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INTRODUCCION.

La quimica analitica de cualquier elemento o de sus dife-
rentes compuestos es hoy en dia extremadamente variada; ésto se debe
a la complejidad de los tipos de materiales que se investigan y al
rango tan amplio de las concentraciones por determinar, asl como
también a la diversidad de los métodos empleados.

En vista de la importancia que ha adquirido el vanadio en
nuestro mundo moderno, el realizar una revisién de la quimica anali-
tica de este elemento, es de un gran interés para todas aquellas per_
sonas conectadas de una u otra forma con los problemas del an&lisis
quimico.

El objetivo de esta monografia es, entonces, poner al alcan
ce de todas aquellas personas interesadas, los conocimientos més re-
cientes en el campo de la quimica analitica del vanadio.

La primera parte de la monograffa contilene informacibén gene
ral sobre las caracteristicas y propiedades del vanadio. En la segun-
da parte, la parte central del trabajo, se presenta la revisibén rea-
1izada en la revista especializada "Analytical Abstracts", de los afios
1971 a 1976. Esta segunda parte incluye una serie de tablas elaboradas
por volumen, en las que se clasifican segfin el método de anilisis y -
material en que se practica, los extractos de trabajos originales que
publica la revista mencionada y, por filtimo, una seleccidén de los més

interesantes de dichos extractos.
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INFORMACION GENERAL

Posicién en la Tabla Peribdica.

El vanadio de simbolo V, nfimero atémico 23 y peso atbmico
50,9414, es un elemento miembro del grupo Va del sistema peribdico y
de la primera serie de transicibén. Es un metal de color gris, con una
estructura cristalina cfibica de cuerpo centrado y, al estado puro es
muy blando y dfictil. Debido a su alto punto de fusidn se le conoce co
mo un metal refractario.

El vanadio est& colocado entre el titanio y el cromo en la
primera serie de transicidn, y Jjunto con el niobio y el téntalo forma
el grupo Va del sistema periddico. Su configuracién electrbnica es la
siguiente:

162 282 2p% 382 3p® 34> 46°.

Todos los electrones de valencia en el 4tomo no excitado de
vanadlio se encuentran en los orbitales s y d. En la tabla 1 sé pueden
comparar las configuraciones electrbnicas de los &tomos de vanadio, -
niobio y t&ntalo, y en la tabla 2 las de los elementos de la primera
serie de transicibn.

Su radio atdmico es de 1.22 i y la presencia de 5 electrones
en su capa externa determina el estado de oxidacibédn méximo de 5*. Los
potenciales de ionizacibn sucesivos para el vanadio se informan en la

tabla 3,

Historia.

El vanadio fu® descubierto en primera instancia por el cien-
t{fico mexicano Manuel del Rio en 1801, cuando examinaba un mineral de
plomo obtenido en la regién de Zimapén, México. Del Rio reportd que es

te mineral contenia un nuevo elemento, y debido al color rojo imparti-



by

do a sus sales al ser calentadas, 1o nombrd "eritronio". Cuando este
descubrimiento fué objetado, del Rio aceptd la explicacidén de que se
trataba de una forma de cromo impura. La identificacién definitiva del
vanadio no ocurrié sino hasta 1830, cuando el sueco H. G. Sefstrom ais
18 el nuevo elemento de una pleza de hierro fundido, procesada de un
mineral proveniente de unas minas cercanas a Taberg, Suecia. Sefstrom
le dié el nombre de vanadio en honor de Vanadis, la diosa escandinava
de la belleza. Poco después del descubrimiento de Sefstrom, Friederick
Wohler demostr que el vanadio era idéntico al eritronio que del Rio

habfia encontrado varios afios antes.

Estados de Oxidacidn.

El vanadio, con una configuracién electrbnica 3d3 432 en su
estado basal, es un elemento de transicibén tipico y de acuerdo a ésto
muestra un nfimero considerable de estados de oxidacibén. Los estados de
oxidacién positivos de 2, 3, 4 ¥ 5 que presenta, es posible encontrar-
los tanto en soluciones acuosas como en compuestos sblidos. En condi-
ciones comunes, el estado de oxidacién de vanadio(IV) es el més esta-
ble de todos. El vanadio(III) es oxidado a vanadio(IV) por el oxigeno
molecular y el vanadio(V) es reducido a vanadio(IV) por agentes reduc-
tores relativamente poco enérgicos. El vanadio(II) es decididamente el
menos estable y el menos importante de los estados de oxidacibn del -
vanadio.

En la tabla 4 se enlistan los radios ibnicos cristalinos pa

ra cada uno de los estados de oxidacidn del vanadio.

Composicidén Isotd§pica del Vanadio.

El vanadio natural es una mezcla de dos isbtopos, el v50

(0.24%) y el v2! (99.76%); el v2° es ligeramente radioactivo y se ha
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registrado la existencia de otros 7 isbtopos inestables. Las primcipa=-
"les caracteristicas de los isbtopos naturales y artificiales del vana

dio se anotan en la tabla 5.

Ocurrencia y Distribucién.

El vanadio esti amplizmente distribuido en el mundo, y en
cuanto a abundancia ocupa el lugar nfimero 22 entre los elementos que
conforman la corteza terrestre. Se estima que la litésfera contiene
cerca de 0.07% de este elemento, Se le ha encontrado en el agua de mar,
se han encontrado trazas de vanadio en meteoritos y se le ha identifi-
cado en el espectro de muchas estrellas incluyendo a nuestro propio -
sol. La presencia del vanadio en robles ¥ &rboles de playa, y en algu-
nas formas de vida marina indican su importancia biolbgica.

Se conocen alrededor de 65 minerales vanadiferos, de los cua
les cinco de ellos se clasifican como minerales primarios, ya que los
demfs son productos secundarios formados en la zona oxidante de la -
1it8sfera superior. En la tabla 6 se enlistan algunos de los minerales
vanadfferos mAs importantes, incluyendo en primer término a los minera
les primarios y anotindose algunos datos importamtes.

La fuente principal en la obtencién del vanadio la constitu-
yen los minerales carnotita y roscolita, y principalmente el mineral
complejo sulfurado denominado patronita. Se le ha obtenido también de
otras fuentes como son los vanadatos met&licos de plomo, .cobre y zinc
localizados en Sud-Africa y Zambla; se le recupera como un subproducto
en las industrias del &cido fosférico y fertilizantes, como un copro=
ducto de los minerales de uranio, y asi mismo, se le ha recuperado de

ciertos petrbleos crudos, especialmente de aquellos provenientes de

Sudamérica.
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Propiedades Fisicas.

El vanadio que es un metal blando y dGctil en el estado pu-
ro, cs endurecido por la presencia del oxfgeno, nitrbgeno e hidrdgeno
debido a la formacidén de compuestos intersticiales. El metal puro fun-
de aproximadamente a 1900°C, pero la adicibn de muy pequefias cantida-
des de carbdédn (intersticial) aumenta su punto de fusidn en forma muy
marcada, por ejemplo, el vanadio que contiene un 10% de carbén funde
a aproximadamente 2700°¢. El vanadio puro o casi puro se parece al ti-
tanio por su resistencia a la corrosibn, su dureza y su color gris a-
cero. Es un mal coaductor del calor comparado con la mayoria de los
metales, asi por ejemplo, su conductividad térmica es menor que la del
cobre en un factor mayor a diez. Sus propledades fisicas més importan-

tes se enlistan en la tabla 7.

Propiedades Quimicas.

El vanadio es resistente al ataque del &cido clorhfdrico, -
del Acido sulffirico dilufdo y de las soluciones alcalinas, también es
resistente a la corrosién por el agua de mar. Es atacado por el &cido
nftrico, el &cido fluorhidrico y el &cido sulffirico concentrado, asi
como también por el agua regia, El vanadio presenta una buena resis-
tencia a la corrosién por metales liquidos tales como el bismuto y el
sodio (de bajo contenido de oxigeno).

El metal puro en forma maciza es relativamente inerte a la
accibn del oxigeno, nitrdgeno e hidrégeno a temperatura ambiente. A
temperaturas elevadas se combina con la mayorfia de los no metales; -
reacciona con el nitr8geno y el carbono a temperaturas elevadas forman
dolloe compuestos intersticliales VN y VC respectivamente; por reaccién
directa con los elementos tambin es nosible obtener arseniuros, sili-

ciuros y otros compuestos semejantes, muchos de los cuales son decidi-



damente intersticlales y no estequeométricos.

Cuando se calienta en el aire a diferentes temperaturas, se
oxida pudiendo dar un tribxido, un tetrbxido o el pentdxido de vana-
dio. El pentbxido de vanadio, V2°5' es un polvo rojo-amarillento que
puede prepararse en el laboratorio acidificando ligeramente una solu-
cibén alcalina de vanadato de amonio. El VZOB es también el producto
final de calentar en la atmésfera cualquier compuesto ce vanadio; ésto
forma la base de su produccidén industrial, en la gue el vanadato de a-
monio es cuidadosamente calcinado.

El vanadio reacciona ripidamente con el cloro a temperaturas
regularmente bajas (180°¢) para formar VClh.

En el estado de oxidacién (V), el vanadio es diamagnético y
d& compuestos que generalmente son incoloros o ligeramente amarillos.
Los compuestos de vanadio en estados de oxidacibén menores, tienen uno
o més electrones 3d presentes generalmente desapareados, que dan lugar
a especles parAmagnéticas Y coloridas. Sin embargo, debe coansiderarse
que los momentos magnéticos y los colores de los compuestos de un es-
tado de oxidacidén particular, dependen de la naturaleza precisa y del
arreglo geométrico de los Atomos asociados con el vanadio. Todos los
compuestos de vanadfo con electrones desapareados son coloridos, pero
debe enfatizarse que el espectro de absorcibén puede ser tan complejo
que ningfin estado de oxidacibn estd caracterizado por un color parti-
cular.

Se pueden hacer algunas observaciones generales con respecto
a la dependencia de las propiedades quimicas de los compuestos de va=-
nadio, por ejemplo la acidez, con el estado de oxidacién. Asi, al dis-
minuir el estado de oxidacibn, el caricter bAsico del 6xido se incre=-
menta; el V205 es &cido, el Vo, es anfétero y los demis 8xidos son bé-

sicos. El vanadio(V) se encuentra normalmente solo en forma aniénica,
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como en los vanadatos, aungue se conoce el idn (VOZ)*.en soluciones -
fuertemente Acidas.

Existen compuestos organometélicos de veanadio y aunque su
nfimero no es muy grande, algunos de ellos estln bien caracterizados,
el vanadoceno TT(CSH5)2V anflogo del ferroceno, es uno de ellos.

El vanadio como 1l@s elementos de transicién cercanos, forma
compuestos de coordinacibn cuya estereoquimica esté estrechamente rela
cionada con la hexa-coordinacién, en la que el vanadio tiene una es-
tructura pseudooctahédrica, aunque se conocen algunos complejos de es=-
tructura trigonal prismftica formados al quelatar ligandos bidentados.
Se conocen complejos de vanadio con nfimeros de coordinacibén de ocho,
sels, cinco y cuatro.

Los compuestos de coordinacidén del vanadio(V) son de caric-
ter anibnico y junto con los vanadatos que pueden considerarse formal-
mente como complejos, incluyen un nfimerc de sales de oxidcidos y anio-
nes complejos halogenados. Los del vanadio(IV) caen dentro de dos cate
gorias, los aductos basados en el VClu Yy en el VFQ, ¥y aquellos relaecla:
nados con las especies de oxivanadio(IV), (V0)2+, giendo éstos filtimos
los mejor conocidos.

