 

(1973) 

" " 



HBTODO ANALITICO BHPLBADO (1974) 

MATBRIAL ¡¡ 3 5 10 u 16 22 26 30 32 

De t e rmi nación 141 1228 3847 3837 826 

¡¡537 1318 

Aire 2381 1311 1498 

1063 ¡¡973 

Aqua 1821 3687 

1332 

Bi,Sb ?;,il 

Ceniza• ce e 712 

Cloruro de Ga 63 

Cloruro de polivinilo :l62 

Cloruro de Sb 63 

cobre 31 634 

Deaperdicio• induatriale• lC 

Et anol 1392 

P'e(eleacionea) 31 

Hielo glacial 1334 

Impureza• 2052 

Leche en polvo 1226 

Ma t eriale• biolÓqicoa 2746 812 

Minerales, ro<.:a a 15 51 613:; c 
~ 

"' Organitmtoa merinos 2176 2050 



(1974) 
METODO ANALITICO EMPLEADO 

MATERIAL 2 30 39 42 44 45 47 49 56 60 

Determinación 16 

Acero 865 

Agua 

Aire 1062 

Ae,Ge,se,cu,Ag 1430 1300 14:;¡5 

Aa (III) ,As (V) :;¡049 

Cd 43 

l"e 1349 

Impureza• 
1499 

Madera 96:;¡ 

Mármol 3269 

Material•• biolÓqicoa 2004 2689 

Mineralee,roca• 3215 

Mc;moeilano• 1294 

Nitruro de boro 1448 

OrgAni8111oe marinoa :;il76 

Otro• elemento• 1987 

Pb 100 

Petr6leo 2648 

Pig111entoa orgánico• (787) 
~ 

"' Renio 2649 

Reviai6n(l985) 



MATERIAL 2 

Determinación 

Agua 

NH4 F 

s (4C) 

Sb 

Silica 74 

Sil ice 2517 

Suelos(ad itivos) 

Tabaco (hoja11) 1484 

Talio 

Te y Se 

Titanio 

Tungsteno 

V•n&dio 

Zinc 

MBTODO ANALITICO EMPLEADO 

30 39 42 44 

l02 1320 

2355 3564 

2576 

101 

2608 

1925 

2465 

45 63 

l4l 

l 7l8 

2540 

3282 

66 

3055 

(1974) 

70 

1926 

-<= ..., 
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HETODO ANALITICO BMPLBADO 

MATERIAL 2 12 19 24 

Detección 

Determinación 6Bl42 

A qua 3Hl5 :ilA2C 

"" 5843 

AIII ,A•V 58119 

Berilio ~Bl52 

Cazib6a 3Bl52 

c,cu,co,Hn,Ni lB6:il 

D1et1ldit1ocarba111ato 

l"• lBl55 

Indu•tria•(de•perdicio•) 

Mat•. b1o1Óq1co• 

Ma ta.recubr1dore• 

Mat a . puroa(altall\ente) 

Mue•tra• me~a1Úrq1ca• 
(aqua) 

Part!culaa(aire) 

5SH 

403 

682 

2H5 
5H4 

(1975) 

32 34 36 43 46 52 

3B2l 

2J38 I.J1l 4Bl03 3B96 

3Bl0 48104 

48102 

5813 

2Bl08 

367 

2Dl4 

lAJ.C 

5HJ5 
f. 



(1975) 
METODO ANALITICO EMPLSADO 

MATERIAL 2 16 19 24 3:l 54 59 67 72 73 

Petecci6n 4B7l 6A2C 

Dete rminac ión JB95 2Bl07 

76
Aa de 77Ge 58100 

Bronce 4BlJ 

Cd 5860 

Ge IB9J 

Pelo 306 

Planta a 40.1.5 

sb,sn 68130 68144 5B2 

Silice 1889 

Suelo 767 

Tejido• b1ol6gicoa 308 2A2C 

Tejido• de pece• 307 2F4 
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1966 

17. Separación de ciertos cationes de mezclas de va rios cationes en 

pilpel de intercambio iÓnico.IV .As,Co, Mg,11n, Hg¡ Ni Ó Vd .S.Sherma(Chem 

Dept.Lafayet te Coll.,Easton,Pa.,u.s.A.) . Talanta ,l964 ,!_l(9), 1373- l 375 

(en ingl¿s).-El comport~~iento de 26 cationes se ha e s tud i ado en p~ 

pel de 1nterca~b1o 1énico (aniÓnico y catiÓni co)en d i f erentes sol-­

ventes ,con la de t ección con uno de cua t ro reactivos de e s preo , viz, o 

- hidr oxiquinoli na,rocilamatldl•) de potasio,K!i> ( CN )6] ó su l furo de a.'12 

nio .Los procedimientos de separac ión para los iones nombrados son -

recomendados .( Para parte I II vea Ana l yt .Abstr. 1965,lJ.,3197 ) . 

~.RUSSELL. 

fil.• :.~étodos de determinación de pequeñas cantidades de arsénico. M. 

N.Krutis kaya y B.S .!vanova. Zav.Lab.l964,lS2(lO),l l7J-ll77 .-Se prese~ 

ta una rev isión con SS referenc ias . 

G. S,SMITH , 

.§!i. Co-pr ecipitación de pequeñas cantidades de arsénico con hidro­

xidos me t álicos.V .I.Plotnikov y L.P.Usatova(Al l -Union ;'1 ining-~Ieta -

l lur g , Ins t .of Non-Ferrous Netals,ust-Kamenogorsk, OSS R).Zh.analit.--

Khim , ,l964 ,!2,(lO),ll8J-ll87,-Se ~uestra que el grado de coprecipi 

t ación de pequeñas cantidades de As( V) con Fe(OH) 3 depende del pH -

de la solución, su temperatura,el orde n de adición de · reactivos y 

l as cantidades de h idróxido y arsénic o en la solución.El gr~-~: de 

co precipitado incrementa en las series de hidróxidos metálicos Al,­

Ti, Fe , In,zr,y C~(IV);el As(III) es copreci pitado complet~~ente (93-

94 %)con el As(~).El coprecipitado puede ser hecho cuantitativo,La­

coprecipitación máxima de arsénico(II!) ocurre a pH ª ó 9.Los meca­

n i smos de reacción involucrados s on discutidos. 

fil• Onda catal!tic~ de h idrÓgeno de As (III) , Hui- Zhen Hua, Wei-Ven -

Wang y Sheau- Shya Kao (Dept.Chem. ,Peking Oniv . , China ) .Acta Chim, s i n 9 
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2+ 3 + 1964,l.Q(S), 488-491 . -En la presenc i a de Co , As ,da una onda sensi-

tiva catal í tica de hidrÓgeno de -1.l a -1 .4 V.Con Na 2so4 0.4M -coso4 

o.ool.M - ácido tartárico o.045M (pH 3-4 ) como electrolito soporte a 

25° 1 se puede detectar tan poco corno As 0.4 _µi'i .El Sb y No no inter­

fieren,ni el cu2 +,Hn2 "",cd2 +,v5+,Po4
3- o borato en -hasta 100 dobles-

3+ • -4-cantidades,pero e l Fe en concentracion de lo H o mayor,reduce la 

altura del pico. 

S.H.YUEN • 

.§ll. Titulaciones de difusión coulométrica -Capa usando el electro­

do de anillo de disco con detecci6n del punto final amperornetrica -

mente.s.Bruckenstein y D.C.Johnson (Dept.of Chem. ,Univ.of ;·linnesota 

,.·iinneapolis 1 U .s .A) .Analyt.Cl-ie.-n •• 1964,~(ll), 2lcó-2l87 .-El método -

rápiao,sL~ple y sensitivo ha sido aplicado a la titulación ce As( I II 

en concentración de o . l a 1000 ,!( ;.¡ con Br generado internamente. 

C.B.BAINES. 

~· Sensibilidad incrementada de la determinación espectrográfica 

de impurezas de arsénico,telu rio,antimonio y fósforo en azÚfre al-

tamente puro.E.Yu.Davlelshin y T.K.A!darov Zh.prikl.Spektroskopii , 

l964,1(l),73-75.Refera~,Zh.,Khim,196DE,l965(lo),.Z\.bstr.No.lo::;l7l.La 

muestra pulverizada se sopla en una corriente vertical en una des--

carga de arco a.c. entre electrodos de carbono horizontales.Las gr~ 

ficas de calibración son constru!das para concentraciones de lo-5 a 

l0- 2 ~~ con uso de las l!neas As 2288 1 Sb 2311,Te 2285 y P 2535 ~ • 

Permitiendo por los antecedentes,las gráficas son curvadas en la r~ 

g iÓn de muy baja concentración.La sensibilidad es 5 X lo-5 % para -

Te y As, y lo-4 ~ para Sb y P .El coeficiente de variación para va­

lores de j S para concentraciones de 5 X lo-4 % es 5 a lo ~ (de a -

cuerdo al elemento detenninado). 

C.D.KOPKIN 
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~· Determinación espectrogrifica de elementos volitiles,dificil 

mente ~tados.Detección de As,P y Se en dióxido de germanio.T. Ba-

badag(Forschungslab~der Fa.Siemens und Holske A.-G.,M&ichen, Ger:n~ 

ny)Z. Analtt .Chem.,1965,~(5),32B-337(en alemán).-Por uso de des­

cargas de arco de c.d entre electrodos de carbono en argón en l"QCJAr 

de que •ea en aire,se obtienen mayores potenciale• deaKd.tac iÓn y 

temperaturas de arco por de•cargas controladas primero en argón, y 

-7 -3 - 4 luego en aire,iilbajo de lo % de As,2.5 x 10 de Po 3 xlo de Se 

se pueden detectar en 20-50 mg de dióxido de germanio. 

T.R.ANDREW . 

2707. Aparato para la separación de arsénico cano arsina.F.Pavelka 

(Centro Prov.per Studio Inquinamenti Atm.,Milano,I t aly).Mikrochim 

ichnoanalyt.Acta,1965(1 ) , 117-119.(en aleaán).-El aparato descrito­

previamente(Analyt.Abstr.,1966,13,1043) h& sido adaptado para la s~ 

parac1Ón y deteDllinaciÓn de arsénico en partículas de aire,suelo y 

comida. 

G.CHINNICK. 

~· Determinación de arsénico en orina.J.B.Lenstra y J.N.M. de -

Wolf (Dijkzigt Hosp., Rottard11J11,Netherlands).Pharm,Weekl:>l.Ned.,et -

al.(Analyt.Abstr.,196o,z,la2l) con uso de dietil ditiocarbamato de 

plata.se evaluó por el uso de 74As y se encontró que da resultados 

cuantitativos.Después de la digestión de la aueatra,el arsénico d~ 

be reducirse a As III,eato ea por calentamiento a 50-60° durante -

15 minutos con solucione• acuosas de KI y snc12.si eati presente s~ 

ficiente HN03 inicialmente,no existe pér dida de arsénico por volat! 

lización,aún cuando ocurra l a carbonización.Si están presentes ~ 

puestos heteroc!clicos,e• necesaria una •i~ente digestión con 

HCIO..,, 

A.W .J.VAN DOORN. 
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~· Determinación de arsénico en vegetales por radiaactivación y 

espectrometr!a gamma.R.Kirchmann y J.Roderbourg (Centre de Etude de 

l'Energie Nucl.,Mol,Belgium).Int.J.appl.Radiat.Isotopes,1965,!.2,(S), 

457-460.-Los vegetales fueron lavados,secados a 98° y pulverizados. 

Ona muestra (l0-500 mg) se selló en un recipiente de polietileno e 

irradió con un , t1Po - - (As2o5 ) en un flujo neutrónico de 8 X 

1011 neutrones por cm2 por seg durante 10 horas.Después de la adi" 

ción del acarreador de As, la muestra se disolvió por calent.Jniento 

,primero con H2so4 y luego con HClo4 - HN03 ; la solución se hizo 

alcalina con solución de NaOH al 50 % ,entonces,ae acidificó con -

HCl y As 2s 5,ae precipitó con la adición de solución de sulfuro de 

amonio.El precipitado se lavó con HCl l2N para quitar el sb2s 5 y -

disolverlo en solución de sulfuro de amonio.La intensidad de la r~ 

diación g4II!l!lla 56Ó-keV del 76Aa se corrió en un espectránetro inco~ 

porando un cris~l de NaI de buen tipo (2• de alto x 1758 de diám~ 

tro) y la cantidad de As se derivó del resultado.El coeficiente de 

i • f l % 1 lím 6 xl -s variac on ue O , y e ite de detecci n fue 2 o g de As. 

G.J.HUNTER. 
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1967 

~· Métodos quelatanétricoa en la deteDllinaciÓn de oxidante• y r~ 

ductor•• II.Determinación de algunos iones inorgánicos y oxalato J 

vía oxidaci6n con permanganato ácido y titulación subsecuente con 

EDTA.L.Szekerea,E,Kardos y G. L.Szkerea (Chem.Inst.,Veterinary Univ. 

,Budapes t,Hungry).Chemist Analyst,1965,~(4),ll6-ll7.~El Mn biva -

lente f ormado por la reducci6n de I<Mno4 ácido por ciertas especies 

puede ser t itulado con EDTA en solución en medio alcalino en prese~ 

cia de ácido ascórbico (I).Procedimiento para As(III).-A una solu-' 

ción'debilmente alcalina conteniendo de 7 a 37 mg de As (III) afta­

da l g de NaCl,una gota de KI o.0025M y 5 ml de HCl concentrado y 

diluya a 3~35 ml con agua.Titule la solución con KMno4 o.02M a un 

color violeta pálido y aftada una gota de Na2so3 al 5 % acooso,0.5 

g de I y 50 ml de H20.Ai'lada 15 ml de solución acuosa de NH3 conce~ 

trado e indicador • II de timoltalexon-KN03 (lsloo) y titule Mn con -

EDTA o.olM.T.inbién se describen procedimientos para la determina 

ciÓn de SbIII,Fe11,H2o2 y oxalato. 

A.A.FOXTON. 

1377. Procedimiento de determinación para la extracción volunétrica 

de As en minas.K.V.Minasyan (Sci.Res.Mining Metallurgy Inst.,USSR). 

Zav.Lab.,l965,l_!(ll),l326(en ruso).-El resÍduo obtenido después -del 

tratamiento de la muestra (l-2 g) con HNo3 y HCl y evaporación con 

H2so4 ea tratado con S-lO ml de agua,30 ml de HCl,l-2 g de CuCl y 

o.s g de KBr (para actuar cano cataliz.ador en la reducción de Aa5+ 

por el CuCl)ien el A8cl3 se extrae en tolueno o benceno (3 x 15 a 

20 ml)J el sb3•,se,Te,Au y Fe2 + permanecen en la fase acuosa.El Aa 
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se reextrae en agua y la solución se trata con un grilllllo de NaHC03 

y se titula con iodo o.OlN - o.o5N (con almidón como indicador). 

G.S.SMITH. 