Fl vanadio trivalente es lo suficientemente bisico para que
se formen iones v3*, estabilizados por supuesto, mediante el enlace
de moléculas donadoras tales como el agua y la urea; la mayoria de los
complejos de vanadio(III) son neutros. Los complejos de coordinacibm
de vanadio(II) no han sido bien caracterizados. Se ha preparado un -
compuesto de coordinacién de vanadio(0), thipiridilio)s; y existen
otros en los que el vanadio esti formalmente en el estado de oxidaciém
cero, aunque en ellos hay casi certeramente una deslocalizacidn de los

electrones del vanadio en les sibtemas del anillo del 1igande.
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La produccifn comercial de vanadio consiste fundamentalmen=-
te en una aleacién de hierro llamada ferrovanadio. El metal muy puro
puede prepararse por el proceso de Boer y van Arkel.

Usos del Vanadio y sus Compuestos.

El vanadio encuentra su aplicacién mis importante en las a=-
leaciones, principalmente en la industria del acero, en la cual se adi
ciona para producir dureza en los aceros proporcionindoles ademis re-
sistencia a las altas temperaturas, capacidad para soldarse y mayor du
rabilidad., Fl1 vanadio es un componente importante en las aleaciones fe
rrosas en donde la resistencla a las altas temperaturas es un requeri-
miento b&sico. EL vanadio tienme aplicacién en aleaciones no férricas,
usfndose en aleaciones con el aluminio y con el titanio produciendo -
aleaciones especiales para usos particulares, por ejemplo, el vanadio
se adiciona a aleaciones de aluminio, las cuales se usan en la fabrica
cién de pistones para motores de combustién interna, con el objeto de
reducir el coeficiente de expamsibén térmica de dichas partes automotri
ces. Debido a que el vanadio es resistente a la corrosibén por metales
1fquidos y tiene propiedades especiales en la captura de neutrones, su
metalurgia ha tenido un considerable desarrollo para su utilizacidn en
el campo de los reactores nucleares.

El pentbéxido de vanadio ¥y los vanadatos son por mucho, los
compuestos quimicos de vanadilo més importantes en el aspecto comercial.
El VZOS ;s ampliamente usado como catalizador para una gran variedad
de reacciones, particularmente aquellas gue involucran una oxidacibnm,
tanto de compuestos inorgénicos como orgénicos. Su principal aplicacién
como catalizador la encuentra en la oxidacién del diéxido de azufre a

triéxido de azufre en el proceso de contacto para la manufactura de
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&cido sulffirico; el VZO5 es mucho més barato que el platino y es menos
susceptible que este filtimo a sufrir envenenamiento. Un rango muy ex-
tenso de reacciones orgénicas son catalizadas por el vaos.

El 6xido de vanadio(IV) se usa tambibén como catalizador y re
cientemente se le ha usado como resistor.

Es posible construir materiales semiconductores con el pen-
téxido de vanadio, asf como también se le utiliza para fabricar vidrios
especlales que tienen la propiedad de eliminar longitudes de onda meno
res a 3590 Ao Pequefias cantidades de 8xidos de vanadio se usan en pig-

mentos cerfmicos y en la manufactura de tintas de imprenta.

Toxicologia y Significancia Biolbgica.

El vanadio y sus compuestos son téxicos tanto para los huma-
nos como pars los animales e industrialmente se deben considerar tan
peligrosos como los compuestos de selenio y teluro. La toxicidad de un
compuesto depende del tipo del mismo y de la forma de administracifn.

La concentracidn méxima tdlerable de particulas de Vz°5 en -
el aire es de aproximadamente 0.5 mg/uB; para los vapores de V2°5 el
nivel permitido es de 0.1 ng/n5 de aire.

Los compuestos de vanadio tienen un efecto significativo so~
bre el metabolismo, particularmente el relacionado con el azufre y con
el colesterol. El metabolismo del colesterol es profundamente afectado,
reduciéndose considerablemente la sintesis del mismo en el organismo,
cuando estéd presente el vanadio; este hecho posiblemente sea signifi-

cante para el tratamiento de enfermedades cardiovasculares.

Aspectos Econdmicos.

La industria del acero es responsable del consumo del 80% de

la produccidn actual de vanadio.
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Antes de 1956 los Estados Unidos eran el principal importador
de minerales de vanadio, pero a partir de tal fecha se han vuelto auto:
suficientes siendo actualmente exportadores. Los principales producto-
res de minerales y concentrados de vanadio son, hasta 1968, los Esta-

dos Unidos, Sud-Africa, Finlandia y Noruega.

Anflisis Cualitativo.

La prueba cualitativa mejor conocida para el vanadio, es la
coloracién roja producida por la adicién de perdxido de hidrdgeno a —
una solucién de vanadato en &cido sulffirico. Un complejo parecido es
producido por el titanio, pero en este caso el color desaparece median
te la adicibn de iomes fluoruro o fosfato. Existen actualmente diver-
sos métodos de deteccidn, de gran sensibilidad y de metodologia e ins

trumentacién variada.
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Tabla 1. Configuracibn electrduica en los &tomos de V, Kb y Ta.

E N Nivel Principal
A
i t t
e e K L M N (] P
m e o
e r i Orbitales
n o
c
; o 1s |28 2p | 3s 3p 3d |4s 4p 4d 4f |55 5p 5d 5f|6s 6p 6d 6f
v 23 2 2 6 2 6 3 |2
Nb 41 | 2 |2 6 |2 6 1012 6 4 .. |1
Ta 75 2 2 6 2 6 10 |2 6 101442 6 3 ..|[2

Tabla 2. Configuracibn electrbnica de los elementos de la primera

serie de transicidn.

Sc Ti \' Cr Mn Fe Co Ni Cu Zn
&s 2 2 2 1 2 2 2 2 1 2
3d 1 2 > 5 5 6 7 8 10 10

Tabla 3. Potencizles de ionizacidn del &tomo de vanadio.

Potenciales de ionizzcibdn en Volts

Elemento -
1c. 20. 30. Lo. 50. 6o. 70. 8o.

Vanadio 6.74 | 14.65|29.31 48 65 129 | 151 170
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Tabla 4. Radio iénico cristalino.

Elemento Carga Radio en X
v +2 0.88
+3 0.74
+4 0.63
+5 0.59

Tabla 5. Isbtopos del vanadio.

Isbétopo Abundancia en la naturaleza, % Vida media
stl*e 0.426 seg
ZBV‘*" 33 min
Zjvka 16 dias
st‘*"' 330 dfas
23v5° 0.24 6x10'° afios
e 99.76
23v52 3.76 min
23v53 2 min
208 55 seg
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Tzblz 6., Minerales vanadiferos.

Miners1 Color Férmul~ Localizacidn
Patronita negro verdoso st+ns Perfi
Bravoita bronceado (Fe, Hi, V)S2 Perth
Sulvanita amarillo bronce 3Cuas-st5 Australia, E.U,A.
Titanato de Fe,
Davidita negro Australia
Uy ¥, Cxr, ¥ tierras
Iaras,
2K,0 * 2A1.0, (Mg, Fe)O
Rozcolita café & £ B U, A,
3‘/205 105102- 4H20
Carnotita amarillo K20-2V203-V205-H20 B.U.A.
México, E.U.A.,
Vanadinita café rojizo

PbS(VOL-,)BC]'

Argentina




Tabla 7. Proriedndes fisicac del von-dic,

Coa=stante de red

Densidad

Punto de fusién

Puato de ebulliciébn
Concuctividad térmica a 100°C
Resistencia eléctrica a 20°C
Entalpia a 25°C

Entropia a 25°c

Susceptibilidad magnftica
Transicidén de superconductividad
Coeficiente de expansidn térmica
lineal por °C, de 20-720°C (ra-
yos X)

BExpznsiébn térmica de 23-10000
Temperztura de recristalizacidén
Médulo de elasticidad

Absorcién de neutrones térmicos
Seccibn transversal. Captura de
neutrones rfpidos (1 MeV)

Presién de vapor, de 1393-1609°C

Calor especifico, de 20-100°C
Calor lateate de fusibn

Calor latzate de vaporizacidn

6.11 o/cm’

1900 * 25°%

3000°¢C

0,074 cal/(ses)(cmz)(oc/cm)
24,8

1.26 Kcal/mol

7.05 cal/mol/°c

9.7 + 0.3 x 1076

3.3 in/in/°c
800-1000°¢
18.19 x 106 psi

5.00 + 0.01 barns/&tomo

3 mbarans/&tomo

RloP= 121.95x10° 7! - 5,123x107% T
+ 36.29

0.120 cal/g

4 Kcal/mol

106 Kcal/mol
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METODOS.

A continuacidn se dan los nfimeros que identifican a un deter

minado m8todo de andlisis, y que se utilizaron en la construccidn de

las tablas de extractos.

1e
2.
3.
b
5.

6.

7

8.

9.

10.
11.
12,
13.
14,
15.
16.
17.
18.
19.
20.

21,

Gravimetria.
Volumetria.

Complejometria (volumetria por formacién de complejos).
Colorimetria.

Espectrofotometrfa de absorcidn molecular (infrarrojo, visible, ul
travioleta).

Espectrofotometria de emisidén molecular (fluorescencia, fosforescen
cia). ‘
Espectrofotometria de absorcibn atémica.
Espectrofotometria de emisidn atémica.
Fotometria de flama.

Titulacidn espectrofotométrica.

Espectrografia de emisién.

Espectrografia de rayos X.

Polarografia.

Coulometria.

Potenciometria.

Amperometria.

Cromatograffa (en papel, gas-liquido, etc.).
Resonancia spin (del) electrén.

Activacibén neutrdnica.

Activacidn proténica.

Métodos cinéticos (cataliticos).
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22, Quimioluminiescencia.
23, Espectrometria de masas.

24. Otros métodos.

Bajo "otros mé&todos" se incluyen 2 o 3 métodos poco comunes
y que no aparecen con frecuencia, y algunos extractos que no reporta-

ban m8todo de an&lisis.
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MATERIALES.

Los materiales bajo los que se clasificaron los extractos

son los siguientes:
Acero.
Agua.
Aleaciones (diferentes del acero).
Alimentos y medicamentos.
Catalizadores.
Compuestos inorgénicos (puros).
Compuestos orghnicos (puros).
Escorilas.
Hule.
Hulla y coque.
Minerales y rocas.
Otros metales o elementos (puros).
Papel,
Petrbleo y productos del petrbleo.
Pigmentos.
Polvo aéreo (contaminantes).
Reactivos ultrapuros.
Tejidos y material bioldgico.
Vidrio.
No especificado.