~.Determinación a1:multinaa de As,P y Si.J.Paul (Dept.of Soil -

sci.,Univ.of Abrdeen,scotland).Mikrochim.ichnoanalyt.Acta,1965(5-6) 

,836-841.-La adición da una porción de 2 ml de la solución proble­

ma de HCl04 al 60 % (l ml) antes de a~adir la solución de (NH4 )6Mo 

7o24 previene la formación de Ácido molibdos ílíbic9y el As y Pb pu~ 

den determinarse en presencia de Si . en el método descrito previa~ 

mente.(Analyt.Abstr.,1967 1 14,1937).A una alícuota siguente (2 ml) 

ai'lada dos ml de HCl 2N y una solución al 5 % de (NH~J6Mo7o24 (2 ml) 

y repose por lo minutos,ai'lada icido cítrico acuoso al 10 % (4 ml), 

y repose por otros 15 minutos.Ai'lada o.5 ml de Ácido 4-~no-3-hi -

droxinaftaleno-1 sulfÓnico (loc.cit),y después de 30 minutos dete~ 

mine si el Si de la extinción de la solución a 690 nm. 

G.CHINNICI<. 

~· Detección de Pb,Tl,As yHg en materiales biolÓgicos por eran~ 

tografía de papel.B.Wysocka y H.Bronisz (Dept,of Toxicol.,Med.Acad. 

Warsow,Poland).Acta pol.pharm,1965,~(6),491-495 (en polaco).-Dig~ 

rir la muestra (conteniendo Pb,Tl y As) con H2so4 - HN03 hasta la 

liberación de Óxidos de N completa,diluya el residuo a lo ml con ~ 

gua y centrifugue por 10 minutos a 4000 rpn.Disuelva el precipitado 

en solución de tartratai de a1110nio saturada (5 ml),diluya a lo ml • 

con agua y use esta solución (A) para. ,.la detección de Pb.Decante 

el líquido sobrenadanta y ajuste el pH a 7 con Na2co3,tiltre el 

precipitado y livelo con agu.,diluya los filtr.Uos combinados a 10 

ml con agua y use esta solución (B) para detectar los cationes pe~ 

maneciendo en la solución.Si la • • maestra ~ien contiene Rg, digi~ 
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rala por el método de Feldatein y Klendshoj (Analy•t,Lond.,1953,78 

(43) ) ,evapore en p&rte el destilado a \ 40° ,aju•t• el pH a 7,y -

proceda cano s e describe arriba.SOllleta la• solucione• A y B separ!. 

d~ente a crc:matografía (técnica ascendente) en papel Whatman No.l 

con me~nol-H2so4 (25 %) - a 2o (7sls4);si el Hq está presente, use 

acetato de metilo-metanol-aqua (87s3slO).Revele las manchas con -­

los reactivos apropiados.La cantidad mínima detectable de Pb,Tl,As 

ó Hq es l µg. 

B.K. 

2680. Adaptación del método de Vasak y Seduvec para determinaci6n 

de As en medio biolÓqico.Resultados obtenidos en sujetos normales 

y en aquellos con arsenismo presurnido.M.del Pilar P de Neurnan y ·A. 

Singerman (Univ .Nac.Buenos Aires,Argentina).Revta.Asoc.bioquill.AE · 

gent,1966,l!_,l0-17 (en espaftol).-El método de Vasak y Sedivec (-­

Chemické Listy,1952,~,34)ha sido usado para la determinación mi-

ero de As en muestra de sangre y 

cinación húmeda de la muestra.La 

orina.El método canprende la cal 

• 5+ reduccion de AIJ aAsH3 ,la rea~: 

ción del AsH3 con dietilditiocar~ato de plata en solución de P1 
ridina y medida calorimétrica a 540 ron.Para obtener un buen rend~ 

miento con orina se desea tratar la muestra en el proceso de dige~ 

tión por 12 hor~s con HN03 en frío antes de aftadir la mezcla ---­

H2so 4 - HN03 - HClo4 .Los resultados para individuos noDDales y p~ 

r a individuos de un . area con gran contenido de As en el aqua para 

beber son reportados. 

L.A. o ' NEILL. 

~· Nueva dete.rminación polarográfica de arsénico en agua natural 

L.A. Davidyk Dopov.Akad.NaUk Ukr.RSR9 l966, (l),90-94;Referat.Zh.,Khim 

l9GD,l966, (19),Abstr.No.l9Gl65(en ruso).-A 25 ml de muestra (;;;.,._ 

0 .125 ';g de As3+/ ml) aftada o.162 g de cao ,o .192 g de ácido dtri-
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co y 0.0025 g de gelatina (el pH de la solución debe ser 6) y suj! 

telo a polarografía.Los elementos presentes en el agua natural no 

interfieren.En la presencia de 75 Ug de Zn 6 Ni¡ ml,l leve a cabo la 

polarografía en presencia de EDTA (0.004M). 

C.D.KOPKIN. 

~· Determinación colorimetrica de pequefias cantidades de As en 

In (por la reacción del azul de molibdeno después de la volatili­

zación cano arsina). G.V.Flyantikova(Inst . of Gen.and Inorg.Chem.,~ 

cad.Séi.,Ukr SSR).Zav.Lab 1 1966 1~(5) 1 529 ( en ruso).-La muestra moli 

da (l g) se disuelve por t rat amiento con 30 ml de HCl 6N,o.5 ml de 

una solución de SnC12 al 40 % en HCl y 2 ml de solución al 20 % de 

KI,y el AsH3 producido se absorbe en un vaso conteniendo un ml de 

una solución de HgC12 al 1.5 %,0.25 ml de H2so4 6N y o.15 ml de ~ 

KMno4 o.lN.La solución absoe'bente se transfiere a un tubo colorim; 

tro y se trata con 1.5 ml de agua,0 . 3 ml de (NH4 )6Mo7o24.4a2o acu~ 

so al l.o % y o.3 ml de sulfato de hidrazina acuoso al o.3 ~,se ~ 

colocan en un bafio de agua caliente por lo minutos.La solución se 

enfría y agita con 0.4 ml de alcohol isopentÍlico.El color de la -

capa de alcohol se compara con aquellos de los contenie_!l 

do 0.25 a 3 "g de As similarmente tratados.u sensibilidad es o.25 

ppn de arsénico. 

G.S.SMITP 

.§.!.• Determinación de Fe en araenuro de galio altamente puro,Ga y -

As como el complejo batofenantrolinA (4-7 difenil 1-10-fenAOtrolina 

). M.Knizek i A.Cealik (A.S. Popov Res. Inst. of RAdio and tele C2 

mmun., Prague 4, CzechoslovakiA),Z.Analyt Chem. , 1965,213(4),254-259 

. -L& muestra se disuelve en HN03 - HCl,el Fe3
+ se reduce con cloru-

11 i l ccXii""l• J ..... . · :re~+ - batofenADtrolina se for-ro de hidrox amon o y e - - ., .. .;µ.<:_..-----
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ma en una solución de citrato-ácido ascÓrbico.El caaple jo ea estra~ 

tado en CHC13 A pH 4.0 a 5.5, y la extinción ea medid<l a 533 nm en 

celdas de 5 cm.El límite de detei:minac1Ón es de o.35 .;g de Fe y el 

coeficiente de variación es 23.7 % a este nivel. 

G.P .MITCHELL. 

~· Detenninación simultanea de P , As y Ge y separación de sÍ11 

ce y arsénico por extracción con solvente.J.Paul (Dept.of Soil Sci. 

Univ.of Abrdeen,scotland).Analytica Chim.Acta,1966,~(2),200-205.-

L&s mexclas t eniendo de lo a 300 ,l.lq de los elE111entos nanbrados son 

separados por extracción con diferentes solventes y a diferente . .! 

cidé•~ ~ .Procedimientos (1) Para P,As y Ge.-A 20 ml de l a solución 

problema añada 2 ml de HCl 2n y 2 ml de (NH4 )6Mo7o24 .4H2o acaoso al 

5 % y repose por 15 ,..,in .Extraiga agitando por l min.con 10 ml de .! 

cetato de isobutilo y detennine el P en el extracto por el método 

antes descrito (Analyt.Abstr.1967,.!,i,1937).Ajuste la fase acuosa a 

pH o.4 añadiendo l ml de HCl0 4 al 60 % y extraiga por agitación • 

Durante 30 seg. con 10 ml de 2-etilhex.anol.A la fase acuosa añada 

l ml de HCl04 al 60 % y un ml de una solución acuosa conteniendo -

0.2 % de 4-amino-• hidroxi -naftaleno 1-ácido sulfÓnico {I),2.4 % 

de Na2so3 .7H2o y 11 % de Na2s 2o5 .Dele reposar por una hora y mida 

la extinción debida al ácido molibdogermánico a 690 nm { 11) h .ra As 

y 51.-A 2 ml de la solución problema añada 2 ml de HCl 2N y 2 ml de 

(NH4 )6Mo 7o 24 .4H2o al 5 %.Deje reposar por 15 min. y añada 2 ml de • 

HClo4 al 60 % para producir un pH de 0.2.Extraiga el ácido molibdo­

a!lico por agitación durante 30 seg.can 10 ml de 2-etilhexanol.A la 

fase acuosa añada un ml de aul!~ de hidrazina acuosa al l % ,deje 

reposar por una hora,mida la extinción debida &l ácido 1110l1bdoars! 
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nico reducido a 690 nin.Agite el estracto de 2 -etilhex.anol por 30 

seg con 6 ml de agua,y para la fase acuosa separada aftada o.5 ml 

de la aolución (!).Después de 40 min. mida la extinci6n debi~ a 

la reducción del ácido molibdoarséni co a 690 nm.Método (ii) Puede 

ser precedido por una determinación de fósforo cano en (i) para -

la determinación de Si y Ge en una solución no se incluye. 

H.N.S. 

~· Hojas de información preliminar (para fotometría de fl!1111a de 

absorción atánica).Beckman Instrunents,Inc.(Fullerton,Calif,U.S.A.) 

Flil.llle Notes,1966,!'í),45-Sl.-se dan datos esenciales para la dete%!11! 

nación de Sb,As,Cr,y Ni con el espectrofotémetro de absorción atémi_ 

ca Beckman 979 00 y el D.B.(excepto para Sb y As),espectrofotómetros 

o.u. y o.u.-2 con adit.rnentos de absorción a~ómica.L&s lineas mas ~­

oensibles (~) son -Sb 2176,As 1937 o 1972,Cr 3579 o 4254,y Ni 2320. 

R.M.OAGNALL. 
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1596. DeteI111inaciÓn de arsénico en hojas de tabaco por análisis de 

activación neutrónica.Ming-Tong Wey· (Dept. of Chem.Taiwan Provine! 

al NoI111al Univ.,Formosa)Chemistry,Taipei,1966(4)121-l26(en chino). 

La muestra(~ 80 mh) es irradiada por tres horas en un flujo neutr2 

nico de : 4 x 1012 neutrones por cm2 por sequndo,enfriados por 8 -

horas y calcinados hunedamente con a 2so4 y HN03 .El As es separado 

de los radionúcleos interfirientes.( 66cu, 64cu, 56Mn y 65zn.)por el 

método del AsH3 y la actividad debida al 76As (vida media :26 horas 

) es medida en ~un contador de cintilación ,y comparada con aquella 

del As2o3 , al cual,el mismo tratamiento se ha aplicado concurrent~ 

mente.El error es de ± 10 %.Muestras de tabaco producido en la loe~ 

lidad contenían de l - 2 pp11 de arsénico. 

S.H.YUEN. 

1958. Prüeba.9 de gota para la detección de uniones de arsénico y 

antimonio.F.Feigl y F.L.Chan(Lab.da Prod.Mineral,min,das Minas e E 

nergia ~Rio de Janeiro,Brazil)Chemist.Analyst,1967,~(l-2),14.-Las 

pruebas descritas previaaente(Analyt.Abstr.1968,15,1957) se han a~ 

plicado a compuestos orgánicos e inorgánicos de As y sb. 

F.C.SAVILLE. 

~· 1,2-Dimorfilinoetano cC11110 reactivo en análisis cualitativo. 

VII.Determinación gravimétrica de arsénico y silic• .E .Asmus y H. 

D.Lunkwitz(Zehrstuhl f.Anal.Chea,Tech.Oniv.,Berlin,Geimany).Z.A -

nalyt.Chem.l967,~(2),171-l75(en alemán).Los complejos debilmente 

solubles formados por el Asv y Si con 1T2-dilllorf1linoetano y 1110l i~ 

dato en medio ácido son aplicables en determinacion~s grav:inlétri -

cae.El coeficiente de variación es o.17 % para As (3-20 mg) y 0.21 

% para Si (l-8 mg).(Para parte VI vea Analyt.Ahstr.1966,~9 4786) 

G.P.MITCHlll.L 
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~· Determinación de AA en analiah toxicolÓqico por crcmatoqrd1a 

de ga•_•Ólido.M~COYeilo,.G.Ciaapa y B.CiaJ11illo(Ist . Ch1m.Fa%111.e Teeai­

col . ,Un1v.Napol1, I t a l y) .Fa i:maco,ld.Prat.l967,1,¡(4),21S-223 (en itali~ 

no).-El material con~eniendo As,del cu~l el HN03 que permanece des­

pués del calcinado húmedo , ha sido quitado por evaporaci6n,ea col~ 

do en un 1114ltráz de 50 ml de tre• bocas con algo de zn.A través de u­

na de las boca• se introduce He; a través de la segunda boca,H2so4 

diluido se aJiade para 9ene.raJ: hidrÓqeno par.a la reducci6n del arsén! 

a AsH3 ,y la tercera boca es conectada a una colUllllla de secado (cont~ 

niendo Mgso4 anhidro).Este Asa3,el que es extra!do por el He.El gas 

resultante es analizaáo en una columna de stainless steel (2 m x 4.5 

mm) llenada con silica gel y operada a 59-90° con el He como gas ac~ 

rreador y un detector de conductividad térmica.Bl pico para ei Asa3 

ea simétrico y bien separado del hidrÓqeno.De 2 a 5 •1 g de As se pu-

den detectar. 

J .I.M.JONES. 

~· Determinación de arsénico por el método de la sal de uranilo 

II.Determinación radianétrica de cantidades de microqramoe de ars! 

nico por una técnica de filtro-punto.A . D.Wilson y D.T.Levis (Min.of 

Technol.,Lab.of the Gov.Chemist,Cornwall House,Stamford St,London, 

SEl lngland)Analyat.Lond.1967,92,260-263.-El arseñico se precipita 

en discos de papel filtro como arsenato de uranil illllonio y éste 

contiene cantidades equivalentes de U y As, el conteoc< nos da un m! 

todo de determinación de a r sénico.El método se apl i ca en el rango 

de 1-8 ' g de ~.(Para parte I vea Anal yt . Abatr.1964,11,3143). 

A. O.JONES 

, V III I 
~· Separ acion de As y As por cranatograt.a de capa fina.K .2 

guma (Dep.of Ch81l.,Tokyo Kyoiku Univ.,oteuka,Ja~).Talanta, 196 7,-
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.!:,i(6),685-687.-La soluci6n problllU (l-2 j lli lo •'q de AeIII + Aev 
por _,-1) se aplica a ana placa de o.2s mm de s!lica gel conteniendo 

5 % de caso4 en un plato de 2.s x 20 c:m y ae desarrolla el cromat2 

gra111a por la técnica ascendente,con acetona-H3P04 lSM (SOsl).Des -

puéa de secar con aire,los puntos se hacen visibles por el roc!o de 

solución saturada de snc12 y después con solución de Na2s 2o3 al 5 % 

Alabas especies aparecen ccmo puntos a111arillos.La separación ea c:aa­

pleta en solo 20 minutos. 

'/!'.e .SA\TILLB. 

5302 . Detel'lllinación fotanétrica de arséñico con dietil ditiocarbam~ 

to de plata.H.Bode y K.Hacbaann (Anorg.Chem.Inat.,Tech.Hochsch, Han-

nover,GermAOy).Z.Analyt. Chem.l967,~(4),26l-266 (en altlllán).-Rl uso 

de otras bases orgánicas en luqar de piridina callo solvente en ea• 
, ( ' / V # metodo VasaJc y Sedivek ,Chemicke Listy,1952,46,341) ha sido exul! 

nado.Cano reaultado,un reactivo consistiendo de 2.Sg de dietil di­

tiocarbaluato de plata y 1.65 q de (-)epidrina disueltos en un litro 

de CHC13 se reccmienda para l a absorción del AeH3 liberado por el -

t ratamiento de la solución problema con ácido y zinc qr&nulade. 

P.N.R.NICHOLS. 

~Intercambio metal quelato en la fase orqánica.I.Teor!a aplica­

da en espectrofotaaetr!a y química de canplajoa.(detarminación de 

As).J.Ruzicka y J.Stary(Dept.of Nucl.Chem.,Fac.of~ Tech.and Nucl. 

Phya.,Praque,CzechoalovaJcia).Talanta,1967,14(8),909-920.-Quelatoa 

orgánicos pueden raaccinar con otros agentes quelatantea(o eua que 

latos •etálicoa),diaueltoa en el mismo solvente,e.g.ditizonato ama 

rillo de plata y ácido dietilditiocarbámico incoloro,cada uno di-­

suelto en cc14 ,reaccionan para dar dietilditiocarbamato de plata 

incoloro y ditizone verde.La teoría de tales reacciones se di•cu~e 

y ha aplicado a la dete:rminación espectrométrica de la• constantes 

de extracción de loa dietilditiocarbaaatoa de plata Y zinc.un can-
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plejo te.rmario de AsIII,ditizone y ácido dietilditiocarbámico se ha 

preparado y su uso para la dete.rminación espectrofotométrica de As 

se ha propuesto.Procedimientos A la solución problema neutra o de­

bilmente ácida (lo a 20 al,conteniendo hasta 40 1g de As)aftada 

acetato de amonio o.lM (l al) y dietilditiocarbamato de sodio 4 mM 

5 ml) y mezcle despuéa de un min~ 

to extraiga con cc14 (10 ml) ,y a 6 ml del extracto anaa.a ditiozon~ 

to de plata ,freco 0.4 mM en cc14.Después de tres minutos,mida la 8!; 

tinción(debida a 1 ditizone liberado)a 620 nm. 

F.C.SAVILLE. 

19. Aplicacione• espectrofluorimétrica• del sistema Ce(IV) - Ce(III) 

G.F.Kirkbright,T.S.Westand C.Woodward (Chem.Dept.,Imperial Coll,I.o~ 

don England).analytica chim.Acta,1966,~(3),298-303.-La fluorescen­

cia del cerio (III) en H2so4 diluÍdo tiene una exitación máxima a 

260 run y una emisión de fluorescencia máxima a 650 nin.La reacción -

es selectiva aún con las series de tierras raras y pe.rmite la dete~ 

minación de CeIII en concentraciónes mas bajas de~ o.l ppa•De 7.5 

a 37.5 cg de As pueden detenninarae por espectrofluorimetría del 

ce111 producida en la reacción catalizada por el O•VIII entre el Ce 

(IV) y As(III) en H2so4 o.oSM .Este método es aplicable a otra• ee­

pecies,pero no fluorecen,viz,Fe1I (5.6 a 28 ~g),oxalato (9-44 f '<;) o 

osVIII (o.os a 0.2 y g) y I-(o.6 a ~.5 ._, g).La• interferencias(e.g.de 

- III N03 ,Fe ,BDTA,citrato y tartrato)son algunas. 

W.J.BAKER. 
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~· Dete.rminaci6n da cu.Aq.Au,zn y As en la piel. hunana por an~li­

sis de activación ne,utrónica.H.Feverstein (Gesellschaft f11r Kern-. 

forschung,mbH,Karlaruhe,Ge.cna.ny).z.analyt.Chem.,1967 ,~(3),196-197 

(en alemán).~Despuée de le irradiación de lo-30 mg de piel por tres 

d!as con neutronee térmico• a~ io14 neutrones por on2 por seg, la 

destrucción de la materia org~nica y la adición de acarreadores, l os 

elementos se separan por métodos convencionales y son determi nados 

por conteo de Rayos ~con un <1.nalizador de ca.nales múltiples.Los re­

sult ados est~ da.dos P41ra la. piel de una. persona saludable y de una 

sufriendo de a.rgirosis. 

P .N.R .NICHOLS. 

~· Método r adioquÍmico para la dete.cninación da As,Br,Hg,sb, y Se 

en materia.les biol6gicos irradia.dos neutronicamente. K.Sillllsahl(A. 

B.Atomenergi,Stockholm,Sweden).Analyt,Chem.1967,12,(12),1480-1483.­

El método se basa en un procedimiento previ"11\ente descrito(C,Sill'lls~ 

hl,Aktiebolaget Atanenergi Rep.AE-82,Stockholm,1962)para la desti­

lación simultánea da 12 elementos (indicios) cano óxidos o branuros 

de solución da H2so4 .El destilado es analizado por espectranetría 

de Rayos í .I.os rendimientos son del 785 % (6-10 determinaciones en 

caéüa elemento) • 

G.P.COOK. 

291 . Contenido de As en el pelo en el caso da envanan&Jllianto agudo 

letal con Aa.A.Wyttanbach,P.Barthe y E. P.Martin (Kidg.Inat.f.Reak1 

torforsch,W11renl1ngen, Switzerland) .J .forena.sc1.soc. 9 196 7 ,z(4) .194 

-197.-Cada una de las muestras de pelo se peaaron ,cortaron en long! 

tudes cortas y lavaron con agua y acetona. LO• largo• separados fue-

11 til•no e 1rradiados ,jun­
ron colocados en sobres diferentes de po e 



17 
to con e s tand&raa de As a un flu jo de neutrones i ntegr ado de lo 

56 

2 • • neutrone s por cm .Deepue s de la adic i on de 30 mg de As i nactivo y 

5 mg de cu y Sb,la s muestra• fueron oxidadas con H2s o4 , HN03 y -

agua oxiqenada acuosos .Entonces se precipit6 As 2s 5 del medio da HCl 

BN con tioacetami d& y se disolvi6 e l icido.El Asv se r edujo con Na l 

y ácido asCÓrbico y el AsI II se extrajo del medio de HCl l lN con -

benceno.Después de la reext:racci ón en agua,el As se redujo al e l e-­

mento con NaH2P04 y se determinó por conteo . Abajo de 30 pg de As 

se podÍán determinar.La pureza radioquÍmica del precipitado f i na l -

se checó midiendo la velocidad de deterioro durante cuatro días.To-

do el rendimiento de As fue 70 %.se encontró que los 5 mm de cada -

pelo al final de la raíz contení an un promedio de 200 ppn de As, el 

resto del pelo tenía niveles normales (l-4ppn).En el caso presente, 

la dosis conocida de As
2
o

3 
fue 8 g .De este y oros casos se concluye 

que la cantidad de As en los 5 primeros mm de pelo es aproximadameE 

te proporcional a la dosis. 

G.RUSSELL. 

~· Determinación de As en tejidos animales (sangre Ó bilis) por 

uso del procedimiento de calcinado seco.L.R.Stone (Hess and Clark, 

Div.of Richardson-Merrel Inc.,Ashland,Ohio,u.s.A.).J.Ass.off.Analyt 

Chem.,1967,_22(6),1361-1362.-La muestra (previamente hanoqeneizada 

con solución de Mg(No3 ) 2 y MgO , y secada) es calcinada a 550-600° 

y el As se determina por el método del AOAC para alimentos.(Offi 

cial Methods of Analysis• ,loth.edn,washL"lgton,D.c. ,1965,33 ·.oo3-33. 

006).Los volúnenes y diluciones son modificados,cauo la concentra 

ción de As en tejidos es usualmente mucho menor que en los alimen 

tos. 

H.A.ELDRIDGE. 
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~· DeterminaciÓ:: de As en presencia de As-74.I.Método de Cribier 

P.Blanquet , J.Croizet,M.Croizet ,P.Bourl:>on y G.Broussy (Lill>.de Phys . 

nucl.appl.et de R&diobiol. ,Fac.de Méd et de Pha.I!ll.,Bourdeaux,France 

.)Annls.fhann. fr,196 811§.(1),87-91 (en francés).-La liberación de 74 

As f ue discutida con un generador de H,en el <¡e.e el AsH3 era liber~ 

do,permaneciendo en un cristal de NaI en un tubo fotanultiplicador. 

Los gases pasados en otro ·vaso apartado en un cristal de NaI en un 

fotanultiplicador y entonces en un burbujeador,conteniendo una sol~ 

ción de AgN03 , la que ~ién pennaneciÓ en un cristal de NaI en un 

fotC111ultiplicador.La liberación de 74As fue uniforme por ~8 horaa, 

por cuyo ti!!l\lpo i 30 % del As había sido desprendido.El desprendi -

miento era entonces mucho mas lento y después de 24 horas la liber~ 
• • 74 cion aun no era canpleta.El As absorbido por el papel de HgC12 en 

un aparato de Cribier ~ién fue contado;los resultados fueron ef! 

cases y el papel de acetato de plomo usado para atrapar el a 2s era 

de desconfiar.contando la actividad del papel de acetato de plano 

se mostraba que hasta el 30 % de la actividad podría ser absorbida 

aunque el papel estuviera seco o húmedo.Aún solo,el papel Wh&tnuan -

No.l absorbió lo % de la actividad liberada. 

E.J.H.BIRCH. 

~· Determinación espectrogr~fica después de la concentración qú! 

mica de impurezas en As semiconductor.s.M.Solodovnik,V.K.Lushina,V. 

D.Brodskaya,M.G.Nazarova y V.G.Goryshina. (State Res.and Design ~­

Inat.of the Rar811etal Ind.,Moscow,u.s.s.R.).Zh.Analit.Khim,1967,~ 

(7),l054-l057(en ruso).-El método es apropiado para determinar Al,­

Fe,ca,Mg1Mn1Cu,Ni,Pb,sb,cr,Bi1Si, y P.La muestra (1 g) se disuelve 

en 5 ml de HCl en la pre&encia de 2 ml de Br,y el As es destilado -

cC1110 AsC13 y AsBr3 ;un aparato especial de s!lica se usa para la de~ 
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cc:mposición y destilación.La solución residual •• evapora en prese~ 

cia de carbono pulverizado,y la mezcla resultante se analiza espec: -

tranétricamente (15 a111pére de arco c.d.1 electrodo• de grafito) de.! 

pués de la adición de NaCl (o AqCl si el P se detenninara)para demo! 

trar la sensibilidad,La sensibilidad es ~ o.l ppn de cada elemento. 

H.ZÁCEK. 

2860. Mejor.miento de lee límites de detección para As,se y otros e­

lementos con una flama de argÓn-hidr6geno.R.L.I<ahn y J.!.Sch"111s (-

Perker -Elmer Corp.,Norwalk,Conn.,u.s.A.)Atom.Al:>sorption Newsl.1968, 

1(1),5-9.-L& fl&llla de Ar-H prernezclada (con corriente de aire)es mas 

fria que la de aire acetileno.Algunos elementos (As,se,Cd y zn) que­

son atanizados completamemte ea la Última flama pueden ser dete:rmin~ 

dos por espectrofotanetria de absorción atómica con mayor sensibili­

dad y limites de detección mas bajos en la flama 1114lS fria.el mejora-

miento con Pb,zn y Ce es moderado,pero no hay mejora con el Hg.La -

flP\a de aire acetileno absorbe mas fuertemente abajo de 220 nm,do~ 

de el As,se,zn y Pb tienen líneas de resonancia.Esta limitación es-

grandemente supera<a por la flama. 

w.c.D. 

~· Detexminación de As (Procedimiento del dietil ditio carbamato 

de plata).British Stds.Institution 12 Park St,London W.l).B.S.4404. 

1968.llpp.- As {( 10 vg ) se reduce a AsIII con soluciones de KI y -

snc1 2,entonces de genera AsH3 por la acción del Zn y el BCl,y se a~ 

sorbe en solución de dietilditiocarb&lllato de plata en piridina.El -

color rosa resultante se mide espectrcmetricamente. 

N.EVERS. 

l:!d!· Determinación coulanátrica de Ali en orina.a.I<.Simon,G.D.Chri.! 
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tian y W.C.Purdy (Dept.Chem.,Univ.Maryland,College Park,U.s.A.).Am. 

J.clin.Path. ,1968,49(2),207-215 . -La orina se digiere en HN03 -

H2so4 - HClo4 conteniendo Na2Mo04 como catalizador. Bl A8 se extrae 

primero en benceno,con reducci6n simultanea a Asc13 por el CUCl y 

luego en soluc:i6n de Na2HP04 , después de la adici6n de KI, el As -

se titula con diodos electrogenerados.El método es específico para 

arsénico. 

P.A.BRENAN. 

~· Determinaci6n gravimétrica de srsénico.B.N.Bhattacharyya,N.GuE 

ta Y S. Sthanunathan(Min . Tech.Lab.,Indian Bur.of Mines,Nagpur) . J.Instn 
, 3-Chem, India, l 968, .iQ ( l), l S-20. -A una solucion hirviente de Aso4 (cont~ 

niendo del a 45 mg de As) en HN03 (lsl)(S ml)afiada,agitando,25 ml de 

reactivo de citrato-molibdato (disuel~ 54 g de Mo03 y 11 g de NaOH 

en 200 ml de agua;anada 140 ml de HCl concentrado,300 ml de H2o y 30 

de ácido cítrico ;mezcle,enfríe y filtre,anada un poco de K Br03 y di­

suelva a un litro),ent onces,gota a gota,20 ml de solución de hipoclo-

ruro de quinolina (mezcle 60 ml de HC1,3o ml de agua y SO ml de quin2 

lina a 70° enfríe y diluya a un litro).Caliente la mezcla en una pa-

rrilla por 5-7 min.y deje que el precipitado amarillo de quinolina -

repose.Filtre a tavés de de un crisol de vidrio incrustado (GJ).se-­

que el precipitado a 145° - lso0 y pese.Este método se aplica a ro-

cas y minerales. 