Bajo el titulo de "no especificado" se
extractos que no reportan el tipo de material en

de hacer el andlisis mediante el método descrito.

agruparon aquellos

que se hizo o se pue
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TABLAS DE EXTRACTOS

VOLUMENES 20 al 30



ANALYTICAL ABSTRACTS VOL.20 (enero-junio I1971)

M E T (o] D (o] S
MATERIAL
2 3 5 7 8 1 12 13 15 16 18 19 21 23 | 24
1624 3044
3760 |- 3002
ACERO 208 | 290 2293 3051 BE
2454
AGU A 4431 665 | 3758
ALEACIONES 3760 | 1669 | 3044
COMPUESTOS INORGANICOS 2298 3727 70
COMPUESTOS ORGANICOS 3071
ESCORIA 3854
HULLA Y COQUE 1692
3759
MINERALES Y ROCAS 3760 |3854 70 222
2975
3760
OTROS METALES 89,208 3651 89
396/
1759
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 2143 3962 2143 | 131
3962 3512
1328
POLVO AEREO
AE 442
MATERIALES BIOLOGICOS 2547
1518 | 759
3611 |3757
NO ESPECIFICADOS 3001 2514 | 4548 30 1519 (514 3757 | 158 858

3003




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 2I (julio-diciembre 1971)

M E T 0 D (0} S
M ATERI AL
2 3 5 7 8 1 13 14 15 16 17 19 20 | 21 23 | 24
A CERDO 1113 |2584 | 98! 7 1
S cee 409 15 3912
A G U A 1539
8
ALEACIONES 1113 |2584 2578 2'5307 215
2125
ALIMENTOS Y MEDICAMENTOS O
CATALIZADORES 2695
1806
COMPUESTOS INORGANICOS 1779 pale 4108 | 2451
ESCORIA ne 1ne
HULLA Y COQUE 2695
R 215 SPS
MINERALES Y ROCAS 2499
OTROS METALES 1806 4021 3912
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS aal 2695 /230
1232
POLVO AEREO 651 656
3817
1043
1789 | 753
3333 | 3140 37 2374 1788
NO ESPECIFICADOS 1041 2062 | 747 | 31 826 2530/ 3383 2531 | 2529 3
4063 | 2298
3232




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 22 (enero-junio 1972)

M E 15 o D (0}
M A T E R I AL
2 5 7 10 " 12 14 15 16 17 19 21 249
1543 544 3915
ACERDO 584 !
A G UA 276l
ALEACIONES 2224 3915 1585 66
COMPUESTOS INORGANICOS 3971 3908 2048
MINERALES Y ROCAS 3007 | 2319 4040 | 3948 8i4
2130
OTR MET,
0S METALES 2140 18675 3915
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 2376
POLVO AEREO 4548 4575
TEJIDOS Y MATERIALES BIOLOGICOS 956
NO ESPECIFICADOS 3970 | 2064 | 2010 | 3102 | 2718 - 3139 1439 603 | 1542 3103
2979 | 1456 3i01
13
1na
138
747
2239
4086
1526

2327




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 23 (julio-diciembre 1972)

M E 14 (0] D (0] S
M A TERI AL
| 2 4q 5 6 7 1 12 4 15 16 1z |19 21 23 | 24
ACERO 3 4607 43348 4604 3867 ‘
A G U A 2054
ALEACIONES 3172 209 1462
CATALIZADORES 3827 3257
W 2308 3760
COMPUESTOS INORGANICOS 1380 1381 33,36'
1353 3143
ESCORIA 3172
226 1492
MINERALES Y ROCAS 3527 |3172 2162 321
1407 187
OTROS METALES 1353 4608 | 3716 3862
436 T
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 437 3257
2020
POLVO AEREO 2843
MATERIALES BIOLOGICOS 1663 2609
V1 Db R I O 1407
225
z$044 3118 | .06 |3005
NO ESPECIFICADOS 4581 | 1236 ! 223 1259 (1236 50 |4447 | 1403
1405 3609 | 2425
3689
4582




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL.24 (enero-junio 1973)

M E il (0] D (0] S
M AT ERI AL
I 2 3 5 7 8 10 |1l 12 |13 |14 16 |19 |21 | 22 |23 | 24
A CERDO 3474 {
- 2817
ALEACIONES 2114 1591 | |44
CATALIZADORES 3436
1448
COMPUESTOS INORGANICOS 3365
COMPUESTOS ORGANICOS 3434
ESCORIA 3414
1570
MINERALES Y ROCAS 827
"nz
OTROS METALES 3441
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 1443
PIGMENTOS 2269
2
490
POLVO AEREO 3124 3123 3824
MATERIALES BIOLOGICOS 1699
1533
759
NO ESPECIFICADOS 3328 | 3318 éggg 266IC | 3319 | 758 2077 | 2157 | 2034 2779
3435




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL.25 (julio-diciembre 1973)

M E i 0 D (0} S
M AT ERI AL
2 3 5 7 1 2 14 16 19 22 24
853
A C ER O 3086 oo 2146
A G U A 1994 525
ALEACIONES 3688
COMPUESTOS INORGANICOS 3016 2224 1558
COMPUESTOS ORGANICOS 89l
2274
MINERALES Y ROCAS 803 3757 2792 727';
OTROS METALES 80 3698 2274
1484
2363 1662
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 1661 o 1662 s 3865
POLVO AEREO 3449
TEJIDOS Y MATERIALES BIOLOGICOS 321 321
305/
2110 1541 4291
NO ESPECIFICADOS 3693 2948 2796 1539 684 2236 2i138
148 2222 5%p)

3052




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 26 (enero-junio 1974)

M E T (0] D (o] S
M ATERI AL
2 3 5 7 8 10 ] 12 14 15 16 17 19 [ 21 |23 | 24
FAEE
ACERO 108 | 5545 3243 | 2081 3251
2622 3254 | 324/
1527
AGU A 1347 565
ALE ACIONES 2624
1503
COMPUESTOS INORGANICOS 1492 815
2608
COMPUESTOS ORGANICOS 3282
HULLA Y COQUE 1597 1597 168
MINERALES Y ROCAS 2030 166 ’:g: 3269
: 2079 1451
OTROS METALES 3245 A et
J 942 1596
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 3316 (33,7 2128
POLVO AEREO 1800 2381
REACTIVOS ULTRAPUROS 688
MATERIALES BIOLOGICOS 301 |3350 281
2055
27 2623 833 2487 | 833 109
NO EPECIFICADOS 2054 g’;’g? 686C (2531 | 3218 [1405 1502 | 2621 | g34 |1992 717 2063
1985
813




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 27 ( julio-diciembre 1974)

M E il 0 D 0 S
M ATERI AL
1 4q 5 7 9 10 1 12 13 14 15 19 20 21 23 |24
692
ACERDO 3270 1941 S92, 1936
A G U A 626
ALEACIONES 1324
2546 2901 36
COMPUESTOS INORGANICOS 1863 2432
1823
3179
ESCORI A i
3275
HULLA Y COQUE 1374
MINERALES Y ROCAS 2545 [ o3 3056 |3275 4c
1909
1349
OTROS METALES Abi
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 768 Ic
1703 1063
POLVO AEREO seeq | 1062 =4
MATERIALES BIOLOGICOS 2034
VIDR IO 2597
94, 95
132
NO ESPECIFICADOS 1224 (2543 3221 | 16 676 3221 |3858 |2410¢C | 1826
2544 2318
3222
3223




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 28 (enero - junio 1975)

M E T (o] D (o] S
M AT ERI AL
2 3 5 6 7 10 ] 12 14 15 16 18 19 | 21 24
38101
23;@3 RS 58170 3BI26
ACERDO 18162 205 48144
6851
A G U A IH24 IH 18 28115
ALEACIONES 6820/ |4B84
5B 129
COMPUESTOS INORGANICOS 3Bi22 4B 57 16 42 | 2816 28115
H U L E 2ces
28011 5065 | o oo
MINERALES Y ROCAS 58124 2846 sHze| 4889 5896
68152 569|201
OTROS METALES 6BI5! 48110
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 541C
2H3
POLVO AEREO 5H48 4u78 3H2 S5H4
5H3
MATERIALES BIOLOGICOS 30140
VIDRIO aeues
58195 i
1812 1B 116
an leag 2802 68 15 2BI14 28 113 5811 sgo; | 289
NO EPECIFICADOS 8 (522 |4B105 i 1B129 |, 29 6082 68148 PB4 o 18118

6BI49




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 29 (julio-diciembre 1975)

M E T 0 D (0} S
M ATE RI AL
2 4 5 7 8 10 1 12 13 14 15 16 19 20 | 21 |23
18176
3819 28180
ACERDO 4B205|58223 18178 |2BI9I
E5iTa 4812 [16209 35,4
AG U A 5H74 IHI7 5H51 5H 50
58167
10N
ALEAC ES BI7 [ e 58170 58232
CATALIZADORES sce9 18211
58117
18121 1863
COMPUESTOS INORGANICOS 4B137 2833 (48138 1B 62
3885
ESCOR I A 18184
58167
MINERALES Y ROCAS 568168 (6817 fgf; 3898 ;g‘;’/s 58220
58169
OTROS METALES 23 3885 (18176 58177
6C34 5c70
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 5c70 acs4 s
POLVO AEREO 6HI |6HI IH3
48157
58166
28152 4855 28i53|
NO ESPECIFICADOS 3813 3:;25: 477 (5971 | 18154 6815 38125
4413
1815




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL.30 (enero-juniol976)

M E T (o] D (o] S
M A T E RI AL
5 7 1 13 19 21 22 23 24
IB106
2Bl142 4B 144
AR GRERNE.O 3B100 4B145 2011 Ll
58198 i
A G U A 5HI9 2HI6
ALEACIONES 6857
ALIMENTOS Y MEDICAMENTOS 4FI
28105 5885
COMPUESTOS INORGANICOS 3BIIS 3u59 5Bl28
1B 65
6BII7
ESCORIA 359
3459 I1BIOS
MINERALES Y ROCAS 2878 6H26 2HI7 4B49 .
4898
2877
OTROS METALES 7;';2 1B65 6857 48144
PAPEL 3059
Ic57
PETROLEO Y SUS PRODUCTOS 3c4e 345 2C49
6H9 4H4, IH3
POLVO AEREO 3H5, 3He 2HS5
TEJIDOS Y MATERIALES BIOLOGICOS 4011 ’3'{)’;9
1813
28104 U
3813
NO ESPECIFICADOS 4B99,4B9| 3812 s 68I54 28114
48100
4810/
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EXTRACTOS (POR VOLUMERN)
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 20 (enero-jun. 1971).

Método 2.

3001. Tintes del trifenilmetano como indicadores redox en la
determinacién cerimétrica de vanadio(IV). Rao, 1. V.; y Eswara Dutt,
V. V. Se. Z. analyt. Chem., 1970, 250 (3), 192.

Erioglaucina A, Erioverde B, Xilencianol FF, Setoglaucina O
y Setocianina Supra (C.I. azul &cido 9, verde &cido 16, azul 4cido 147,
azul b&sico | y azul bisico 5, respectivamente) en solucién al 0.1%,
Iv

pueden usarse como indicadores en la titulacién del V con Ce(SO

W2
O.1N en Hasoh 0.5N, en un medio O.1 a 0.2N de stoq ¥y 8 a 9N de 4cido
acético. Los cambios de color en el punto final son violentos. En la
titulacién de soluciones de vanadio(IV) mds diluidas (0.05N), se apli

II Iv

caria una correccién por el indicador. La determinacién de Fe'= y V

en una mezcla puede efectuarse titulando una alicuota con Ce(sou)2 pa=-

T Iv

ra dar la suma de Fe y V°', y titulando una segunda alicuota en stou

10 & 11F con el misno indicador, para dar finicamente el contenido de

Feil,

M&todo 3.

2298, Determinaciédn complejométrica de los principaleé com=-
ponentes metflicos de las sales de indio, lantano, zirconio y vanadio
y del 8xido de galio y el escandio. Shafran, I. G.; Partashnikova, M.
Z.; Pletneva, T. I.; y Kon'kova, O. V.. Trudy vses nauchnolissled. Inst.
khim. Reakt., 1969, (31), 212-21; Referat. Zh., Khim., 196D, 1970, (1),
Abstr. No. 11G 206.