E.G.BRICKELL. 
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1970 

2.21• Análisis por activación para elementos de transici6n en comida 

de pescado.G.Lunde(Central Inst.for Ind.Res.Blindern,Oslo 3,Norway). 

J.Sci.Fd.Agric.1968,!,2.(8),432-434.-Se reportan resultados de análisis 

por activación neutrónica para Hg,Br,Se,As,Sb,Cu,Fe,Zn,Mo y W en can! 

da de pescado en el press cake y licor de N usado en la producción de 

comida de pescado a partir de clupea barengus 1 scomber scomber,mallotus 

villusus y Gadus esmarki.Las muestras son irradiadas en un flujo neu-

• 12 2 tronico de ~ 2.4 X lo neutrones por cm por seg durante tre~ días, 

entonces se sujeta a una separación química basada en disolución en -

s2so
4

,destilación e intercambio iÓnico.Las actividades fueron medidas 

en un espectrómetro de !Qyos :, canal 400,con un cristal de NaI.La pre­

cisión fue de ~ z lo-15 %.Ninguna diferencia significante se notó en­

los contenidos de los elementos de transición de comidas de pescados-

producidas de diferentes tipos de peces. 

E.J.DUFF. 

~· Materiales inorgánicos tóxicos y su detección de emergencia(en ~ 

gua)¡:ior el método polarográfico~H.G.Offner y E.F.Witucki ( Rocketdyn = -

Div .~orth Ame r ican Aviation Inc.,Canoga P•rk,Calif.,u.s.A,)J.i>m.Wat. 

Wks Ass.,19ó8,§.Q(8),947-952.-Las propiedades fisiológicas del Sb 1 As,­

Cd , ?b,Hg,se,Te, y Tl son discutidas,y las partes revelantes de las 

curvas polarográficas para estos elementos son presentadas.Fueron pr~ 

paradas soluciones estándard (conc.Sppn) de sales de los elementos,e~ 
V cepto del As ,en un electrolito basal o.25M en ácido tartárico y en -

HCl.A causa de que el As V no es reducido en un electrodo de Hg,éste 

f ue convertido primero a AsIIIpor una sol. o.lM-KI en 2M-HC1,el iodo 

producido fue removido por l a adición de 5 mg de ácido ascórbico.Las 

soluciones fueron so.~etidas al polarógrafo de 20° a 25° después de la 

desaereación con N libre de o . Todos los elementos son facil y rapid~ 

mente detectados a concentraciones bien bajas de sus niveles agudos -



71 

de toxicidad sin interfe rencia de contalll i nantes normales,orgánicos o 

inorgánicos del agua potable.Podrí a ser probable incorporar el proc~ 

dimiento polarográfico en un s istern«de alarma automático. 

J.a . JACOBS. 

~· Método indirecto de absorci6n atómica espectrofotométrica para 

la determinación de As.R.S.Danchik y D.F .Boltz {Dept .of Chem.,wayne -

Sta t e Univ.Detroit,Hich., U .s .A.) .Analyt.Lett. 1 1968,1:_ (14), 901-906 ._El 

método se ba sa en la formación a p~ 1 . 3 d e ácido molibdoarsénico,el­

cual se ext r ae en i s obu t i l ~etil cet ona y se descom pone en solución­

buffer amon i acal.El molibdato en la solución acuosa resultante es d~ 

terminado a 313 nrn con uso de una flama reductora de aire-acet i leno. 

La gr áf ica de calibración es rectilínea sobre 6 ?p!l de As . La absorc íon 

media y la desviación ~stándard para 6 prueba s conteniendo 3 ppn de 

As f ueron 0 ,2 06 y .! o.c4 unidades de absorción, respectivarnente . 

E . A . ;./HEEL.C: R , 

~· Juic io comparativo prelL~inar para aná l i sis rio = act ivaci6n de 

algunos materiales y contenedores usados en manuf ac t u=as far.:iacéuti­

cas .B ,S. Poey y G.W,Leddicotte(Res. Reactor Facility,Univ.of Viissouri 

Columbia,U,S ,A .).J. Radioanalyt.Chem. 1969 ,(2)(5-6),425.,.43 3.-~iertas -

im ¡Ju r ~ zas metálic:::.s , tales C0.."10 :·ln , Cu y Na reducen la estabilidad de 

ciert as preparac i ones f arma.: éuticas ,S e ':":an ·.is .;.co n ,koc;)::; c e " cti·.ra .: 

ción neutrónica en e:-<perimentoa preliminares para ~etenninar bajos -

nivel~s de i."llpurezas metálica s en m;:iter:i.ales y recip i entes usi'J.dos en 

l a industria farmacéutica. Se han determinado cantidades de microgra­

raos y submicrogramos de f.:n, Cu y tra e n agua destilada y soluciones de 

drogas guarcada s en recipientes stainless steel , vidrio Pyrex y poli~ 

tileno.La s determi naciones también fueron hechas para Au,As y Sb en 

ad renalina y ácido ascórbico. 
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~· Influencia de Buffers en la sensibilidad en análisis espectro<fu! 

mico de arenas para fabricar cristales por el método de exitac16n cit~ 

dica.Z,G.~anna y M,H, Abdellha,Mikrochim,Acta,1968'1(6),1244-1253 ,-El ~ 

so de grafito pulverizado (par¡¡ estilblecer una temperatura unifo.rme de 

arco elevado)y BaF2 (para formar fluoruros volátiles,e.g.,con Si) cc:mo 

buffers en la espectrograf$« de emisión de arco de arenas para hacer -

vidrio ,ha sido investigado.Los efectos de variar las proporciones de­

muestra,grafito y Ba F2 han sido estudiados.Los límites de detecci6n-­

han sido reportados para As,P,Pb 1 Cu 1 Zn,Na 1 Ge 1 Sn,Mn,Fe,Al,~g,Ca,cr,V,Ti 

B,Th,La y Gd,determinados en una sola exposici6n. 

R,WASPE. 

~· Influencia de Buffers en sensibilidad en anilisis espectroquími­

co de arenas para hacer vidrio por el método de axit¡¡ci6n an6dica.~.G. 

Hanna y M,H,Abdellha.MikrochL~.Actal968,(6),1254-l258,-El efecto del -

graf1to,BaF2 Y mezclas de estos en la intensidad de 20 l!neas anal!ti­

cas determinadas por el método de exitación an6dica ha • sido estudiado 

Los límites de detección dados pv.r• As,Pb,P,Zn,Cu,sn,Na,Ge,Mn,Cr,Mg,Fe 

Al,Ca,V,T1 1 B1 'l'Pt,La y Gd y las técnicas de exitaci6n anÓdica y cat6dica 

son canparadas.Para muchos elementos,+os límites de detección por los 

dos métodos son similares,pero el método de exi~ción anÓdica es pref~ 

rido,excepto cuendo peque~as cantidades de muestra son obteni~as. 

R,WASPE, 

~.Aparato de CiÍ.pibres para..;b ¡;¡roducción de hidrÓgeno naciente .. :. ~ 

plicaciÓn para la detección de nitrato,nitrito,aniones de azúfre,anti~ 

monio y arsénico,P,Luis,A,Sa and A,Maacaro(Dept, de Inorgánica y análi­

sis Quim,,Fac,Farm.y Bioquim,,Univ.de Buenos Aires,Argentiina),Mikroch~ 

Act~ ,1969(1),1-6.-se presentan descripciones de dos aparatos capila­

res,los que son a propiados para prJebaa ultra rnic ro,canprendiendo el­

uso ce :.; na.ci ente.En l~; detecclÓn de nitrato y nicri to por lr reñucción 

a NH3 ,las sensibilidades son 1,4 ng (en 56 nl de una soluci6n l,4 X 
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io4 ) y 300 ~ (en 60 nl de una soluci6n 112 X lo5).respect1vamente. 

Para aniones de s (excepto sulfato)por la reducci6n de 825 Y detec­

ción con 4-(2piridilazo) resorcinol-Pb la •en•il:lilidad e• l nq de 

tio•ulfato en loo nl de una solución 1&5 xio4 .L&s "n•ibiU~ de. 

detección de As y sb por reducción a hidruroe y la reacción c:cn di9'4 

t ilditio carb&mato de plata •on 300 pg (en 60 n1 de una eoluci6n de 

1&2.66 X lo5)y 60 pg (en 60 nl de una solución lslo6 ~re•pect.J.v....-ite 

Estos dos iones taJ11bién pueden ser detectados en substancias orqini­

cas después de una descanposición preliminar ultra micro de l&a mue~ 

tras.En mezclas.el As (III) es detectado especificamente por i. evol~ 

ción de arsina en un medio alcalino.Antes de la detección.el Sb debe 

estar separado del As por extracción con acetato de etilo del HCl del 

medio. 

J.KORLISSCE. 

lill· Caracteriución de As por espectroscop!a de de absorción atlmi-

ca en flama de oxiacetileno.K.E.Slnith y c.w.Frank- (Dept.ofChem.Oniv. 

of Iowa.Iowa City.Iowa.5224o.u.s.A.)Apl.Spectrosc.l96S.~.(6).76S-768. 

-son encon~radas condiciones Óptimas para !lujo turbulento (con liñeas 

193 7,1972 y 3944 i) y para flujo liilllinar(como la línea 1937 i )meche -

ros.La relación del oxidante al combustible e• escogida de tal manera 

que la flilllla no se oxide ni se reduzca excesivaaente.L.as inter~erencias 

de álcal i - tierras alcalinas o iones de metales de transición y de a­

niones canunes,pueden ser grandemente evitadas usando la línea Aa 1937 

~.con el uso de un mechero de flujo turbulento y para la línea As 1937 

~,el límite de detección es 2 p¡:m para una abaor~ión del l ~,el rango 

analítico es de S-10 p¡:m y el coeficiente de variación para 5 PPM del 

As ee 3.6 % (8 detenninaciones).En acetona acuosa,metanol,o alcohol! 

3opropÍlico,la absorción es considerablemente alllllentada. 

w.c.D. 

2578. Dete.rminaci6n de elementos de transición en tejidos de plant.s 

~•nálisis de activación neutrónica y espectrometr!a de Rayos l .w.A. 
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Haller,L . A.Rancitelli y J.A.Cooper(Dept.of Ch~~.,s ta te Univ.Pul lman 

Nash .u . s .A),J.Agric., FdChern,1966,!§_(6),1036-1040.-Las muestras son-

secadas por ccr.~elación activadas r.eutronicament e y anal i zadas por­

espec t r cmetr í a ae Rayos ~ con un detector de Ge( Li ),Los espec~rosr~ 

sul tantes son reducidos por técnicas estándard,en lo s que los cent~ 

os corregi dos se comparan con un sistema de est ándares.Las concentr~ 

c lones de Hn , K,Cu, Na 1 /,s ,Br,P,Rb,Cr,Fe, Hg ,se ,3n , cs , y cobal t o pueden 

s e r detectados e n tejidos de plantas s imultaneamen te . La compar ac íon 

de resultados en muestras replicadas de arroz y cebada mos traron el 

promedio acerca del s ignificado a ser •l:C ; '.. para ;;e , Fe, Zn , :·ln y Cu y 

<; 25 ~·. para r estantes. 

A,S,BURRI DGE • 

.122.§.. Detección catalítica de lo microgramos de As a una diluciÓnde 

l en ó x io9 por medio de 12 decoloración del carmín Í ndigo por a-

gua oxigenada . A, Krause y J.Slavick(Inst.of anorg .Chem,Univ,,Poznan-

,Poland).Z .Analyt,Chern,1969,~(l),44(er. alemán).A 25 ml de soluéión 

acuosa de muestra afiada 25 ml de una solución l.2 ~::: de H2o
2 

y lo :nl 

de (0.033 ~) carmín Índigo.Al mismo tiempo,prepare una solución li­

bre de As bl anco de As reactivo y colóquela en la solución problema 

en un ba ri o de agua a 37°.una decoloración mas rápida de la solucíon 

prob!eir.a c~~parada con la soluci6n blanco.(indicada por medición de 

extinción « 600 NH)muestra la presencia de As (I!I) ó As (V) en la 

solución de As problema. 

R.WASPE. 

~· Determinación de elementos de transición en col por análisis 

biológico estándar& de activación neutrÓnica.R.A.Nadkarni y w.D.Ch­

:nann(Dept,of Chim.,Uñiv.of Kentucky,Lexington,u.s.A.).J,Radioanalyt 

Chem •• 1969 ,¿(3-4),175-185.-Después de la irradiacción de la muest ra 
13 

du r ante 7-8 días a flujo termal de neutrones de ¿ lo neutrones 

2 fueron deteminados por técni cas no por cm por seg.15 elementos 
destruct~vas por el uso de un detector Ge(Li).En ad1ci6n al La,Br,-
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As,se,sc,Ag,Zn,co,cr,Sb,Eu,Fe,y Zr,el Au y el Hg fueron detennina­

dos después de una separación radioqu!mica.Los resultados est~ g~ 

neralmente en buen acuerdo con ac¡Uellos obtenidos por técnicas de~ 

tructivas.Est~ dados los detalles de los Rayos X seleccionados por 

medidas y los posib~es or!genes de errosr son discutidos. 

E.J.EARLE. 
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1971 

122• Electrodos de aire en forma de copa( para espectroscopia de 

ernisiÓn).L.Toft y G.A. Roworth( Chem.Inspect.,Royal Arsenal East,­

Wollwich,London, s.E.18,England).Appl.Espectrosc.1970,l!( l) , 132.--

~or perforación de 2 hoyos a través de pared de copa de un ~ lec~=~ 

do de g r afíto ,de tal manera que 1:._os ~oyos s ean diametric~ l~ente o 

puestos y justamente arriba del pi so de la copa,la eyección de la 

carga de polvo de la copa cuando se arquea debido a desprendimien-

t o repentino de vapor es evitada. 

w.c.D. 

~· Análisi para eleüentos seleccionados en la materia atmosféri­

ca por absorción at6mica. Richard J.P.ompson,George 3 . Horgan y Larry 

J,Purdue(Div.of Air Quality and onissi on Data v.s. 

Dept.ofHealth Educ.and We l pr e,Cincinnati,Ohio, u .s.A.)Atm.Absorp ,­

Newsl,l970,~ L3) ,53-57.-La muestra se coloca _ en un fi ltro de ~enbr~ 

na de fibra de vidrio ,una parte de l a cual se calcina en un pla~ 

ma o a ~1 50° por una hora.El calcinado se extrae en acl-r~103 al 40 

% (1:4) calentando constantemente durante tres horas y el extracto 

se concentra y deja reposar toda la noche.Antes de ~ilu!r y centr! 

fugar para quitar el Si02 .El líquido sobrenadante puede usarse pa­

ra la determinación de metales por espectrografía de emisión 6 ab-

sorción atómica.La Últ~~a técnica se prefiere cuando las muestras-

son para analizarse para menos de 6 elementos y cuando se requiere 

por seguridad y presiciÓn,Los parámetros de operación son dados p~ 

ra l a determinación de As,Ba,ca,cd,cr,cu,Fe,~n,Ni,Pb,Tl,V y zn por 

absorción atónica • 

L.BARTON. 