La titulacibn directa con solucidn de EDTA, se recomienda pa
ra la determinacidén del In en sus sales, para el Zr en su nitrato o pa

ra el Sc; las titulaciones se llevan a cabo a un pH de 3, 201, res-
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pectivamente, con naranja de xilenol como indicador. Para La y V en

sus sales, o para Ga en su 6xido, se recomiendan procesos de retitula-
cibn; las titulaciones se llevan a cabo a un pH de 9.5 a 10 (para La ¥y
V) o 5.5 (para Ga), con solucibén de Zn como titulante para el EDTA sin
consumir y con sulfarsazeno (4cido S5-nitro-2-(3-(4-p-sulfofenilazofenil)
triazeno)bencenarsbdnico), usando violeta de catecol o naranja de xile=-
nol como indicadores (para La, V o Ga, respectivamente). Para el Zn en
sales diferentes del nitrato, el procedimiento sugerido ianvolucra una

III

retitulacibén con solucibn de Fe a un pH de 5.5 (4cido sulfosalicili

co como indicador).

Mé&todo 5.
208, Determinacidn fotomé&trica del contenido de vanadio en
hierro y acero, Grisar, U.. Arch. Eisenhuett Wes., 1969, 40 (12), 997-8.

A la muestra disuelta en H250 se afiade agua Yy HBPOA acuoso

A
y despuds, sucesivamente, KMnOu, NaNO, y urea. Cuando la reaccidn se
completa se adiciona H3P04 y 3,3i-dimetilnaft1d1na (1) y, se mide la
extincién del complejo V-=I a 550 nm, El método se probd con 5 muestras
en 6 laboratorios y, la reproducibilidad fué buena en un rango de 0.02
a 2% de V; el Mn, Co, Cr, Cu, Mo, Ni; W y Nb no interfieren,

2454, Derivados de la fenotiazina como reactivos analiticos.
I. Determinacién colorim8trica de vanadio(V) en acero. Basinska, H.f
Tarasiewicz, M.; y Puzanowska-Tarasiewicz, H.., Chemia analit., 1970,
15 (2), 317-24.

Tales derivados, por ej., el clorhidrato de promazina, el
clorhidrato de clorpromazina (I) y la metotrimeprazina, forman produc-
tos de oxidacidn coloreados con varios iones en medio &cido; una de

esas reacciones se usb parz determinar V en acero. Procedimiento.- La

muestra (0.05 a 0.1 g) se disuelve en 32504 (1:5) (20 ml) con 2 ml de
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H3P04 al 85% y 2 ml de HNO3 (1:10), se calienta para eliminar los &xi-
dos de nitrbgeno, se enfrfa, se diluye a 50 ml con agua y se agrega -

KNMnO, O.IN gota a gota hasta que la mezcla se torna rosa, después de 5

4
min, se agrega &cido oxAlico 0.1N gota a gota hasta que la solucién se
decolora. Se diluye la solucién a 100 ml con agua, una porcidén de 10

ml se mezcla con un ml de sto4 al 10%, 4 ml de EDTA 0.05M (para enmas
carar al FeIII) Yy 4 ml de I acuoso al 1%, se diluye la mezcla a 25 ml

con agua y se mide la extincién a 525 nm. El resultado se refiere a -
gréficas de calibracibn (rectilinea para 0.8 a 8 pg de V por ml de so

lucién final). Ro interfieren Na, K, Ca, Cd, Zn, MnII, Mg, Ni, Co, 21,

II

Cus, B, C1F; 50“2-, P045-, acetato, oxalato, tartrato ni citrsto, pe

ro si lo hacen Cer, CrVI

y NOS-'

2547. Determinacidn de elementos (trazas) en muestras limita
das de m;terial biolbgico. II. Separacidn y determinacién. Morsches,
B.; y Toelg, G.. Z. analyt. Chem., 1970, 250 (2), 81-99.

Muestras de , por ej., piel o ufias (100 mg) se quemaron eléc
tricamente en una atmdsfera de oxfigeno, Yy los elementos se separaron
por procedimientos selectivos de extraccibn. Se determinaron As, Co,
¢r, Cu, Fe, Hg, Mn, Mo, Ni, Sb, Sn y V espectrofotométricamente en mi-
croceldas., Los rangos cublertos por las gr&ficas de calibraci8n fueron
de O a 10 ng para Mn y de O a 250 ng para otros elementos. E1 Be se de
termind fluorom&tricamente y el Cd, Pb, Tl y Zn se determinaron por Vol
tametrfa &nodo migrante. Las pérdidas en los pasos de oxidacibén y ex-
traccibn se midieron por métodos radioquimicos. Para la mayoria de los
anflisis el coeficiente de variacién fué de aproximadamente 10%.

2975, Determinacién (extraccibén-fotométrica) rédpida de vana-
dio, como un complejo ternario con catecol ¥y anilina, en minerales si-

11ceos. Bagbanly, I. L.; y Ali-Zade, T. D.. Zav, Lab., 1970, 36 (5),

S541-2.
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La muestra (1 g) se.funde con 6 g de NaZCOS, el fundido se
disuelve con agua y se filtra, el filtrzdo se neutraliza con HCl y se
evepora a sequedad, el residuo se disuelve en HC1l 4N, ¥y la soluciébn
fidtrada se diluye 2 25 o 50 ml con HCl 4N. Una alicuota (2 ml) se tra
ta con 2 ml de solucidn de catecol al 4% en HCL 4N y con 3 ml de anili
na, y el complejo resultante se extrde con 7 ml de CHClB. Se mide la
extincibn del extracto con un filtro rojo contra CHC13. Se construye
una gr&fica de calibracibén usando porciones cde 2ml de HC1l 4N que contie
nen de 1 a ZOO/ug de V. No hay interferencias por cantidades 2500 veces
mayores de Mn, 1870 de In, 1500 de Si, 700.de Co, 600 de Cr o Hg, 500
de Fell, gnll o Ni, 200 de Bi, 150 de W o 2r, 80 de Uozz*, 50 de Mo,

III II, VI
?

Ti o Ga, ni por 25 de Nb, La interferencia del Fe Cuw", Cr'~ y Mn

(VII), se puede prevenir mediante la adicién de tiourea.

Mé&todo 7.

200, Determinacidn de cobre, cromo, cobalto, manganeso, molib
deno, nfquel, silicio, tungsteno y vanadio en acero de herramientas
mediante espectrometrfa de absorcién atémica. Knight, D. M.; ¥y Pyzyua,
M. K.. Atom. Absorption Newsl., 1969, 8 (6), 129-30. |

Una muestra de 0.5 g se disuelve en HZSOQ-HBPOQ_BCIOQ-KEO v
la solucién diluida a 50 ml se utiliza para la espectrofotometria de
absorcibn atémica, usando patrones preparados a partir de muestras ana
lizadas de composicibn similar. Se dan las composiciones de los patro=-
nes usados, Jjunto con los fesultados para 6 muestras que también fue-
ron analizadas mediante espectrometria de fluorescencia de rayos X o
espectrografia de emisibén. Se reclama que este método tiene ventajas
sobre el md8todo de rayos X.

1759. Determinacién directa de metales en fracciones de pe-

tr8leo mediante espectrofotometria de absorcién atémica. Manjarrez, A.
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M.; y Pereda, C.. Revta Soc. quim. Mex., 1969, 13 (2), 53A-57A.

Los metales (Cu, Fe, Ni, Pb y V) se determinan por anilisis
directo de las distintas fracciones, por ej. crudos, residuos, aceites
diesel, Kerosinas, en solucibn con xileno. Las grificas de calibracibn
se preparan usando soluciones de los compuestos organometilicos apro-
piados, utilizando como disolvente aceite mineral diluido con xileno.
Los resultados concuerdan con los obtenidos usando métodos convenciona
les y soluciones acuosas; los resultados para el Pb por el método en
solucidn acuosa son bajJos debido a la volatilidad de los compuestos or
génicos de Pb. Se dan las condiciones de operacidn para el instrumento.

1669, Aplicaciones de la espectrofotometria de absorcién atd
mica al anflisis de productos metalfirgicos. XI. Aleaciones ferrosas.
Jimenez, S. J. L.; y Gomez, C. A.. Revta Metal., 1970, 6 (1), 64-85.

Se dan los procedimientos para la determiracién de (a) Ma,
cr, Ni, Mo, Co, V, Pb, Cu, Ti, A1, Mg ¥ Zn en una mﬁestra y, (b) Si y
W por separado. Se hicieron estudios de la influencia del Fe, de inter
ferenclas mutuas, del efecto del 1fquido usado para la disolucién, de
las longitudésrde onda apropladas para las mediciones Yy, de 1la longitud
del quemador. La extraccién preliminar para mejorar la sensibilidad no
fué ventajosa como procedimiento general, pero puede ser fitil para Pb
o Al, Para la determinacidén de los elementos en el grupo (a), la mues-
tra se disolvi$ en HC1l 12N- HNO3 15N=- H0104 al 60% (4:11:15); para ell
Si se usb Hasou-(NHh)asaos ¥, para el W se usd H3POQ'HZSOQ' Se utilizé
una flama de Nao-acetileno para V, Al, Ti, Mg, W y Zan y, una flama de

aire-acetileno para los demés.

Mé&todo 11,
3651, Control espectroquimico de impurezas en aluminio puro,

para usos eléctricos. Setien, F. D.. Revta Metal., 1970, 6 (3), 303-11.
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Se tabulan las concentraciones probables de varlas impurezas
presentes en el 2luminio de 99.5% de purcza y, su efecto en la conduc-
tividad del metal. Para la determinacibdn de las impurezas mediante es=
pectrograffia de emisibn, se usa la excitacibén mediante una chispa de
alta tensidén o un arco interrumpido; el primero da resultados mis re-
producibles pero el filtimo proporciona mayor sensibilidad. La muestra
actfia como cétodo, con el grafito como electrodo contrario. Se indican
las condiciones y las lineas espectrales usadas para la determinacibn
de Fe, S8i, Mg, Ca, Ga, V, Bi, Pb, Cr, Mn, Ti, Zn, B, Ca y Zr, asi como

los 1limites de deteccidn.

Mé&todo 12.

2512, Dispositivo para el anflisis cuantitativo elemental de
pequefias muestras liquidas (menoreslde 1 ml) mediante fluorescencia de
rayos X. Williams, R. W.. Proc. Soc. analyt. Chem., 1970, 7 (5), 80-83.

El dispositivo descrito (un inserto para la celda tipo de un
espectrdémetro Phillips PW 140) es una pleza de aluminio de forma céni-
ca con una base cbncava y un calibre axial de 1 mm de difmetro. La mues
tra se vierte en la parte cénica y escurre a través de las ranuras para
llenar el espacio entre la base de la celda y la base cbncava del inger
to. El volumen de muestra es de 0.6 ml, la profundidad de la muestra
en el centro es de 1.524 mm y el Area superficial es de 5.94 cmz. El -
dispositivo se ha usado para determinar Pb en petrfleo, Rh en hidrocar

buros ligeros mezclados, y N1 y V en aceite crudo y destilados,

Método 13.
1131, Determinacidn polarogrifica de vanadio, nfquel, cobal-
to y hierro en residuos minerales de petrfleo. Golikova, N, Dej; ¥ ==

Ratovskaya, A, A,. ¥Xhimiya Tekhnol. Topl. Masel, 1969, (11), 52-f4; -
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Referat. Zh., Khim., 19@D, 1970, (9), Abstr. No. 9G 153.

Se incinera el producto del petrdleo a 5900, se funde el re=-
siduo con Nazco3 y se extrie el residuo con agua; se determina V en la
solucibn. E1 residqo que contiene Fe, Ni y Co se disuelve en HC1l y, se
somete a la polarograffia en una solucién reguladora amoniacal gque con-
tiene &cido sulfosalicflico. EL V' tiene dos pasos de By /= =094 ¥ ..
-1.24¥, y la altura total de las curvas se usa para el anilisis. El1 Cr
interfiere en la determinacién del V, pero o estéd ausente del petrbleo
o estf presente en cantidades extremadamente pequefias. Para el N12+ y

3+

el Coz+, 31/2= -0.97 ¥ -1.26V, respectivamente. Con el Fe se produ-
cen dos curvas, de El/2= -0.547 (Fes*——~Fe2+) ¥ =1.47V (Fe2+---Feo).

El uso de la primera curva da resultados més exactos.

Método 16.

3002, Determinacién amperométrica de vanadatos. Sierra J. F.3
Sanchez, P. C.; Perez, R. T.; y Martinez, L. C.. An. R. Soc. esp. Fis.
Quim., 1970, 66 (5), 479-86.

El 703' (solucién de 10 mM a 50 MM) es quelatado con EDTA,
el pH de la solucibén se ajusta a 4.6 (con acetato de sodio-4cido acéti
co) y se lleva a cabo la titulacién amperométrica en una atmésfera de
N, con solucién de (qu)asoq'resoh (doble de la concentracidn de VOB-)'
El mismm procedimiento se puede seguir en la presencla de H0042-, WOQZ-
Yy Fe3+, siendo triple la cantidad de EDTA requerida para quelatar el
total de iones mezclados presentes. El proceso se ha aplicado acertada
mente a la determinacidn de V en acero.

3044, Titulaclbén amperométrica de vanadio, cobre y molibdeno
con la 8-mercaptoquinolina y, su aplicacibén al 2nilisis de acero y alea

ciones ferrosas. Suprunovich, V. I.; Usatenko, Yu. T.; ¥ Velichko, V.

V.. Zav. Lab., 1970, 36 (6), 652-56.
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"Se consideran los diversos factores que afectan al método
descrito por Pavlova y Songina (Analyt. Abstr., 1968, 15, 3896) para

1a doterminacién de Vo El Feiit

actfia como catalizador y el enmascarar
1o con F~ como se sugirid previamente, no es necesario en la determina
cidén de V. Procedimiento: (a) Para V en acero y en aleaciones ferrosas.
Lz muestra (0.2 a 1 g) se disuelve en 4O ml de HZSO# (1:4), con la sub
secuente adicidén de 3 a 5 ml de HNOB, seguida por la eliminacién de -
los 6xidos de nitrdgeno hirviendo la solucidbn, o, ea aceros que conten
gan Cr, 2n Hasoq'H3P04 (3:7). La solucibén se diluye hasta que la con=-
centracidén de V es aproximadamente 2 mM y, una alficuota (4 ml) se tra-
ta con KMnOL+ 0.1N gota a gota (en frio si estid presente el Cr) hasta
producir un color rosa permanente, el cual se elimina afiadiendo a la
solucibn unas. cuantas gotas de HC1 (1:1) e hirviéndola. A continuacibn
se adicionan 20 ml de solucién reguladora de acetato de sodio-HCl (pH
de 1.5 a 2) y el V se titula amperom&tricamente con 8-mercaptoquinoli-
na 20 mM a 40 mM, a 1 volt contra el electrodo de calomel saturado.
(b) Determinacién sucesiva de V y Fe. Antes de la titulacidn siguiendo
el procedimiento descrito en (a), se afiaden 4 ml de Cuz+ 20 mM como in
dicador amperométrico. La primera inflexién en la curva de titulacién
corresponde al V y la segunda al Fe. (¢c) Determinacién sucesiva de V ¥y
Cu. Antes de la titulacién del V, se agregan de 4 a 6 ml de solueidn
de NaF saturada y el Cu se titula con la misma solucidén reactiva. (4)
Para V y Mo en acero. Si esti presente el W, 8ste se retiene en la so-
lucién con H3P04. Después de la adicién de la solucién reguladora como
en (a), se afiaden 4 ml de Cuz+ mM si el contenido de Mo excede al con-
tenido de V, acto seguido se titula el V. Después de esto se afade so-

lucién saturada de NaF o de EDTA O,1N, para enmascarar al Fe ¥ titular

al Mo.
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Método 19.

222. Anflisis instrumental répido de rocés, cemento y meteo-
ritos mediante activacidén neutrénica. Wyttenbach, A., Helv. chim. Acta,
1969, 52 (8), 2458-65.

En este método de anilisis particularmente aplicable a la
determinacién de Na, Mg, Al, Ca, Ti y V, el tiempo de irradiacidn es
menor de 1 minute y el tiempo de determinacién es menor de 5 min. E1
espectro gama obtenido se analiza por computadora en unos cuantos se- °
gundos, comparfndolo con el espectro patrén de los radioisbétopos puros.
El peso de la uuestra.es de 10 a 40 mg, y el tamafio de particula es me
nor de 150 mallas; en los meteoritos se observa un efecto por el tama-
fio de particula. Para rocas tipo y cementos los coeficientes de varia-
cién mixima son: Mg 6%; Al 2.3%; Ca 7%; Na 3.2%; V 15%; y Mn 2% (de 4
a 6 determinaciones en cada muestra); sin embargo en circunstancias fa
vorables, la reproducibilidad para Ca, Mg ¥ V puede aproximarse al 1%.
Se enlistan los resultados para meteoritos pétreos y para fases minera

les separadas; en fracclones metilicas fud posible determinar Ni, Co ¥

Cu;”} afin Au (1 a 3.3 ppﬁ).

Mé&todo 21.

158, Investigacidn analitica ¥ cinética de la oxidacibn por
bromato y catalizada por el vanadio(V) del Bordeaux B. III. Determina--
cibn catalitica de vanadio(V). Fuller, C. W.; ¥ Ottaway, J. M.. Analyst,
Lond., 1970, 95, 41-6.

Se pueden determinar de 5 ng a O.Zl)g de vanadio(V) por ml
mediante un método catalftico basado en lza reaccidn descrita en la par
te II (Fuller y Ottaway, Ibid., 1970, 95, 34-40); el coeficiente de va
riacibén a un nivel de O.OB/Mg es de aproximadamente 2%. Las iaterferen

cias por SCN, Noa', 1", Ru y Cu son serias, pero muchos otros iones

pueden tolerarse.
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Método 23.

52. An&lisis ruiinario de metélcs ucando un espectrbmetro de
masas con deteccidn eléctrica. Evans, C. A., Jr; Guidoboni, R. J.; ¥
Leipziger, F. D.. Appl. Spectrosc., 1970, 24 (1), 85-91.

Un espectrbmetro de mesas A.E.I. MS-7 (chispa-fuente) se mo-
dificd a fin de que las masas resueltas pudieran detectarse eléctrica-
mente mediante un multiplicador electrdnico de 20 pasos tipo Allen. Se
adoptd un proceso de montaje para asegurar una colocacibn constante -
muestra a muestra. Los electrodos se vibraron o preferiblemente se ro-
taron a modo de obtener un haz de iones mls constante. Para determinar
un conjunto de elementos, el instrumento se ajusté para medir los pi=-
cos sin un rango limitado de masa, y se examinaron los patrones segui-
dos de las muestras. Una serie de materiales patrdén de cobre, analiza-
dos para Ag, Ga, Sn y Cr por este método, dieron coeficientes de varia
cién de aproximadamente 2%, y con algunas excepciones los resultados
de espectrometria de masas concordaron con los valores tipo. Para una
serie de 7 aceros NBS 460, la concordancia entre los resultados de es-
pectrometrfa de masas y los valores certificados para Cr, Mn, V y Nb
as{ como Mo fué buena, con un error relativo de mis o menos 7%, y un
coeficiente de variacibn de aproximadamente 2%. El método es por consi
guiente, mejor que uno con deteccidn fotogrifica y el procedimiento es

més ripido.



~43=
ANALYTICAL ABSTRAC®S Vol. 21 (Jul.-dic. 1971).

Método 2.
1116. Determinacidn de vanadio en zlto horno. Sil'nova, G. S.;
y Shipitsina, E. R.. Trudy ural'sk. nauchno-issled. Iust. chern. Met.,
1970, 9, 87-9. Referat Zh., Khim., 19GD, 1970, (24), Abstr. No. 24G170.
El VIII y el VIV en la muestra se oxidan a Vv con solucién
de KMnO“, y el VV se titula con solucidn de (NHQ)ZSOQ'FeSOA'6HZO, ya
sea potenciométrica o visualmente (4cido N-fenilantranilico como indi-

cador).

Método 3.

2584, Determinacidn complejométrica de”vanadio (en, por ejem
plo, acero), Pribil, R.; y Vesely, V.. Hutn. Listy, 1970, 25 (11), -
813-15.

Fl método se basa en la determinacién del V (con EDTA, por
ejemplo, reducido primeramente con &cido asc8drbico) més otros metales
(en acero y otras aleaciones), y la determinacidén de los demis metales
solamente después de haber enmascarado al V con HZOZ acuoso. Otro méto
do descrito depende de la separacién preliminar de los elementos que
interfieren por medio de hidrbxido. Se dan ejemplos de la determinaciémn
de vanadio (2 a 57%) en presencia de Al, y de V (1 a 22%) en presencia

de Zn, Fe, Al, Pb y Co, y de la suma de V, Fe y Co.

Método 5.
3232, Determinacién espectrofotométrica de hierro(III), mo-
libdeno(VI) y vanadio(V), cada uno en presencia de otros lones, con el
$cido 2—(3—hidroxi-3-feniltriazeno)-S—sulfobenzéico (sal sbdica) como

reactivo. Majumdar, A. K.; y Chakraborti, D.. Anzlytica chim. Acta,
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1971, 53 (1), 127-34.

T
El reactivo forma un complejo 2:1 con el FeI“ a2 un pH de -

2.2 a 4,5 con un miximo de absorcidén a 410 nm; el coeficiente de extin
cidn moleculur es 5275 y el rango Sptimo de conceatracidn para la es-
pectrofotometrfa cs de 1 a 12 ppm. Los valores correspondlentes para
el complejo de MoVl son, un pH de 3 a 4.2, 2:1, 405 nm, 4812, 2 a 12
ppm. Para el complejo de Vv son, un pH de 3 a 6.5, 1:1, 405 nm, 6623 ¥
1 a 6 ppm. También se enlistan las constantes'de inestabilidad. El1 oxa

lato y el EDTA interfieren en la determinacién de los 3 metales. En la

determinaciédn de Fe interfieren el tartrato, citrato, POAB-, e CnII,

patl, moVL, vV y 52032‘; en la determinacién de Mo interfieren el tar-

5 g, cull, pall, rell

L
c¢ibn de V interfieren el CuII, PdII ¥y FeIII

trato, citrato, PO e Yy Vv; y en la determina-
. Se dan los detalles para
la determinacién de cada uno de los 3 metales en presencia de los otros
usando 82032- y F~ como agentes enmascarantes.

1789. Determinacién espectrofotométrica de vanadio(IV) con
fenilfluorona., Verma, J.‘R.; Prakash, O.; y Mushran, S. P.. Analytica
chim, Acta, 1970, 52 (2), 357-62.

v se agrega un exceso (5 veces mayor) de

A la solucibn de V
solucién de fenilfluorona al 0.013% (I) en etanol acidificada con HCl.
Se ajusta el pH a 4.4 con solucidn reguladora de acetato, se agrega so
lucién de gelatina al 0.5% (1 ml) y se diluye a 25 ml para producir
una proporcién final de etanol a agua de 3:7. Se mide la extincidn a
530 nm en una celda de 1 cm contra un testigo del reactivo. Se forma
un complejo 1:2 (V a I) con un coeficiente de extincibén molecular de
16.980. La ley de Beer se observa en el rango de 0.2 a 2 ppm de vV (con

centracién Sptima de O.4 a 2 ppm). Se tabula la ausencia de interfe-

rencia por 13 metales y 12 aniones.
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Método 7.