~· Determinación de impurezas en silice,qrado semiconductor por 

activación neutrónica.Wanda Lmijewaska(Dept.Analit.Chem.Ind.Nucl . 

Res .Warsaw,Poland)Chemie.Analit.•1970 15{ ) 
' •-- S ,l025-l032(en polaco). 
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Un esque;:na ;;:iara determinar As,Au, cu, Ga , ~;,o, Sb y Zn se describe • .:.e s-

pués de la irrdáación de la muestra y estándares por 20 horas en -

13 2 un flujo termal de neutrones . de _ lo neutrones por cm por seg . 

Las impurezas son separadas por procedL~ientos qut~icos est3r.dard-

y sus actividades de Rayos son med i das en el e s pectrór:ie ~ro de =i~ 

tilación,equipado en un cristal de NaI(Tl ).El produc~o radioquL~i-

co t iene rangos de 33 ~~ para Cu a EO ~, para Au, lo::; l!."ll i tes de de -

terminación son o.ol ng p.:>.ra Au ,l ng para Aa , :ia , Sb , 5 n'J pa ra i·lo , 

y 10 ng ¡;>ara zn 

P ,2RYCH , 

~· Determi nación fluorimét rica de rastros de As en ~ ~ua natur a l. 

R, "I'hili y :;, Carpentier(Dept. of 3eol ., Cent . of ~ech ., ?~u , France j--

óull. Centr s R.ech , Pau, 1 ·370 ,i_ (1), 2 4 3- 23 3 (en francés ) .-?a ra 1 :- ::·uestra 

(250 ml) añada do~ 1"1 ñ~ q':ll ución de Fe (II:I) (l g de Fe5N03 ) 3 .sa2o 

disuel tos en :.o :nl ::le H:'.C 3 co :1cen tra~o y llevados a loo ml) y ajua 

te e l pH '1 _ 8 con ¡~¡.: ::; acuoso.Lave el pr ecipitr..do (conteniendo Fe 

y ~s : 'DI agua cal iente, disue lva esto e n ~2 so4 SN ca l icnte (2 ml )­

y tr::ir. ::; f ient la solución 'l l '1lc.t ráz de un r eact or de AsH3 . Iiñada 2 -

ml d e KI acuoso al l ~ ;~ , agite , y si aparece tL~a coloracióa a~aril:~ 

e:i. -aigala con benceno( lO Ml).Añada 20 gotas de soluc16n de SnCl -;: -

al 40 en HCl,mantenga la soluci6n a soº por 30 min.Enfr!e a oº -

&~ reactor con tres ml de dietild1t1ocarbar.ia to de plata al 

0,5 % en piridina,introduzca Zn granulado (6 g) en el matráz y ci~ 

rre el reactor.La producción de Asa3 es completa ,en ~ una ho=a, _ 

cuando este s9 detennina espectrometricarnente a 540 nm.La sensib ill 

dad 9s o.5 partes por lo9 para {muestra de 250 ml). 

R,A. HCMIE . 

~· Aplicaci ón de la espectranetría de abso=ci6n a tómica.a análi-

sis far.nacéuticc::;,J .R.Leaton (Eaver-Lockhart Lab. ,Shawnee ~:i ssion, 

Kans .u.s.h .)J .Ass . off,Analyt.Chc~. l9 7o,~(2),237-239 ,-La muestra -
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en un matráz cÓnicoode 250 ~l,se calienta con agua ~ 40 nl Y ñN03 , 

conc, en una parrilla por lo min., se enfría,se t ransfiere a un matraz 

volumétrico y se diluye a loo ml con agua y se filtra.El filtrado 

se nspira en una fl&~a de aire-acetileno del espectrofotóc:ietro;l % -

de 

la 

solución de LaC13 
3-presenc ia de Po4 

se añade para liberar el agente para Ca y Mg en 

.se alistan parámetros instrumenllales y rangos-

de concentración Óptica para As,ca,cu,co,Fe,:1g,Hg y K.La recupera­

ción del producto en preparaciones canerciales con rangos de 94-l06 

% de las cantidades declaradas. 

D.I.REES. 

Determinación de As total en muestras totales de dieta.Harvey K,Hun­

ley y Joseph c.Underwood (Fd and Drug Adm.,K«nsas City,Ho.U,S,A,J, -

Ass.off Analyt.Chem.l970,~(6),1176-ll78.-El método simple que se --

describe involucra el calcinado seco de la muestra con MgO y i'lg( No3 ) 2 

,libera el As como AsH3 con zn a partir de una solución ácida.El -­

AsH3 es pasado por una solución acuosa de dietilditiocarbamato de 

plata al 0,5 ~ (5 ml) y la extinción de la solución roja se mide a-

540 nm.La Ley de Beer :ie obedece sobre el rango de l a 20 ,••g de As­

Y el límite de detección es 0,05 p¡::m de hs en la muestra.Cualquier -

H2s desprendido es absorbido por acetato de plano impregn~do en lana 

de algodÓn,y la interferencia de Sb se prevee por la adición de un -

exceso de SnCl 2 al matráz de reacción. 

D.I.REES, 

~· Análisis espectral ae sólidos y líquidos viscosos en la fl.ina­

de inducción de plasma.Gerhar1 Pforr y OUsmane Aribot(Sekt.Chem.Fri­

ederich sc:üller t-niv. ,Jena,.-;f">I"Tlla ny)Z.Chemie,Lpz., 1970,~(2), 78-79 ( 

en a l e:nár.). Un pl a sma de Ar generado de c. 5-1. o l<W y 40 MHz es usado, 

j unto con un espectrograma de cuarzo.La i nducción de la muestra como 

una varilla es directamente permitida para sumergirse en tU plasma -

al l "de Fe, Mg, Ph,y As en el vidrio o cuarzo a determinarse .Las va-
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rillas metálicas dieron resul tados no satisfactorios a causa de su 

alta conductividad térmica y por lo t anto,menor volatilización.La-

introducción de muestras pulverizadas llevadas de un vibrador en u-

na corriente de Ar (20 litros por hora)en el plasma a través de un 

tubo capilar de 0 .2 nun me jor aron la sensibilid ad para Ca, Mg,Ti , Fe-

1 -3 • -2· ..,. ' l' d y Al en un cuarzo de O o lo .o.Se describe un neou i za or ;:on-

forma de una parte circular o anular para la introducción de acei­

tes viscosos en e l plas:na,se puede lleterminar tan poco CO..'TIO 10- .; % 

de Al, Fe o ta en dichos aceites. 

A. TO..;Ns::::::Nü, 

~· Procedimiento sugerido para determinaciones 1nicro de As en -

for ra jes arsenicales de animales .K.N ,Johri, Harish c,:·tehra y N . K , -

Kaush ik(Dept,o: chem.Univ.,Delni,India),Microch~~ .J.1970,~(4 ), 549 

-ó52,-Coloque una gota de 1 ,5 ml de solución probl~'Tia en el cent r? 

ce ~n ¡;>apel filt ro ;,¡hat man :'.o , 41 de 55 :r,rn en un horno ci r cular ¡.1q-

i s ::: a looº , y lávelo en el anillo con porcione s c1 e .:. c. l de aqua .-

~e s e nvuPlVH el Hnillo a~licando solución de ~ es_ a l centro , y lavan 
2 j -

co é~te a~ el anillo con agua.Seque e l pa pel ,fije el hs 2s 3 con ~el 

, lave e l p3.):·el con agua, sumérjalo en una solución ce AgN0
3 

al l ~ ,... 

y co.-npare el anil lo con los estándares preparados, de mane !'a 

Se 2ueden detecta r cantidades abajo de 0.04 g de As con un 

de menos del 8 %. 

R.WASPE, 

~· Determinación de elementos de transición en petróleo 

¡:ior análisis de activación neutrónica.II.Sc,cr,Fe,co,Ni,Zn,As,se, 

Sb,Eu.Au,Hg y U,K.R,5hah 1 R,H.Filby y W .A-~aller (Nucl.Radiat,Cen~-

ter , Washington Sta te Univ., Pullm«n, U .s . A. )J .radioanalyt .Chem. ,1970 

~(2),413-422.-Se describe un procedL~iento instrumental que no COl_!l 

prende s e par•ciones químicas o preconcentrac ión,por cons iqui~nte,-

se evita la contamin•ción y pérdida de elementos vol~tiles.L• irra 
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d i ac iÓn fue llevada a ca bo en •Jn El u jo t é rmico de neut rone s ~ e _ -

s x io1 2 neutrones por cm2 por seg.Las muestras y está nda r " s !:ueron 

contados con un espectrómetro de Rayos de s pués de emf ri ar ;?Or 2 6 
76 19 >< , 3 d{as pa ra :nedir As y - ,\ u,entonces, :Jr:. r a 1 e z despu · ~ -· 1e i O - 12 

días e l tiempo de vida de los núc leos . El coe fi c i ente de n 1riac ión -

con rango s de o.l % a 1 5 % y los lími.t es de detección es timados es­

tán dados . La interferencia en las detecciones de Co y Fe a partir -

de recciones de neutrones rápid~s es débil y puede corregirse facil 

:nente.Las pérdidas de .'i.s, Se y Rg debidas a vol•tilización son negl1 

gibles.23 elementos pueden detectarse (Para ~arte I vea Analyt.Abstr 

1971,il,1230). 

.E .J .EARLE. 

~· Emisiones moleculares características de varios fluorur os en­

una difusión de f l~~a de ~ a ba ja ternperatura.R,M.Dagnall,B.Flut,T. 

S . Risby y D. R.Deans (Imp . Coll.of Sci. and Tec~nol ., London s.~.l,En-­

gland)Talanta,1971,~(2),155-164,-Un ~echero teniedo una muestra c a 

pilar (l.27 ll1'~ )rodeada por 36 capilares de s t ainless steel (0.69 mil\) 

y soportando una flama de difusión fría de N-H f ue usado para estu-

diar la emisión de los fluoruros ce As,B,C,~e,I,Mo,P,Re,S,Sb,Se,Si, 

Te, U y W,Los fluoruros f ueron formados por el tratamiento del ele-­

ment o (en un tul:>.:> de sÍlica a e: sc0 )con c1r3 ::liluÍdo en ¡.; ,Las l~ ;o e­

as d e banda o espectro fueron observadas ~ra t odos l es elem € . :os ,-

excepto para el U, y •• hicieron intentos para identificar las espe-

ciP-s emi .s o r.:i r- . 



81 

1972 

323. Determinaci6n de As en carbÓn y en insecticidas (arsenicales) -

por espectroscopia de .Wsorci6n até.mica.Spielholtz,Gerald I,Toralba-

lla 1 Gloria c. y Steinberg,Ralph J.(Dept.Chem.Hebert H.Lehman Coll.,­

City Univ.New York , U.S.A.)Hikrochim Acta,1971 1§. 1 918-923 .-Despúes de 

la oxidación de l os compuestos org&nicos con HClo4-HI04 ,se obtuvie­

ron los resultados seguros,especialrnente cuando el accesorio de ªBo-

te de Muestras• fue usado.(cf.Kahn et al.Analyt.Abstr.,1969,11.1 1274). 

G.CHINNICK. 

!l§.2. Los compuestos coloridos del trifenil metano como indicadores 

redox en oxidimetría · cerática s titulaci6n de Fe (II),uranio (IV),v~ 

nadio (IV),arsénico (III),oxalato e hidroquinona (quinol).Dutt u.v.s 

Eswara;y Rao,N.Venkateswara (Chem.Dept.,Andhra Univ.;waltair,India). 

Z.Analyt Chem.,1972,~(l),32.-Setoglaucina o (C.I.Azul Básico I),c~ 

tocianina Supra (C.I.Azul Básico 5),verde rápido FCF,(C.I.Verde com! 

da 3) y azul nocturno (C.I.Azul Básico 15) son todos indicadores apr2 

9iados pura tales titulaciones.La muestra en HClo4 o.5 a 4H en ~ene­

ral es titulad• 2N"d4No3 .ce( l'o3 )4 o.o5N en HClo
4 

N,o.5 ml de una sol~ 

ción al 0.1 ~ del compuesto colorido,siendo usado como indicador;l-.s 

variaciones están especificadas para ciertas determinaciones. 

R.WASPE. 

~· Análisis para As y Br en aceites terrestres y marinos.Lunde,Gu! 

brand (Central Inst.for Ind.Res.,Forskningvn. l ,Oslo,Norway) J.Arn.Oil 

Chem.soc.1972,.!2,(1),44-47.-Muestras homogeneiz•d•s de e.g. peces,-.1-

gas o tejidos animales fueron extraíd-.s bajo reflujo con cnc13-meta­

nol, el aceite extraído fue saponificado con KOB et.nólica y los •c1-

dos grasos fueron estractados con éter etílico despuéds de la acidif! 

cación de la mezcla con a2so4.i.a separación de los ácidos (en 11 fr•~ 

ciones)fue llevad• a cabo en una columna de s!lica gel por el método 

de B~rron Y Sanah•n0(~LB1ol.Chem.l958 1 231(93)),y un análisis por act! vacion ne~ronic• n n~ ~-
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vación neutrónica no destructiva (flujo ~ 5 X lo~ 2 neutrones por on2 

por segando ; con detec tor de NaI) fue usado para medi r las cantidades 

de Br y As de las f racciones.El método es sensible a 5-10 ng de Br y 

24 de 2-5 ng de As.Lit interferenci• de ~la puede reduci r se po r ret .a rr:l a r 

la cuent a de la actividad fpor 4 Ó 5 dÍas,pero solo al cos t o de se nsi 

bilidad impar.Se encontraron cantidades de Br con rangos de \ 0 . 0l p¡::rn 

,en tejido de alce a 6 40 p¡:m en ácidos grasos extraídos en a l ga ;cantl 

dades de ~- s en rangos ge o. 7 p¡:m en los ácidos grasos de aceites de -

cal~•ar a 221 pp~ en un aceite de alg~ . 

D.G.PORTER, 

~· Extracción con tolueno de alqunos ele~entoe como iodurcs delme­

dio ácido H2so4-KI.Aplicación del análisis por activación neutrónica 

I I.De terminaciÓn de As y Sb en ma~eriales bio!Ógicos y niveles de s~ 

microgramos.3yrne A.R. (Jozef Stefan Inst.Ljubljana,Yugoslavia),Anal~ 

tica Chim . _; cta,1972,_21(1), 91-99.:lucstras (O.l-lg) y es t ándares (sol~ 

ción de As 2o3 en HNo3 y de s a 2c 3 en :1Cl )son irradiadas en un f lujo de 

1 •8 X 102 i 2 neutrones por cm2 por seg. durante Ñ 20 ~o neutrones de 

ras y des ?ués se dejan reposar por 1-3 días.Las muest ras j untas con -

As III y 5bIII (l-2 mg c~da una),fueron calcinadas en húmedo con a
2
so

4 

cene. (4 ml) y HN03 r.:onc . (2 ml).Cada aoluci6n result..nte es hecha 12 

N en E2.:: c. 4 'i l~vada con ':res porciones de 10 111 de c·: :
4 

par• qui -:ar -

e l 82 Er (opciomal en este p«so.Después del ajuste a ser l2t; en H2so 
4 

y O,OSM en l<I,la soluc16n (15 ml) es extraída con :i ml de tolueno.La 

fase acuosa se descarta.La f«se orgánica (lo ml) se lava con 15 ml de 

una solución l2N en H2so4 y O.SM en KI,con adici6n de Na2so3 para 

quitar el 82Br (si no se ha hecho);la fase acuosa se descarta.El As -

se ext rae de la fase orgánica con 15 ml de una soluci6n 6N en a 2so4 y 

o.s~ en KI, y se cuenta el 76As («l pico 0.559-MeV).se extr•e entonces 

el Sb de l a fa s e or gánica con 15 ml de solucioñ 6N en H2so4 Y l .4M. en 
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KI , y se cuenta el 122sb (al pico 0 , 564 MeV ).La muestra final y solu­

ción estindar~ se di l uyen con H2so4 6N a 25 ml para ser contados.Les 

pérdidas de As y Sb durante la calcinación,son negligibles y se recu­

peran dur ante la extracción con tolueno por complet o .La recuperaci6n 

76 122 de cantidades conocidas de Aa y Sb de muestras de pelo y col fue 

ron satisfactorias.Los r esultados obtenidos por esta técnica para ?.s 

y Sb en col estindard iban de acuerdo con los valo r es recomendados. 

La posible interferencia es discurida.(Para parte I ver Analyt.Abstr. 

1972,~,3011.) 

w.c.n . 

111.!• Estimación de As en cerveza y mal t a.Institute of Brewinq/..nalysis 

Comittee(33 Clarges Street, London,WlY7PL,~ngland),J.Inst.Brew. 1 971 ,12 

(4),365-363.-ün estudio colaborativo de los métodos de Gutzeit y die­

tilditiocarb<il!lato de plata ha resultado en la recomendación del méto­

do de Gutzeit . Con prop6sitos de ripido control,las determinaciones 

pueden llevarse a cabo directamente en cerveza o en un estracto de 

malta,pero en casos de disputa, la materia orgánica debe ser primero -

destru!da por oxidaci6n húmeda.El procedimiento,que es esencialmente-

aquel del B,P,,se describe en detalle. 

N.EVERS, 

~· Detenninación de rastros de As por co precipitación y fluoresce~ 

cia de Rayos X.Reymont,T,M.;y Dubois,R,J.(Hercules Inc,Bacchus Works, 

Magma Utah, u .s.A.).Analytica ChL~.Acta,1971,~(l),l-6.-Después del tr~ 

t;¡¡niento de la muestra,del aire,agua,suelo o vegetación) con Br en 

CC14 y con HN03,la solución se evapora a desprendimiento de vapores 

con H2so4 dil. y agua.El arsénico es precipitado como sulfuro con tioa­

cetamida de una soluci6n 3 ,7M de HClo4 conteniendo una alícuota de la 

solución .problema y Mo añadido para precipitar.El precipitado se cole~ 

ta en un fi ltro Hil lipore (25 11U11,tamaño de poro 2rn )y se seca.Las in-
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tensidajes '5.e la línea .11.s ~ ~ .. las condiciones se miden a 21i = 34.C0 

y a 21d = 35.ooº , res pectivamente.Abajo de l rg de As se puede deta.::;1~ 

na1: . 

~· Determinación ce residuos arsenicales ~ert i ~idas en ~e jido s ~e 

pl ant.as.Sachs,R.M. ;.Michael;J .L. ;.'\."lastasia.F.B. ; y ;;ells,# .A. (Plant. -

Sci . Lab ., Fort DetricK,Frederick,Md. u . s .A.)Weed Sci.,19 71 ,~ (4) , 412-

416. - Muestras de retoños de frijol fueron primero digeridas con HN03 

,para evadir pérdidas de As como cloruros volátiles duranfe la carb2 

ni zación,luego se añadió H2so4 y se calentó hasta desprendi.r.lien to de 

vapores. El As (V) i norgánico fue entonces determinado ;ior el método­

del dietil ditio carba.mato de plata,esenciaL~ente por el método de -

Pouura .et al.(Analyt.Abstr.1960 1z,1s21),pero con un aparato modific~ 

do y la elL~inación del absorbedor de s!lica gel.HAb!a una relación­

rectilÍnea con la extinción a 540 nm y el peso de Aa,en la muestra -

en el rango o . ó a 2o~ g.I.os herbicida; ácido cacod! lico, Na me tano ars~ 

nato,arscnato de scdio y arsenito de sodio fueron identificados por 

croma t oq r:i.f ía de papel de estract os acuosos con propanol-trc13 acuoso­

(7 :3) ,alcohol isopropÍlico-agua-ácido acético(lou:JO:l),alcohol iso­

~ropi !ico-agua(7:3) y metanol-NH3 mM aq.(4:1) como solven t es. 

G.;;ALUCE. 

~· Uso de la cámara de ionización del laboratorio Nacional de Físi 

=a , tipo l3 63A en análisis por ;ictivaciÓn neutrénic3. Heydorn, K. (Isot~ 

¡;><:! uivision At or.iic Energy :anmn. Res.Estab.Risoe,Roskilde,De.r.;;iark) .J •= 

~adio&nalyt.Cher:i, !972,lC (2) ,245-256.-Cuando este instrumento fue us•­

do en la deter:ninación de cantidades de As (mg),con medidas del pro­

ducto qui~ico por r e-irradiación,se obtuvieron un~ ex.ctitud satisfas 

toria y una precisión de ~ l % con solo una lectura .Las ecuaciones -

se presentan para mostrar cómo la sensibilidad Óptima para un elemen­

to dado y l a mayor discrL~inaci'on cont ra ellos puede obtenerse.Solo-
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As,In,Eu,Mn,Au,Dy,V,La,Na,Ga,Br,sn,Ir y w son considerados cano a rrs 

piados para la determinación por este método. 

W.J.BAKER . 

~· Procedimiento de rutina de filtrado p~ra la determi naci6n de -

metales tóxicos en ( r aspado de pinturas )filtr ados.Hodson , -;:, :~· :."rd D. 

W.(Publ.Analysts L.b. , County H&ll, Preston,La ~cs.; England ) . J.Ass . publ 

Analysts ,19 71,~(2),60-63. -Laa hojue l as de pintura ( SO mg) se cali~n­

t an a 4 50° por 30 minutos con :;;a2 co3 ( SO mg ) , y la me zcla se enf r Ía ,­

entonces debe evaporarse con un bafio de agua hirviendo con n: ;o3 (l ~1 

) y l ml de HCl,el r esi duo s e disuelve en HCl al l % h i rviendo par a 

dar un volúmen final de 25 ml .El Pb,Cr y Cd s e determinan en porcione s 

de esta solución por espectrome t r!a de &bsorción atómica(fl aJ:la de a i­

r e - acetil eno ) ,medidas a 283.3 , 22 8 . 8 y 257.9 nm ,respect i var.\en te , y -

e l 3a po r fotome t r!a de flama ( f lama de acetileno-NH2;medida s a 5 53. ~ 

nm ).El Sb en l a solución s e determin~ con uso de verde b r illante.(C,I. 

Ve rde Básico I)(Galliford y Yardley, Analyt. Abstr .,1964,ll_,3600 ) , y el 

As se determi na por el método del dietil ditiocarb~~ato de plata del 

AOAC. El método britá~ico de estatutos es aplicado cuando los conteni­

dos @e t álicos determinados por estos procedimientos exceden los l!mi-

tes prescritoS'. 

R,S,KI RK 

12ll• i•létodos de prueba para agua en la industria,As,Pb y s.British -

Stds,Ins titution.BS 2690 1 Part. 14 1972.~p.-El As se determina e~ 

pectrometricarnente con dietilditio carballato de plata (cf .Analyt.Abstr. 

2-1969, 16 , 2971) Sl plomo,espectranetricamente con ditizone,y S por c&~ 

sar que ellos reaccionen con acetato de zinc, liberando H2s y midiendo 

es pectrometric amente el color formado con NN-dietil-p-fenilanidi~~ina. 

N .EVERS. 
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1904• Análisis para elementos unidos organicaraente{As,se,Br) y fós-

foro en aceites marinos naturales,refinados,blanqueados e hidrogen~ 

dos producidos por peces de diferente calidad.Lunde,Gulbrand {Central 

Inst.!nd.Res.,Blinder n,Oslo, Norvay ).J.P.rn . Oil Chem.Soc.,19 73 ,~(l),-

26-28.-La muestra5(g) se sella en una ampolleta y se irradia en un-
12 2 fl ujo de neutrones de 5 x 10 neutrones termales por cm por 20-

horas .La actividad debe contarse en un espectrémetro 400 channel, 
82 76 con un cristal de NaI de buen tipo (3" x 3•).El Br y As son med.!, 

Í • • l 24 dos de l a 7 d as despues de la irradi acion ,a menos que e Na e~ 

té presente.Cuando se cuenta debe haber una pausa momentánea hasta -

75 que la interferencia sea negligible. El Se se cuenta cuando la act.!, 

vidad isotópica del Br y As se vuelve lo suficientemente baja.El P se 
32 • determina por medidas del P en el espectro de radiacion desaceler~ 

da,haciendo la corrección apropiada para la actividad del 75se. 

D.G.PORTER 

12ll• Determinación polarográfica de pulso di=ecto de As III y Pb en 

agua y efluentes acuosos. Heckner, Helmut N.(Zentrallab.f,Chem.Anal.--

Kernforschungsanlage,G.m.b.H.,Juelich,Gerrnany).-La muestra acuosa es 

t á hecha de H2so4 2M y HCl 2M y sujeta a polarograf!a de -o.lo a 

-o.06V (vs. el s.c.E.) con el uso del wétodo estándard de adición.Los 

límites del método son 20 partes~1o9 para As III y de 5-10 partes-

9 Po'lo de Pb.Si se determinara el As total,el As V primero se reduce 

a As III con hidrazina.El tiempo de análisis ea ·.de l0-15 min. 

~· Deter.ninación de metales de transición en rellenos y recubrimieE 

tos de arcillas de (caolÍn).Triglia.Emil J.;y Hueg~ ,Fred R.(Engelhard 

Minerals and Chemicals Corp.,Menlo Park,Edison N.J •• u.s.A.).TAPPI,l972 

_2i,(6),909-91 7.-Se describen métodos de absorción atómica para la d~ 

terminación de Hg,cu,Cd y Pby y un ~étodo espectrofotométrico es de 

do p~=a la det.ur.inación de As 
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Dicho método es después de la separación por destilac i ón como As H3 , 

l os método s se ba s an en procedimientos conocidos,y son descri tos en 

detalle.Los pr ocedimientos f ueron usados en un estudio para estable 

cer s i l as muestras ofrecÍ•n o no cualquier peligro en la salud. To-

das las muestra s contenían niveles de es tos e l~~entos abajo de aq~~ 

llos aceptados como peligrosos. 

B. !-".ARRIS. 

~· Anális i s de fluoresc encia de rayos X.Energía di~peraiva de pa~ 

t{culas de aire en Texas • .Rhodes, J ohn R. , Pr adzynski ,Andrey H.;Hunter, 

Colin B.;Payne,Jimmi e S. ;y Lindgren , James L. (Col umb i a Sc i ent i fic In-

dustries ,Austin ,Texas,u.s ,A,) .Enviror.. Sci.Technol ., 1972 , ~ ( 10 ) , 9 22-927 

Se de scribe una técnica para l a determinac i ón de Ca,Ti, v ,cr , ~ln , Fe ,Co, 

Ni ,Cu,zn, s g,Pb , As, Br ,sr,Zr y Mo .La mues t r a se colecta por uso de un-

rauestreador de ai r e de g r an volúmen de 10" X 8 11 .se us a papel fil t ro 

Whatman No, 41 (una pieza de 2" de d i ámetro ) p.:: r a medidas de !luores-

55 23 8 109 
cenci~ con Fe , Pu , Cd,como orígenes . La ~ensib ilidad mejora con 

el aumento del No. atómico,per o los li~ites de de t ección son con=id~ 

~able~ente rae r.ores que l os va lore s de seguridad recomendados.El mét~ 

do e s a l menos t an s ens ible cor:ic l a espectrofotometría de absorci6n 

a tómica . 

P. . C.BARLaol 

~· Determinación por emisión espectroquÍr.lica de pequeñas cantida­

de s de Cu y otros elementoc en materiales b1o1Ógicos,Haupt,P.H. y T,2 

r r i ng« , B .J, ( Centra«l Lab,, TNO,Delft, Netherlands). T.:; .O.N1euws 1 1972, 27 

(9) , 453-456,(en alemán).-ün método espectrográfico para l• determ1n~ 

c!Ón de 8 o más e l ementos de transición es descrito.El material (125 

mg) se s eca y sujet a a baja temperatura, volvi éncolo cenizas en una c2 

rriente de oxígeno activado. r..i ceniza es mezclada con un acar reador-

(Ga2o3 )y co locada en el hueco de un ánodo ce grafito par a análisis .­

El proceso es descr ito en detalle y también es ilustrado. L~ 
- s ens i bilj. 
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dad del mét odo ( en p¡:m)es co.~o s igue ' Cd(5 ) ,As( 5) ,Sb(3),Pb( l) ,Cr (3 ) 

Be(O ,l ), sn (l) y Cu(l), 

P,D,PARR- RICHAP.D 

~. El arséni co como un elemento en · nue~l9s .: , en agua ,Senften, Hans 

(Inst.Lebenemttelchern .,Univ , Bern ,Switzerland),Mitt Geb,Lebensrnitte -

lun ters. u.Hyg,1 973 1§.1(1),152- 170,(en al~~án), -En una i nve stigaci6n -

de la posible presenc ia de As en agua potab le, s e usaron mod i f icacio­

nes de métodos publicados pa ra la determinac i 6n de As (después de l a 

concentraci ón por co-pr ecipitación con Fe(OH) 3 ) por cs pectrofotome-­

trí~ del c~~ple jo aceti l d i tio carbamato de plat a. El agua potable --

e stuvo practicamente libre de As, pero hasta 1 . 4 r g de As por l itro -

fueron, encontrados en aguas de ríos y lagos. 

R. F. SMITH. 

21:!• Determinación de ~llas de 111et.a.l.4a en agua usando espectro-

metría de fluorescenci a de Rayos X,Watanabe, H.;Berman s.;y Russell,D. 