2578. Andlisis de ferrozleaciones mediante scpecirofotometria
de absorcidn atémica. Smith, D. C.; Johnson, G. R.; y Soth, 3. C..
Appl. Spectrosc., 1970, 24 (6), 576-9.

Las soluciones para la determinacidn de Ma y Si en ferroman-
ganeso y silicomanganeso, Cr y Si en ferrocromo, Si en ferrosilicio, V
en ferrovanadio, Ti en ferrotitanio, B en ferroboro y Nb en ferroniobio,
se prepararon disolviendo la aleacibn en HF (si estd presente el Si co
mo s:LO2 ¥y para el ferroniobio), o0 en HF-HNO3 (si esti presente el Si -
como tal), o en HF-HC1l (para el ferrotitanio), o en HNO3 diluido y ca-
liente (para el ferrovanadio). Cuando el ferroboro se tratd coa el &ci
do, el carburo de boro insoluble se fuudid con NaZCOB; ¥y un residuo in
soluble de una muestra de ferrocromo se fundid con Nazoa, para efectuar
la solubilizacidn. Las soluciones se diluyeron y se rociaron directa-
mente en una flama de acetileno-Nao. Las grificas de calibracidén para

cada elemento se prepararon usando tipos o muestras analizadas.

M&todo 8.

4097. Determinacién espectrométrica de emisidn (de flama) de
aluminio, cobalto, cobre, cromo, manganeso, nicuel y vanadio en aceros
de alta y baja aleacibén. Fassel, V. A.; Slack, R. We; ¥ Kniseley, R. N..
Analyt. Chem., 1971, 43 (2), 186-91.

Se disuclve 1 g de la muestra o del patrdén ¥3S en 30 ml de
3C1 (1:1) con 5 ml de HNOB. Se evapor~ la solucibn y se calienta el re
siduo a 200° durante 5 minutos, a continuncidn se disuelve en 10 ml de
HC1l y se diluye a 200 ml. Las grificas analiticas para cada elemento
son rectilineas, con desviaciones significativas solemente para el Cr
en dos de las aleaciones tipo. Las concentraciones (en %) més bajas -

que se pudieron determinar son 0.0025, 0.005, 0.002, 0.02, 0.01, 0.005
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y 0.01 para Al, Co, Cr, Cu, Mn, Ni y V, respectivamente. Los coeficien

tes de variacién fluctuaron de 0.1 a 4% (10 determinaciones).

Método 11.

1806. Determinacién espectrogréfica de impurezas en molibda-
tos de sodio y metales de las tierras raras. Raginskaya, L. K.; Manova,
T, G.; y Sotnikova, V. M.. Zav. Lab., 1970, 36 (11), 1348.

La muestra (86 mg) o un tipo, se mezcla son 14 g de polvo de
carbdn (para producir Moac, ¥y que el Mo no muestre 1inea de interferen
cia en el espectro) y 9 mg de Gazo3 mis 1 mg de NaI (para incrementar
la intensidad de las lineas de las impurezas), y la mezcla se empaca
en la cavidad de un electrodo de carbbdn y se excita en un arco de co=
rriente directa de 12 amperes. Después de tenmer un arco preliminar du=-
rante 5 seg, la placa fotogr&fica se expone durante 55 seg (para obte-
ner un espectro adecuado para determinar Fe, Cu, Sn, Cr, N1 ¥y Mn) ¥ =
posteriormente en una placa fresca durante 60 seg (para la determina-
cidn de Mg, Al, V, Ca y si). E1 método es sensitivo para 1 a 10 ppm.

2508, Andlisis de aleaciones de titanio por el método aero-
sol-chispa. Platonova, M. V.; Fridman, G. I.; Lampeko, E. S.; Y Gusars
ki, V. V.. Zav. Lab., 1970, 36 (12), 1469-70.

Para determinar Al, Cr, Mo, V, Zr, Fe y Si, la muestra (0.5 g)
se disuelve en 50 ml de stou (1:3) y unas cuantas gotas de HNQB, la
solucidn se diluye a 100 ml, y una alfcuota (2 ml) se coloca en sl ne-
bulizador junto con 0.3 ml de solucidn de Ni(N03)2 al 0.8% como patrdn
interno. La solucidn se nebuliza hacia una chispa entre electrodos de

carbdn.

18todo 13.

1115. Determinacidn polarogréfica de vanadio en acero y en
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inclusiones no metédlicas aisladas. Inglot, J.; y Panz, M.. Chemia -~
anelit., 1970, 15 (5), 965-75.

Este método se basa en el método de Luke (Analyt. Abstr., 1968,
15, 2639). Procedimiento. La muestr: se disuelve en HNOB-HCI (1:4), 1la
colucibn se evapora con HF jy HClO#, el residuo hfimedo se disuelve en -
S ml de HCl y se lleva la solucién a 50 ml. Una alicuota, que contiene
de 20 a 300 mg de V (ajustada a 0.5-0.8N en HCl), se trata con 10 a 15
gotas de solucidn de KMnO,+ 2l 0.3%, y despuds de unos minutos se extrie
el V con solucidn de benzoin zlfa oxima en CHCl3 al 0.25% (3 por 15 ml,
agitando durante 2 minutos cada fez), adicionando unas gotas de la so=
lucibn de KMnOQ antes de cada extraccibén. Los extractos combinados se
lavan con 25 ml de HCL (1:99) ¥ después se evaporan, Y el residuo se cz2
lientz a sequedad con 2 o 3 ml de HCloq. T1 residuo se disuelve en 10
ml del electrolito (a) para menos de 0.01% de V (8 ml de HC1 al 50%,
50 ml de agua, 20 ml de NH3 acuoso, 2 g de Naaso3 anhidro, 1.5 ml de
solucién de gelatina al 0.25% y agua hasta un volumen de 100 ml), o del
electrolito (b) (volfimenes iguales de 1a solucién reguladora de borato-
Sorensen con un pH de 8.5 ¥ solucién de glucarato &cido de potasio al
0.5% (1:1), m&s 1 g de Naaso3 por 50 ml). La altura de la curva es rec
tilineamente proporcional al contenido de V para 2 a S/Ag de V en la
solucidn final, pero las curvas obtenidas con el electrolito (a) (E1/2=
-1.30V vs el electrodo de calomel saturado) son dos veces més altas que
las obtenidas con el electrolito (b) (E1/2= -1.16V vs el E.C.S.). E1 -
coeficiente de variacién de los resultzdos cbtenidos en un acero gue -
contiene de 0.026 a 0.26% de V es menor de aproximadamente 3% (5 resul
tados en cada una de 6 nuestras).

2695. Estudios polarogr&fico ¥ espectrofotométrico sobre las
microcantidades de metales ¥ porfirinas presentes en el petrbleo y sus

productos. Serbanescu, A.; ¥ Banateanu, G.. Mikrochim. Acta, 1970, (5),

928-32,
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Se describen los métodos polarogrificos para la determinacién
de V, Cuy Cd, y Fe, Ni, Co y Mn en petrSleo crudo, gasolina, aceite -
combustible y catalizadores de cracking, y se comparan con los métodos
espectrogrificos. Un estudio de los métodos polarogrificos establecid
que el uso del hidrbxido de tetrametilaronio 0.04M conteniendo un 20%
de etanol, como electrolito base, da los mejores resultados para la de
terminacién de porfirinas. Se establece la naturaleza de las porfirinas
dominantes en el petrfleo de diferentes fuentes y se tabula su conteni

do met&lico.

Método 14.

37. Determinacidn couldmétrica de manganeso(II), cerio(III)
Yy vanadio(IV). Kostromin, A. I.; Akhmetov, A. A.; y Orlova, L. N.. Zh.
Analit. Khim., 1970, 25 (1), 195-6.

La titulacién se llevd a cabo con Cr2072' electrogenerado y
usando H3P04 12M como electrolito soporte; se uszron métodos amperomé-
tricos o potenciométricos para loczlizar el punto final (cf. Kostromin
Y Akhmetov, Ibid., 1969, 24, 503). Cuando se determinaron céntidades
del orden de 0.01 a 1 mg de cada elemento, el error fué de aproximada-
mente 5%. Es posible la titulacién de un elemento cuando estén presen-

tes todos juntos. E1l método se aplicd 2 1z determinacidn de menos de

0.7% de Mn en latén y bronce.

Mé&todo 15,

215, Uso de la cromatogra}ia de inlercambio ibnico en la de=-
terminacidn de vanadio en ferrovanadio y en mineral de hierro. -
Studenskaya, L. S.; Stepin, V. V.; y Vorozhbitskaya, K. F.. Trudy vses.
nauchno-issled. Inst. standart. Obraztsov spektr. Etalonov, 1969, 5,

83-91; Referat. Zh., Khim., 19 GD, 1970, (12), Abstr. No. 12 G 155.
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Se disuelven 0.25 g de ferrovanadio en 25 ml de Hasoq (1:4)

y 2 0 3 ml de ENO se evapora la solucidn hasta que humee, se disuel-

3’

ve el residuo en 50 ml de aguz caliente. Para los aglomerzdos, ze di-

1]

suelve 1 g de muestra en 25 ml de HZSO4 (1:4), 10 ml1 de HNO3 (d=1.4) ¥
10 ml.de HF, y se evapora 2 veces hasta que humee. Se separa el residuo
insoluble, se funde con 3 g de K28207, se extrde con agua el fundido, y
se adiciona el extracto a la solucidn principal. Se ajusta la concen=-
tracidn de Hasou de 1a solucidn de cada uno de los tipos de muestra a
0.5N, se afiade HZOZ acuoso hasta tenerse en una éoncentracién del 1%,

y se jasa la solucién a través de una columna (con un difZmetro de 2 a
2.5 cm) empacada con 30 g de Cationite KU-2 previamente lavada con Hasoq
0.5N conteniendo 1% de Hy0,;5 se lava la columna con esta solucién &cida
para separar todo el V (el Fe, Al y Mn permanecen en la columnsa). Se
evaporan las soluciones de lavado hasta que humeen & se titula con so~-

lucibn salina de FeII, con indicacién potenciométrica del punto final.

El m&todo se ha usado también para el an&lisis de titanomagnetita.

Mé&todo 16.

4021, Titulacidn amperombtrica de pequefias cantidades de crg
mo y vanadio en aluminio de élta pureza. Miwa, T.; Fukuda, X.; ¥ Mizuike,
A.. Japan Analyst, 1970, 19 (&), 786-90.

La muestra se disuelve en HCl, se adiciona solucién de FeClB,

TAT

y se precipita el Fe adicionando HHS acuoso; el V y el Cr se adsor-

ben en el preciritado. El precipitadoc se disuelve en HZSO4 ¥y la suma

de Cr m&s V, y el V solo, se titulan coulométricamente en 2 a2licuctas
de 1la colucibdn despuds de haberlas tratado con KHnoq, Naﬁoz ¥ upca, ¥
con Na2303 y solucibdn de dbromo, respectivamente (cf. Yoshimori, et al.,
Analyt. Abstr,, 1964, 11, 1520).

2530, Determinacidn cmperométrica iodométrica de pequefias



cantidades de vanadio(IV), niquel(II) y &cido ascdrbico. Singh, D.; ¥
Sharma, S.. Alig. prakt. Chem., 1970, 21 (11), 373-4.

Z1 4cido ascdrbico sc oxida a &cido dehidroascbdrbico, el i

a Vg er ¥t o It

con solucibn de iodo en una celda =lectrolitica
equipada con un zicroelectrodo polarizado de platino, en precencia de

EDTA-4cido férmico-H,SO, 0.05M, H,50, 2M y dimetilglioxima alcohéblica

277h 4
amoniacal (pH 9.4), respectivamente. Se presentan resultados para mues
tras que contienen de 8 a 900 fg de &cido ascérbico, 5 a 535 Mz de V o
3 a 395‘Mg de Ni. También se puede efectuar una retitulacibén del iodo

con un agente reductor.

Método 19.

656. Anflisis de vansdio por activacidén neutrdnica en depési
tos y material atmosférico. Bando, S.; e Imahashi, T.. Japan Analyst,
1969, 18 (12), 1477-82. '

" La muestra (aproximadamente 10 mg) se irradfa durante 2 minu
tos en un flujo de aproximadamente 3x1011 neutrones/cma/seg, a continua
cién se funde con NaOH; se extrfe el V (como su complejo con 8-hidroxi-

2-metilquinolina) en CHCl, a partir de una solucidn acuosa de la mezcla

>
fundida a un pH de 4. Se determina cuantitativamente el 52V en el ex=-
tracto, midiendo el pico de rayos gama a 1.44 MeV con un espectrémetro
de centelleo. Se pueden determinar de 0.3 a 1o'pg de V sin la interfe-
rencia del 28A1. El rendimiento quimico (calculado a partir de la ex-
tincidn del extracto a 385 nm) es mayor del 95%, y una determinacibn
toma aproximadamente 10 minutos.

2499, Determinacidn rutinaria de vanadio en rocas siliceas

mecdiante el anflisis por activacidn neutrénica. Das, H. A.; de Graaff,

N.; Hoede, D.; y Zonderhuis, J.. Radiochem. radioanalyt. Lett,, 1970,

Ll- (5) s 307'140
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La muestra (100 a 500 mg) finamente pulverizada se funde con
NaZCOB-KZCO3 (1:1) (5 g) en un crisol de niquel durante 15 min. La mez
cla derretida fria se disuelve en HNO3 3,5N y se agrega solucibn de -~
KM!:OI+ hasta que el color rosa persiste. Se ajusta el pH a 5-6 con.NH3
acuoso, se filtra, se lava el precipitado y se transfiere a una cépsu-
la de polietileno. Se irradfa la clpsula durante un minuto en un flujo
de neutrones té&rmicos de aproximadamente 5x1013 neutrones/cmz/seg. Des
pués de 2 minutos el precipitado y el filtro irradiados se agitan du-
rante un minuto con 25 ml de HNO3 3.58 y 10 ml de solucibn de &cido =
N-fenilbenzohidrox&mico en CHCl3 al 1.5%, y porciones de la fase orgh-
nica (5 ml) se analizan cuantitativamente con un cristal de NaI(T1l) du
rante un minuto cuando menos, para determinar la actividad del 52V en
el fotopico a 14.34 KeV. Los tipos se prepararon evaporando solucién -
de NHA_VO3 en cfpsulas de polietileno, irradiindolos y determinéndolos
como las muestras. El método se aplicd a rocas patrbén U.S.G.S.; los va
lores encontrados estuvieron dentro de los rangos citados por Flanagan
(Geochim, cosmochim. Acta, 1969, 33, 81).

1232, Anflisis por activacidn neutrdnica de aceite residual
(para vanadio). Flaherty, J. P.; y Eldridge, H. B.. Appl. Spectrosc.,
1970, 24 (5), 564-8.

La muestra de aceite y la solucibn patrdn (cada una de 3 g)
se irradiaron durante 10 minutos en un flujo de neutrones de aproxima-
damente 108 neutrones/cma/seg y, se detectd el espectro de rayos gama
con un detector de NaI{(Tl). Las desviaciones miximas de los resultados

en varios meses fueron de aproximadamente 7% para un rango de 20 a 2000

ppm de V,

Método 20.

2531, Determinacidén de vanadio, niobio y azufre mediante ac-
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tivacién proténigca. Debrun, J. L.; Barrandon, J. N.; y Albert, P.. -
Annls Chim., 1970, 5 (5), 357-56.

Se estudiaron las reacciones posibles para estas determina-
ciones; las seleccionadas fueron: 5]V(;p,n)mc:r, 93Nb(p,n)gBMo y 3L‘S -
(p,n)BQmCI, las cuales dieron limites de deteccidn de aproximzdamente
0.01 ppm o mejores para diferentes matrices. La interferencia por las
reacciones (p, pn) se evita limitando la energia de irradiacidn, por
ej., para el V la irradiacién se efectud durante una hora a2 unos 15 MeV

a una corriente de IO/MA.

Método 21.

1788. Determinacién catalitica (y espectrofotométrica) de va
nadio(V) con amidol (2,4-diaminofenol). Suteu, A.; y Nascu, H.. Revue
roum, Chim,, 1970, 15 (11), 1759-65.

El método se basa en la oxidzcidén cdel 2,4-diaminofenol (al
0.1% en HCL 2M) con BrO;~ 0.016M a un PN de 2.2 catalizada por el v,
opcionalmente en presencia de un 0.001% de fenol como activador. La =
reaccidén a 200, se rastrea midiendo el cambio en la absorcién a 510 nm
(debido a la formacidén de un producto de oxidacién violeta-rojizo) y
el V se determina por referencia a gr8ficas de calibracidén (extincidn
contra tiempo). En preéenci? o ausencia de fenol el rango de determina
cibén del V es de 0.05 a 0.5 P& o de 0.5 a B‘ﬂg respectivamente. Se tie
nen interferencias fuertes con FeIII, CuII, CeIV, CrVI, Cl, Br, E, 103-,
H202 ¥y hexametafosfato.

2529. Reacciones catalfticas en el anilisis de trazas e inves
tigacidén de sus mecanismos. VII. Cinética de la reaccidn bromato-&cido
ascdrbico (y su utilizacibén para determinar vanadio). Bognar, J.; y =
Jellinek, O.. Mikrochim. Acta, 1970, (5), 1017-21.

Esta reaccién, del tipc Landolt, es cat-lizadz por el V y es
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adecuada para lz determinacidn de este elemento. Se da la ecuacibn pa-
ra la ley de velocidad, y ce ha determinado la energia de activacidn

de la reaccibn.

Método 23.

3912, Exactitud del anflisis mediante deteccidn eléctrica en
espectrometria de masas (chispa-fuente). Bingham, R. A.; y Elliott, R.
M.e Analyt. Chem., 1971, 43 (1), 43-54.

Usando la deteccidn eléctrica de los haces de iones resueltoé
y un répido re istro con un amplificador radio-logaritmice, todos los
elementos (trazas) en la muestra se determinan en aproximadamente 10 -
minutos, con precisibn y exactitud, y con una sensibilidad de 0.01 ppm.
Se describe un procedimiento que mejora la exactitud a aproximadamente
2% para cualquier elemento especifico y la sensibilidad a 0.001 ppm.

Se obtuvieron estos resultados para Co, Ni, Fe, Mn, Si, Cr, Zn y V en
muestras patrdén de cobre, aluminio y acero. Para 4 aceros tipo que con
tienen de 500 a 2500 ppm de Ni, Co, Cr y V el error absoluto fub de -~
aproximadamente 4% cuando se usb la técnica mencionada. El mejoramien-
to de la reproducibilidad y exactitud se deben particularmente al con-
trol automético de la chispa de descarga en grandes periodos. El méto-
do para el anflisis de rutina es superior al que usa fotoplacas, los

resultados se comparan favorablemente con los obtenidos mediante la es

pectrometria de emisibén y la fluorescencia de rayos X.
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Método 2.
3970. Tris (bipiridil)-hierro(II) y Rhodamina B (C.I. Violeta
bésico 10) como indicadores para la titulacidén cerimétrica del vanadio
(IV). 6411, J. S.; y Rao, G. N.. Z. analyt. Chem., 1971, 256 (3), 201-2,

I. Se agregan de 3 a 10 ml de VIV

Uso del tris(bipiridil)-Fel
0.5 a 6 mM en 45 ml de &cido ac&tico anhidro, se diluye-a 65 ml con a=-
gua y se agregan 2 o 3 gotas de una solucibén 5 mM del indicador. Se ti

tula la solucién con Ce(SO 0.05N; el cambio de color es de naranja-

W2
rojo a amarillo pilido. Uso de la Rhodamina B. Se =grega el suficlente

Iv

y se

stou a 3-10 ml de una solucibn de V para hacerla 1N en HZSO

L
diluye a 50 ml. Se afiaden 4 o 5 gotas de Rhodamina B 5 mM y se titula
la solucidn con Ce(sok)2 0.05N; el cambio de color es de naranja-rojo

a amarillo.

M&todo 5.

1543, Déterminacién fotométrica de vanadio con catecol-viole
ta. Jannsen, A.; y Umland, F.. Z. analyt. Chem., 1971, 254 (4), 286-91.

A la solucibén muestra neutra o &cida (hasta 30 Mg de V en 20
ml) se agrega solucidn de &cido cftrico al 50% (5 ul), se hierve duran
te IO minutos, se enfria, se ajusta el pH a 1.710.2 con NaCH 2N y se
pase la solucidn a través de una columna de resina Dowex 50¥-X8. Se -
cluyen todos los aniones con HZSO4 0.028 {150 2 200 ml) y entonces se
eluye el V con 50 ml del mismo Acido conteaiendo un 1% de Hzoa. A una
porcibn (hasta 20 ml) del eluato se afladen 2proximadamente 100 mg de

NaZSO se evaporu a seguedad, se disuclve el residuo en solucibdn de -

L2
fcido ascdrbico al 5% con un pH ajustado a 6.3 (2 ml) y se deja repo=-

sar la mezcle durante 15 min. Se sgrega catcecol-violeta 1mM (I) (5 ml)
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y solucién reguladora de fosfato de pH 6.3 (20 ml) y se mide la extin-
cibn a 555 um coantra ua testigo del reactivo. Para determiusar V en ace
ro, se disuelven mcnos de 50 mg de limaduras en HC1 (1 a 2 ml) conte-
niendo unas cuantas gotas de HNO;, se evapora la solucibén a cerca de
la mitad de su volumen, se agrega solucién de Acido citrico al 50% (5
ml) y agua (20 ml), y se procede como se menciona arriba. Mediante el
procedimiento de intercambio ibdnico el V se separa de la Ag, Al, Bi, -

Ca, Cd, Co, CrIII

Ti, UVI, Y, Zn, Zr y ciertos aniones incluyendo los de Mo, W, Nb y Ta.

, Cu, Dy, Fe, Ga, Hg, In, La, Mg, Mn, Ni, Pb, Sc, Th,

Puede usarse el Cromo-Azurol § (C.I. Azul mordente 29) en lugar de I;

&ste es menos sensitivo, pero pérmite la determinacién de VIV en pre-

sencia de VV.

3007. Aplicacidén del 4-(2-piridilazo)resorcinol (PAR) a la
determinacidén de vanadio en minerales de cobre. Kozlicka, M.; ¥ -
Wojtowicz, M.. Chemia analit., 1971, 15 (4), 739-47.