S.(Div, Chem, Nat,Res,Council of Canada,Otawa, Ont.),Talanta,1972,.!.2,(ll) 

1363-1375,-El Fe ,Mn,Cu, zn,Cd,As,Pb y s e se precipitaron de la mues tra 

con dietil ditio carb~ato de Na~I) 5 1-(2-pirid ilazo)-2-na f~ol (I I ) 

2+ en presencia de Ni como acarreador y colectado en un fi l t ro Milli-

;iore para análisis da f luorescencia de Rayos X.Los límites de detec-

ción son : 0 . 0 2 a o.12 'g .La precisión del método es mejor, si se usa 

II.La determinación de Mn falla si se usa I,pero si están presentes-

1randes cantidades de Fe (III),se recC111ienda I,con el uso de tartra-

to COll\O agente erunascarante, 

R,G,ANDERSON, 

~· El ferron cano catalizador e indicador en la titulación cerim~ 

III trica de As .Rao, N,Vens kal eswara;Subrahmanyam,B.;y Rao,B,Seshagiri 

(Chem.Dept,,Andhra Univ,waltair,India).Z.Analyt.Chem,1972,260(5),367 

-368 .-En la titulación del As111o . 1N con CeIV O, l N ,el ferron funcio 
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na cano catalizador y,por titulaciones con solución o.clN ,también c2 

mo indicador .Una correción de indicador de · o . 2 ml de titulador o.clN 

debe apl i carse a los resultados.La titulación con solución O.lN . es co 

mo sigue.-A 30 ml de una solución (N a 3N en a2so4 ) conteniendo de 2-

10 ml de As (III) o.lN ,a llada o.s ml de f erron 5rnN y O. l ml de fercói 

na 10 mN,titule con Ce(so4 )2 O.lN a un punto final azul.Titulación ~­

con solución O.Ol N,-Onita la ferro!na y titule con Ce(so4)2 0.01~ en 

presencia de c.s ml de solución de ferron,ailadiendo el titulante su~ 

vem¿nte cerca del punto final,que está indicado por un cambio de co­

l or del illllarillo al rosa persistente {;>l min ,) , 

R.WASPE. 

~· Técnica de calcinación seca para la determinación de arsénico-

en peces marinos, Leblanc, .l?atrick J.; y Jackson,Adrian L.( T.w .Beako --

Consult«nts Ltd,Toronto,Ont.,Canada).J.Ass,off Analyt.Chem .,1 9 73,~, 

(2 ),383-3 86 .Para e l r.úmedo(l-4 g) o seco (C.5 g) de muestra en un --

crisol C:>ors ,se al\ade una solución de MgS04 al 50 ~'.- (8 ml) ,y,después 

de mezclar, los contenidos son precalcinados 4 200° ba j o una l~~para­

de i,r,,y después calcinados a seoº por 12 horas en una mufla.La ce­

niza seca se disuelve en HCl,y el arsénico es reducido con Zn a AsH3 

,que es ~compl ejado con dietil ditio carbarnato de plata y se analiza 

colorimetricamente a 535 nm· .cantidade s recu.,eradas de 2 a 5 ~ g de As 

son añadidas a o.4 g de orquídeas (hoja~) con rangos de s: a SS ~.L« 

t écnica da valores · mucho mayores para el arsénico,que el proced imie~ 

to de digestión con H2so4-HN03 para varias comidas de mar,e.g,J.9 pp 

m para cangrejo,c~~paradas con o.04 pp11.. 

DI. !1.S~S 

~· Anil isis pa ra arsénico en l a fase lipídica de alga marina y l im 

nética.Lunde,Gulbrand (Central Inst.for Ind . Re s .,Oslo, Norway )Acta Chem 

scand.,1 972,1§,(7 ) ,2642-2644 .El trabajo fue llevado a cabo en un estu­

dio de l a naturaleza de l os compuestos cont eniendo As presentes e n or 
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gan i smos ~arinos , y de la habilidad de los organ ismos para sintecizar 

canpue stos organoarsénicos.Las fases lipídicas fueron estudiadas ,co-

~o ellas fueron menos sujetas a contaminación de arsénico ,que~ las fa-

ses acuosas. Varias e s? ecies de algas fuer -·n cultiva das en agua f re sca 

o salada enriquecida con nutrientes de plan t as;no se añad i ó arsénico, 

e l nivel de ars~nico {( 3 partes X 1012 ) presentes siendo ~tribuÍdas a 

impurezas presentes en el agua o los nutrientes.Los l!pido~ fueron e~ 

traídos por la adición de agua y metanol a una suspensión del alga en 

~HC1 3 y ag itando la mezcla por dos horas.El agua fue entonces añadida 

,la ~elícula de CHC13 fue separada y evaporada, J una solución del a -

caite resultante ,con hexano,fue lavada con agua.Lil solución de hexa-

no (junto con estándares de As 2o3 en HCL o.lN) fueron irradiadas en~ 

na ~~polleta de s!lica en un flujq:. termal de neutrones de :;!, 1013 neu­

trones por cm2 por segundo,y las muestras irradiad•s fueron transfer! 

das a recipientes de vidrio para espectrometría de Rayos X de 76As 

(después de 3 6 4 días por aminoración de 24Na).Las muestras que con­

tenían insuficiente :ar para causar i .nterferenciA ~ partir de 82Br .Los 

contenidos de As encontraron rangos de 0.4 a 4. ~ ppn.La significación 

de estos valores es discutida. 

3 .iiARRIS. 
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1974 

!.!• Titulaci6n de Aa111con sulfato de cerioIV en presencia de indi­

cadores tipo de difenilamina.Gandikota,Muralikriahna;y Rao,G .Gapola 

(Oept.Chem.,Andhra Univ.,Waltair,India).Analytica chil'll.Acta,1973,§2 

(l),231-235.-La aoluci6n de As111 (o.s-o.9 m-equiv) en H2so4 N a 4N 

(SO ml) se mezcla con un ml de mezcla catalizada (20.8 ml de KI 0.1 

M y 4.16 ml de KI03 o.l M diluido a 250 ml) y se titula con Ce(so_J
2 

o.l M en H2so4 o.s M.Loa indicadores del punto final satisfactorio 

son 0.2 ml de difeniaJ11ina o.l % o difenilbenzidina en H2so4 6 dife­

nilaminsulfato de bario al o.l % ó O.l ml de ácido N-fenil antran!­

lico acuoso al 0.2 %.No hay interferencia de 2 m-eq de Fe111 ,ó Mn11 

Ó l m-eq de Ni Ó Cu.Se pueden conducir titulaciones inversas con d! 

fenilamina ceno indicador.El fierro bivalente y el As111 pueden ti­

tularse suscesivamente en la mi~ aoluci6n,deapués de la adición ! 

nicial de H3Po4 (de 2 a3 ml) al medio de H2so4 Y adici6a del cata1! 

zador después de la titulación del Fe11 • 

W.C.JOHNSON. 

712. Correlaci6n del aunento de sensibilicllt.d de la absorción atóni­

ca para iones metilicos seleccionados con propiedades físicas de 

solventes orgánicos.LElllOnda,Alice,J.,y Me Clellan,B.E.(Dept.chem. 

Murray State Univ.,Ky.;u.s.A.)Analyt.Chem.,1973,~(8),1455-1460.­

Los valores aunentados (E) para alcoholes secundarios,cetonas,éste_ 

res y otros ccmpuest:os cano solventes para Ag,Cd,Ni y iones zn fue-

ron determinados para cada sistema metal-solventa.El E fue calcula­

do de un valor de absorción para el sistelll4l cano canparado con ese 

para un sistema acuoso t eniendo la m111111a concentración del metal.-

Las gráficas de E va longitud viscosidad y E vs punto de ebullición 

tienen pendientes negativas , para cada metal y la gráfica de E vs ( 

viscosidad por punto de ebulliai6nfue rectilinea.L& densidad y la -
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tensión superficial (i.e. tam&l'I~ de gota) tenían un efecto casi ne­

gligil>le en i.L& viscosidad y el punto de ebullición fueron los pa­

rámetros físicos llUls importantes influenciando la selección de sol­

ventes para le espectranetría de absorción atómica. 

W.J.BAKER. 

fil• Deteilllinación de As(III) por el método de Banda AnÓdica usando 

co-depositación con cobre.Kuwabara,T~eshi;SuzuJci,Shigetalca;y Ar~i 

Shun (Dept.Ind.Chem.,Fac.Enqn,Metropolitan Univ.,setagaya-Ku,Tokyo 

Japan).Bull.Chem.soc.Japan,1973,.1§,(6),1690-1694.-El cu y el As en -

medio de HCl son c~depositados en un electrodo de platino rotante 

a una corriente constante de loo mA durante 3o minutos.El depÓsito 

es sunergido en HCl 4M fresco por un potencial lineal con ranqos de 

-0.2 a +l .o V va el E.s.c •• El voltamogrUta tiene dos picos,que a + 

o.5 V es debido al As,y su area es proporcional a la concentración 

de As en el rango o a lo ppn.Los efectos de varios electrolitos so­

portes (por aJllbas,depositación y bandas) y ia naturaleza del dep6s! 

to ha sido investigada. 

T.G.ALLISTON. 

~· Estudio de los niveles de cu,zn,As en leche en polvo por aná­

lisis por activación neutrónica .L&croix,J.P.;Steinier J. y Dreze,P 

(C.A.M.I.R.A.,Chaire Phys.et Chem.Phys.,Fac.Sci.agron.del'Etat,Gem-

bloux,Belgi1.111) Anlyt Letter,1973,~(6),565-575 (en francés).-LA mue~ 

tra (lg) se calcina a baja temperatura .. y porciones de la ceniza (50 

. l 13 mg) son irradiad.as en un flujo de neutrones de ~ O neutrones por 

c:m2 por seg durante 24 horas.Las amplolletas conteniendo la ceniza 

se enfrían en N lÍquido,la ceniza se disuelve en RCl 6N (2 ml)cont~ 

niendo acarread.ores (5 mg de N~o2 ,6 mg de znc12 Y 10 mg de cuso4 

.5a
2
o) y el Asv se reduce a AsIII por el paso por el a 2s.La soluc~n 

se traruafiere a una col1.111111a (15 cm x o.87 cm i.d.) empaquetada con 
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Dowex 2 x 8 (200 - 400 la mal lafforma a+) ; el As I II es eluÍ do con 

HCl 4N,el cu11 con 2~ 5 y el Zn con o.lN.La fracción conteniendo Cu 

(II) se evapora,el resÍduo ae disuelve en soluc ión buff er de acet! 

to de pH 5 (12 ml) y se extrae con solución de ditizone a l 0.25 % 

en CHC13 (10 ml y 2 x5 ml) para separar el Cu del 82Br que interfi~ 

re.La fracción conteniendo As es tratada con a2s para precipitar 

As2s 3,el precipitado e• lavado y disuel to con solución de (NH4) 2s 2 
Las medidas de act ividad ~ son hechas con detector de NaI (Tl ) y an! 

lizador de canales múltuples.son posibles determinac i ones •atistas 

torias de CU y zn, pero la interferenci a del 82Br l imita la sensib! 

lidad del zn.se sugiere que la separación por int ercambio de cati2 

nea de l zn pueda .minorar esta dif i cultad. 

D.G .PORTER. 

~· Análisis espectrográficos deeolucionea de oro platinado.un -

método de matr!z común para ._l 2 elementos en 10 diferentes baftos 

de pl ata .Le Roy , v.M.,y Lineoln , A. J . (Instrum Anal .Lab. Engelhard mi-

nerals and Chemicals Corp;Newark,N.J.u.s.A.).Plating, 1973,~(9),922 

- 927.-un método especyrogr~fico d.c. de arco para la determinaci6n 

de Al ,Ag,As , Co,cr,CU,Fe,Ni,Pb,Si,sn,Zn, en solución de baHo oro pl! 

tinado o var iando 11111pliamenta su composición e• descrito debido a -

dificultades en la preparación de estándares en solución.La• mues-­

tras son res i duos,las muestras y los estándares con la• mezclas de 

soluciones res iduales obtenida• por evaporación ~ sequedad de la •2 

lución muestra y solución eatándar d, hechas en una solución matr!z -

de composición cor r espondiente a aquella de la solución convencio-­

na l de plate ado.Los res{duoa son mezclados con grafito pul veri zado 

conteni endo l % de In2o3 para dar un estándard interno.Es necesario 

hacer adiciones de K de i 30 % de la muest r a pesada a muest ras con­

teniendo un poco o nada de K . se dan coeficientes de v&r1•ci6n (lo 

detexminac1one a ) 9con rangos de 2.a % para Pb a 18.9 % para Si,con -
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un promedio de 7.l %. 

S.J .WOOD . 

1484. Determinación de múltiples elementos en hojas de tabaco por ~ 

nálisis instrumental de activación neutrónica.Yang,M.H.;Yeh,s.J. y 

Llli,S.F.(Nat.Tsing Hua Univ.Hsinchu,Taiwan).Radii-is6topos,Tokyo,­

l97J,~(3),llS-l23.-L& determinación simultánea de varios elementos 

en hojas de (abaco •• posible por la espectrometría de gran resolu~ 

ción Ge(Li) y la reducción de ~tos ccmputarizada.Por la •elección 

de las condiciones apropiad<ls ,irradiación , enfriamiento y conteo, 

el Sb,As,Br,ca,Cl,co,cr,Fe,La,Hg,Mn,sc y zn pudieron determinarse 

por separación química.Los límites de detección para loa diferentes 

elementos se ha establecido. 

NUCL.SCI.ABSTR 0 

1821. (-) Epidrina en cloroformo como un solvente para dietilditio-. 

carbamato de plata en la determinación (espectrofotan~trica) de As 

(en agua natural).Kopp.John F.(Nat.Environ.Res.Center,Environ,Pro -

tect.Agency,Cincinnati,Ohio,u.s.A.).Analyt.Chem.,1973,~(9) 1 1786--

1787 .-L& substitución de (-) Epidrina en CHC13 por la piridina con­

vencional cano solvente para el reactivo cranogénico usado para la 

determinación de As en a2o elimina el desagradable olor asociado con 

las operaciones.La sensibilidad,segurid•d y prectsión son inafecta­

das,y no hay interferencia de Sb en concentraciones tan altas cano 

0.2 mg ·} 1 .(et.standard Methods for The ~ination of Water and -­

Wastewater,lJth edn.,1971,p.62). 

W.J.BAKER. 

~· Tren de muestreo semi micro para espectroscoPía de resonancia 

R4111\an. Long,Gary J.;Basile,L.J. ,Ferraro~J.R.(Argonne Nat.Lab.,Ill;O. 

s.A.).Appl.Espectrosc.,1974,~(l),73-74.-Se muestra que la muestra 
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rotante (Resonanci a RAman ) ,la técnica de exitación ,láseJP, que permite 

medidas de muestra• muy coloridas (Cf .Kiefer y Bernstein Analytical 

Obstr . 1972,~,1096) .-Puede aplicarse a mustras de menos que ~ l mgw 

La t écni ca podría ser útil para la i dentificac i6n de pequeñas cant! 

dades de compuestos decolor ados por ccmparaci 6n con e l espectro e.! 

tándard. 

w.c . o . 

~· Datos de crcmatograf!a-de capa fina para substancias inorgán! 

cas.Br1.lanan,u.A.T.,Vries,G.de1y Kuroda , R.(Che111ical Lab.,Free Refo~ 

ed univ. ,Amsterd&lll,Netherlands) .J . Chranat. ,1973 ,~(2) ;Chranat. ,re· . .;, 

view 1973,11(2) , 187-sé-.-Este papel res'llllle la literatura hasta el f! 

nal de 1972.I.os datos son presentcdos en fozma tabular~cada tabla -

mostrando la(s) referencia(s),las condiciones t. l .c. y los resulta..:. 

dos(generalmente expresados por valores R! ).Las especies relacion~ 

das son agrupadas como s igue- (i)Ag,Tl 1 Hg 1 Pb,Bi,CU,I,cd ; (ii) As,sn 

,sb,se,Te y Ge ; (iii) Re,V,Mo,W,I;(iv) Metales nobles,Nb y Ta ; (v) 

Al,Ti,cr,Mn,Fe,co,Ni,CU,Zn,Ga,zr,In,Hf,Th,y u 

(III) y co(III) con e.g.~inas y amino ácidos 

(vi) Canplejos de cr 

(vii) Metales de ti~ 

rras raras y actinoides ; (viii) Metcles alcalinos y de tierras ale~ 

linas ;(ix) Elementos de grupo (v) cc:mbinados con uno de los grupos 

(ih(iih(iv~(vii) u (viii) ; (x) Mezclas de dos grupos no incluyendo 

el grupo (v); (xii) Mezclas de cationes de mas de dos grupos ; (xii) 

Mezclas de cationes y aniones ; (xiii) Aniones conteniendo hal6genos 

,pseudohalÓgenos y Xe ; (xiv) S- conteniendo especies ; (xv) P~ con­

teniendo especies ; (xvi) Aniones miscelaneos y mezclas de grupos -

( . .xiii),(xiv),y (xv).on Índice de autores es incluido, y tiene ref~ 

rencias en cruz con las tablas cuando es necesario. 

B.HARRIS. 
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# # # 9 
~· Determinacion por absorcion atanica de As a partes por lo n! 

veles en H2o por sistemas de fl.un.. arsina-argón h1dr6geno canbinados 

con el uso de t..bletas de zinc en plovo,KI y cloruro estanoao como -

reductores.Yamiilllloto Yuroku,Kunamaru,Tokahiro;Hayashi,Yasuhisa;y~a-

da,Toshihiko (Dept.Chem.Iroshima,Univ.,Ja~).Japan Analip~l973,~ 

(7),876-88l(en japonés).-t.. rnue s tr~( 20 ml,conteniendo hasta i fg de 

As ) ae trata con 2ml. de HCl 12M , l ml de solución de KI al 40 % 

Y dos ml de solución de sncl2 al lo %.La tableta de zn pulvrizado ( 

2 piezas de o.5 g).se anade ,el vaso de reacción se conecta .i. apar~ 

to y después de la reacción por 90 seg. se pasa Ar a través de la -

mezcla p&ra arrastrar el AaH3 y H en la flil!ll& Ar-H.La absorción se 

mide a 193.7 nm.La sensibilidad (para una absorción del %) ea o.7 

partes de As por lo9 , y la respuesta ea rectilinearmente relaciona­

da a la concentración hasta 50 partee por 109 .Hast• 7 P.g de se1v, 
II II1 2-150 >\ g de Pb ,220 } g de Sb y 200 ..lg de S se tol0ran, y otras 

numerosas especies no interfieren. 

DE AUTHOR'S SUMMARY. 
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1975 

~· Separación de rastros de As en metales acanpaftantes por ex­

tracción por sol vente con fosforoditioalos de dialquilo,y su dete~ 

minación (fotcmétrica) en objetos canplejos.Sergeeva,J.J.,Levin I. 

s.,Tishche nko, L.I;y Dan'Kova,u.s.~nst.Phys.Chem.Princip.Process. 

Miner.RAvr Mater.,Acad.Sci USSR,Siberian Branch,Novosibirsk).Zh.A­

nalit. l<h1m,l973 ,~(ll),21BS-219l (en ruso).-se extrajo arsénico 

tervalente de una solución acuosa o.4-0.SN de HCl cc;;in una solución 

o.SN de tales extractantes en decano.El extracto se lavó con HCl de 

lo - 12N yagitÓ con un volúmen equivalente de una solución acuosa 

saturada de ar para descanponer el extractante y para oxidar el As 

(III) a As (V) ,el As(V) marcado fue entonces dete:r:minado espect%"2 

fotcmetricamente ceno •azul de arsenato molibd.enoª.El coeficiente 

de variación para la determinación de As (~ 20 ,-.g de As111 por ml) 

en mezclas preparadas conteniendo de 60 - 5000 dobles excesos de Zn 

i III d II • • N ,co,Fe, ;e ,In,sn ,Bi y Sb fueron <.J..15 %.El metodo tambien se 

usó para determinar 0.001 a 20 fg de As por ml en solución ind. CO!!, 

teniedo (g,·1 )Zn(l40) ,cd(2) ,cu( o. 53) ,sb(o.002) ,Fe(o.5) ,el (0.2) ,F- (­

o.o5) ,Mn(6 .o) y sn(o.02). 

M.POLASEK. 

~· Tr~pa de sulfuro de hidrógeno simple para la determinación 

de As de Gutzeit Craw.ford,G.M. y Tovares Osear (El Paso City.co~ 

ty Hltd Dept.,Texas u.s.A.).Analyt Chem.,1974,~(8),1149.-El A•H3 

conteniendo gases desprendidos del generador son pasados a través 

de un filtro de disco de fibra de vidr~o (Gelman,tipo A,cortade en 

círculos de diÚletro • 3.75 cm mojada en una solución de acetato de 

plomo ill lo % durante 3-4 horas y puesto • secar) montado en un mo-

nitor de cillllpo Millipore.CU4llqu1er a2s en los gases es atrapado mas 

efectiv .. ente que por el algodón de vidrio impregnado de acetato de 

plano.La tubería Tygon se usa para conectar el generador al disco y 
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de•puée a un tubo de absorci6n. 

w.c.o . 

~· Determinación de restoe~ de A• en Cd al~ente puro y en áci­

dos minerales (o en agu&).Veits,N.A.;Kaplin ,A.A.;y Stromberq,A.G. -

Izv.vyas~.uchev.zaved.,Kh1m.kh1m.Teknol.,l973,!2,(9),l44S-l449;Re!e­

rat Zh,Kh1m,l9GD,l974,(3),Abstr.No.3Gl5l(en ruao ).-.t. mayor!a del 

Cd ae extrae de la muestra por destilación al vac!o,entonces el Aa 

se destila del residuo en forma de AaC13 .Eate se colecta en HCl lM 

y se determina por volt.metr!a de banda anÓdica (electrodo de oro ; 

preelectrólisis de i mina o.6 V vs el !.s.c.).Abajo de o.6 'q de 

As se pueden determinar.Kl método usado para la deter:minaci6n de -

As en ácido sulfúrico o nítrico es similar,éste comprende la concen 

tración de las impurezas por evaporaci6n de la mueetra,pero la s~ 

paración del Ae por destilación es innecesaria. 

L.D.HEWITT. 

~· Deter:minaci6n por absorci6n atánica de cantidades n&n0qr<Ími~ 

cas de As en medios biol6qicos.orhe1m,R?M. y Broveer,H.H.(Dept.En-

viron.,Hltd,Univ.waahinqton,Seatle,u..s.A.).Analyt.Chem,1974,~(7), 

921-922.-Muestra• orgánicas son calentadas con HN03 conc.(10 ml) y 

a 2so4 conc.(l •l)haata que se desprende so3 ,entoncea ae anadeo 10 

ml de H2o2 al 30 % y la mezcla se calienta hasta que el so3 se de~ 

prende otra vez,esto se repite hasta que la obscuridad de la aolu­

ci6n ya no aumente.Se aftaden 25 ml de agu&,15 ml de HCl conc.,l nü 

de KI al 15 %,una soluci6n de snc12 al 2o % en 1 ml de HCl 8N y 1.5 

q de Zn qranulado,en orden,y el AaH1 que se desprende •e colecta -

en una trampa enfriada con N líquido.La presión en la tra111pa •• r~ 

duce a -~ 15 torr ¡se calienta a temperatura ambiente y se conecta 

al aspirador de un instrumento de absorción atánica de un solo rayo 

teniendo una lámpara catÓdica de vacío para arsénico.La solución ~ 
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cuoaa eatándard conteniendo de O - 500 ng de As se trataron de fo~ 

ma aimilar.L& cantidad recobrada de As aftadida a toda la sangre es 

cuantitativa.La respuesta ee rectilinea hasta loo ng de Ae,y una ~ 

curva Útil puede trazarae hasta para 500 ng;el límite de detección 

es de ~ S ng. 

~· Procedimiento preciso para anÁlisis por activación neutrónica 

de multielementos,de elementos de trancisión en materiales b i o!6g! 

cos .Renzler,T.E.;Korda,R.J.,Helmke,P.A.JAnderson,M.R.;Jimenez,M.M. 

;y Raskin,L.A.(Dept.Chem.Univ.Wisconsin,Madeson,u.s.A.)J.radioana~ 

lyt •• Chem.,1974,1Q(2),649-663.-Se describen procedimientos para la 

determinación de As ,Cd,Co,CU,Ga,Hf ,Hg,Mn,Na,sb,Sc,se,zn y los me­

tales de tierras raras con uso de separaciones radioqu!micas .Loe 

procedimientos han sido evaluados por aplicación a una muestra es-' 

tándard (NBS) de hígado de oveja.Los resultados eet~ en acuerdo,­

con las incertidunbres,con aquellos suplidos por el NBS.Los méto -

dos y au preciaión son discutidos. 

B.J.EARLE. 

4015. Método de rutina para la determinación de As en plantas,•ed! 

mentos y aguas naturalee.R.Eay,P.F.(Appl.Biochem.Div.DSTR,Palmeston 

Noth,New Zealand).Analytica Chi.nl.Acta,1974,]l(l),145-.154.-La dese~ 

posición de muestras (planta• o aedimentos) se efctúa por técnicas 

de fusi6n,digestión,calcinado seco o húmedo y la disolución del r~ 

s!duc> se efectúa con HCl.Los sulfuros de As y Mo aftadidos se copr~ 

cipitan de la aolución problema (hecha 2M en HCl)y centrifugan a -

2 500 gJ99 % de rendimiento de As se obtienen •• El precipitado seP!!_ 

rado se dtsuelve en HN03 conc.y se determina el As (a nivel de )'9) 

en la solución por el método del : azul de molibdeno.se describió -

l a inte~erencia de CU,Si Y- P• 

C.BARRINGTON. 
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lli• Oetenainaci6n de 111.etalH tÓXico• en carne por análisb de flu2 

r eecencia de JtAyos X .For.cher,B. ;Wil danger,W;Beitz,L.Haaee,IJ y 

Mueller,L.(Stootl iche Veterinaerunterr.uchunq•lllllt,Bracenachweiq,W. 

Ger:111Any ) .Fleiachvirtschaft,l974,~(3) , S29-53l (en alemán).Mueatra• 

de ternera f ueron cortada• en r ebanadas qrueaaa y cantidades conoc.!, 

daa de Pb, Hg,sb, Cd, y As fueron alladidas,eolamente o en ccmbinaci6n 

,se alldieron en el rango de ppa 6 sub-ppa.L&e muestra• fueron enton 

ces hc:mogeneizadas,secadas a losº por 5 hora• y convertidas a un • 

polvo que se cc:mprime a tabletas.Loa 5 elementos fueron medidos ai­

multanemuente en un eapectránetro de Rayos X de canal mÚltiple.Los 

lÍinites de detecci6n f ueron menores o iguale• a loa 1Ílll1.,_• legal.ea 

anticipados.La detei:minaci6n de loa 5 elementos toman _ 6 horas,in-

cluyendo ~~ o.5 horas para laa operaciones manuales. 

R.F.s. 

fil· Ccmparaci6n de calcinado aec:o y calcinado húmedo para la det•_! 

minaci6n de Aa en orqaniemos marinoa,U9&ndo arsenical•• metilado• -

para eatándare•.Uthe , John F.,Freeman,Harry C.JJohnston,John R.;y M.!, 

chalik,Paula (Fish.and Marine Serv.,Bnviron.canada,Halifax,NS)J.Ass. 

off analyt.Ch9111,l974,21(6),l363-l365.-Loa nivele• de As en una vari~ 

dad de conchas de peces y tejidos de pecea,donde el Aa está presente 

primariamente cano cc:mpuestos de metilarsénicos,dieron re•ultados --

6 .3 % mayor por un procedimiento de diqea~16n con a 2so4 - BN03í cata-

11zado por v2o5 (descrito) canparado con el procedimiento de calcin.! 

do seco del AOAC .38.00l .También se damoatr6 que el procedillliento­

de calcinado seco daba aún mejores resultado• que lo• antiquoa proc~ 

d imientos del calcinado húmedo . La• medidas finale• fueron hecha• por 

a.a. a. deapué• de l a r educción del A9 a A•H3 c:on zn y Bel. 

D.I. REES. 

~· Detexminaci ón de conta4inan~e~tllloaféricos por análisi• de act.!, 

vación.Miyamaru,Mitikosy Lima,F.W.(Depto.Radioquim. , Inat . ,Ener g!a ! 
tomi ca,Sao Paulo,BcHil ) • Revta bra•.Technol . , 1973 , _! (3-4) ,133-140 • . ,en 
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portugués).-Loa elementos colectados en un filtro millipore después 

de pasar por ~ 40 m3 de aire fueron irradiados por '.:_ 8 horas con un 

f lujo de ~ 1012 neutrones por cm2 por seg.El Hg,Sb,As y Se se con-­

vierten en sus branuros por tratami ento con HBr -HCl al 40 % (lsl)y 

estos fueron disuel t os en una solución de H
2
so4 fumante caliente .. al 

30 % en H2o2 (Bs7).Los cuatro bromuros y el Br se separaron.. 1 por 

destilación e intercambio iÓnico y los elementos fueron contados con 

uso de un espectrórnetro de Rayos l y cintilador de Nal:(Tl).En el re­

siduo de cintilación,Zn,Na,sc,Fe,cu,sn,La,K,W y cr podían ser iden-

tificados por medio de un contador Ge(Li). 

L.A.O 'NEIL. 

~· Detenninación de arsénico en agua por espectrometr!a de abso~ 

ción atómica sin flaxna.Tam,Kai c.(Freshwater Inst.,Dept.Bnviron. ,W! 

nnipeg,Man,Canada).Environ.Sci.Technol.1974,Q(S),734-736.-El arse­

nato Aso; y los compuestos organoarsénicos que son solubles en CC14 

son detenninados por extracción del quelato dietilamonio dietilditio 

carbarnato en cc14 ,seguido por análisis de absorción atómica sin fl~ 

ma a 193.7 nm.El total de As puede detenninarse con foto-oxidación­

u.v. del As en compuestos organo arsénicos a As(V),seguidos por re­

ducción con solución de NaHso3-Na2s2o3 acidificada.La gráfica de ca­

libración es rectilinea en el rango de 0-25 ,· g de As en el extracto 

final concentrado (o.s ml) y el límite de detección es 1 lg de As 11 

de muestra.La precisión es_: o.4 l g de As :l a~ Pg de As l.No se -

observó ninguna matr!z de interferencia. 

E.A.WHEELER. 
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