Se mezcla la nuestra (1 g) con Na2003 anhidro—KMnOh (40:1)
(2 g) en un crisol, se cubre con una capa de carbonato y se funde a -
800° durante 15 minutos. Se extrfe la mezcla con agua y FCl, se afiade
HCl concentrado dos veces (10, 5 ml) y se evapora la solucién a seque-
dad. Se disuelve el residuo en HCl caliente (5 ml), se diluye con agua
y se filtra la sflice. Se lava el filtro con HCl-agua (1:40) caliente
y con agua. Una alfcuota del filtrado y de los lavados combinados se
evapora casi a sequedad, se zgrega HCl 1M (0.5 ml) y se transfiere con
agua 2 un embudo separador. Se acicula la solucibn con HCl 1M (si es -

necesario), se agrega KMnO, 0.1N (2 gotas) y se extrfie con solucibdn de

4
benzoina-alfa oxima en CHCl3 al 0.15% (2x10 ml). Los extractos combina
dos se lavan con agua acidulada, ensegulda se extrfe con NaOH 0.02M

(20 y 10 ml). Se neutralizz la solucidn acuosa con HC1l 1M (aproximada-

mente 0.5 ml), se agrega solucidn reguladora de acetato (pH 5.3) (5 ml)
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y PAR acuoso 1mM (5 ml), se diluye a 50 ml con agua y se mide la extin
cién a 545 nm contra un testigo. El resultado se refiere a2 una grifica
de calibracidn, preparada con solucibén patrbén de vanadio, la cual es
rectilinea para 0.05 a 0.S Mg de V por ml.

1584. Determinacién espectrofotométrica de vanadio y hierro
con P-isopropiltropolona (2-hidroxi-4-isopropilciclohepta-2,4,5-trien
ona). Menis, O.; e Iyer, C. S. P.. Analytica chim. Acta, 1971, 55 (1)

39-95.

v III

cuando estin presentes jun=-

Para determinar el V' y el Fe

tos, la solucidén se hace 1M en HCIOA, se afiade el reactivo etandélico v,

ELL con clo-

después ce 30 minutos, se extrfen los complejos de VV y Fe
roformo. Se mide la extincién de la fase orghnica a 470 y a 540 nm, 0O
a 418 y 470 nm, y se calculan el V y el Fe a partir de estos valores.
Para la determinacién de V en acero, la mayor parte del Fe se elimina
por electrblisis en un cétodo de Hg en un medio de HClOu, el V se oxi-
da a Vv con ENOB, el Hﬂoj no consumlido se evapora, la solucidn se hace
y se determina el V como se describe arriba. No hay inter-

4
ferencias por Ni, CrIII, MOVI, 7Ty Ei, POQB' o tartrato; el Ti no in-

1M en HC1O

terfiere a 540 nm y se tolerzn pequefias cantidades a 470 nm. Se dan

los resultados para el V en tres aceros tipo (1200 = 1800 ppm).

1¥&todo 7.

1456, Determinacidn de venadio en salmueras (de lago salado)
medisnte espectroscopfa de sbsorcidén atdmica. Crump-Wiesner, H. J.; -
Feltz, H., R.; y Durdy, W. C.. Analytica chim, Acta, 1271, 55 (1), 29-
36, '

A 4 muestras filtredas (cada unz de 100 ml o menos) sc afia-
den 0.0, 2.0, 4.0 y 6.0 ml do solucibn de ﬂH“VO5 (1 nl equivzlente =2

1.0 re de V), respectivamente, y se 2just= el pH a 1 con HCl. Se di-
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suelve cunferron (5 g) en HCL 0.37M (10D ml), se evtrie esta solucidn
con icobutil metil cetona (100 ml) y se lava el extracto con agua (50
ml). Se agrecan 5 nl de este extrzccto a ¢ada una de las soluciones -
muectra, se agitan durante 2.5 minutos, sepsrfindose y centrifugfndose
entonces las fases orghnicas. Las fases orginicas en turno se asplran
dentro de la flama de Nao-acetileno de un espectrofotémetro de absor-
cibn atémica (se dan los parimetros operacionales para el modelo Perkin
Elmer 303). Se graficarn los valores de absorcidén obtenidos contra la -
concentraciédn de vanadio adicionado, y se extrapola al eje de concen-
tracién para determinar la concentracién original. No hay interferen-
cias por Fe, Ni, Cu, Al, Pb, Zn, Ce, Bi, Ti, Mo, Th, 2r o U, pero el W
y el Smn interfieren cuando estin presentes en concentraciones mayores
de 5 y de 10 fg/ml, respectivomente. Los resultados provenientes de 5
“uentes diferentes, que contenian de 5 a 1150/ug de V por kg, se compa
ran con los resultados de las determinaciones espectrogrificas. Tl 11-
mite de deteccibén es de 2.5 Mz/l.

2319, Determinacidn por zbsorcién atdmica de metales alcali-
no térreos y &xidos refractarios en patrones geoquimicos con una flama
de 6xido nitroso-acetileno. Luecke, W.. Neues Jb. Miner. Mschr., 1971,
(6), 263-88.

Se determinaron Be, Mg, Ca, Sr, Ba, Ti, V, Cr, Mn y Fe usan-
do la flama mencionada. La interferencia debida a la ionizacién térmi-
ca se suprimid adicionando grandes cantidades de un metal alcalino f4-
cilmente ionizable, por ej., Cs. Los silicatos se descompusieron para
la determinacidn de los clementos principales y secundarios, fundiéndo
los con LiZBAO7 en crisoles de platino-oro. Para determinar trazas de
elementos lzs muestras se trataron con HF-HCqu bajo presibn, seguido

por volatilizacidn del Si.



=58~

Método 11.

1575. Anflisis espectrogrifico de hierro forjado mediznte el
uso de botones fuadidos. Cummings, J. P.; Hall, R, H.; ¥ Plenzler, R.J..
Appl. Spectrosc., 1971, 25 (3), 342-4k.

Raspaduras de hierro forjado blanco (40 a 50 g), en un crisol
de cobre enfriado con agua, se funden eléctricamente en una atmbsfera
de Ar, para dar un botdn forjado homogéneo (1.25 pulgadas de diZmetro
y aproximadamente 3/8 de pulgada de grueso). Después de pulirse, el bo
tén puede usarse directamente para el andlisis de espectrografis de emi
s16n (chispa de alto voltaje en atmbsferz de He; pre-chispa durcnte 10
seg, exposicibn por 50 seg). El encendido se repite 3 veces en 5 puatos
sobre la superficie del disco. Ocho muestras de hierro forjado blanco
N.B.S. se usaron como patrones. La concordanciz entre los valores cer=-
tificados y los resultados para los constituyentes menores, 8i, Cu, Mn,
V ¥y Cr, en botones fundidos fabricados a partir.de otros tres hierros
forjados tipo, fué excelente.

4040. Uso de un Quantbémetro para la determinacién de niquel,
cromo, cobalto, vanadio y cobre en materizles geoldgicos. Laktionova,
N. V.; Ageeva, L. V.; y Simonova, L. V.. Zh. analit. Khim., 1971, 26
(3), 554=7.

Lz muestra se diluye con una cantidad igual (en peso) de pol
vo de carb8n que contiene un 10% de BaCOB, y se usa una corriente de
10 a 15 amperes. La sensibilidad es de aproximadszmente 1 ppm, y el coe
ficicente de variacidn es menor del 20%., Z1 m&todo se puede aplicer al
sn%lisis de, por ej., basalto, cranito y nefelina. Pzra rocas alcali-
nas, existe una correlacidn positiva entre l-s intensldrdes de las 15~
neas de los elementos mencion~dos y las del fondo, lo curl cze ruede u-
sar como p~trén intérno en tales czzos.

2718. Determin~cidn espectragrifics de trrzas de elementos
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en suelos. Aplicacidén a2 estudios del medio ambiente. Ecrement, F.. -
Meth., phys. Anzlyse, 1971, 7 (2), 128-32.

Lz tierra se seca en zire (a 105° durante 36 horzs) y en una
mufla (a 550° dur=nte i h) y después se muele finamente. L.s muestras
se mezclan con LiZCOB' KZSOM Yy grafito, y se znalizan medisnte espectro
grzfia de excitzcibn con arco. Se obtienen sensibilidades de 1 ppm para
Ag y Cu y de 3 ppm para Cr; reemplazando el sector de paso con un len-
te para enfocar la fuente sobre la hendedura, se dbtienen sensibilida=-
des de | ppm para Mn, Ni, Pb, V, Sn y Co, 3 ppm para Mo, Ga, Ge y Be,

y de 10 ppm para Bi, y los errores son menores del 25%. Por este méto-
do es dificil determinar Cs, Zn y As. La reproducibilidad y la preci-
sibn se mejoran fundiendo la muestra con LiBO,. El método espectrogri-
fico se usd para determinar las relaciones entre la roca y la tierra,
y entre la distribucidn de los elementos menores y la composicidm mine
ral y la granulometria de las tierras ; otros factores estudiados in-
cluyen el comportamiento de las tierras que contienen Cu, Co, Ni, Mn ¥y
Zn afiadidos, y los efectos de los elementos menores sobre ;a vida vege
tal y animal.

2761. Determinacidn espectrogrifica de niquel, cobalto, pla=-
ta, vanadio, estafio, molibdeno, titanio, aluminio, bismuto, hierro, plo
mo y manganeso en agua natural, en presencia de cantidades relativamen
te grandes de cobre. Eremenko, V. Ya.; y Mel'nikov, E, A,. Gldrokhim.
Mater., 1970, 54, 87-90; Referat. Zh,, Khim,, 19GD, 1971, (10), Abstr.
No. 10 G 104.

Se estudid el efecto del cobre sobre la determinacidén de meta
les pesados en agua. Para contenidos de Cu de hasta 120 pg/l, pueden
determinarse todos los elementos nombrados (excepto la Ag) con un error
menor del 20%. Para mis de 160 Mg de Cu/l, el Cu se debe separar prime

ro (mediante extraccién como su complejo con ditizona, a partir de una



-60-

solucibén debilmente &cida que contiene NHQSCN); algo de Ag y de Sn se
extréen con el Cu. Despuds de eliminar la mayor parte del Cu, se ajus-
ta el pH a aproximadamente 5, y se extrien los otros elementos como -
sus complejos con dietilditiocarbamato y 8-hidroxiquinolina. Los extrac
tos se analizan mediante los métodos espectrograficos aceptados.

2130. Concentracibén de microcantidades de impurezas median-
te precipitacidén como parte basica para el an&lisis espectrogrifico de
cadmio y zinc. Tiptsova-Yakovleva, V. G.; ¥ Dvortsan, A. G.. Zav. Lab.,
1971, 37 (6), 676-9.

Se puede usar un precipitado de Cd(OH)Z o de zn(OH)2 (equiva
lente al 10 o 15% del peso de la muestra) como colector de trazas de -
In, Cu, Ga, Pb, Sn, Cr, Zn, Ti, V, W, Mo, Ge, As, Sb, Te y Bi en cadmio,
o de In, Cu, Ga, Cr, Sb, As, Ge, Ti, V y Mo en zinc. La muestra (0.5 g)
se disuelve en 2 a 3 ml de HNO3 concentrado, la solucidn se evapora a
sequedad, el residuo se disuelve en agua y la solucidn resultante se -
trata con 3 ml de NH3 acuoso 0.5N y se centrifuga. El precipitado se
disuelve en unas cuantas gotas de HNOS, la solucidén se evapora a seque
dad, el residuo se disuelve en agua para producir aproximadamente 25 ml
de solucibn, y se agregan unas cuantas gotas de NH3 acuoso para precipi
tar el Cd(OH)2 o el Zn(OH)a. La solucién se centrifuga y el precipita-
do se seca y se disuelve en 4 o 5 gotas de HNO3 (1:1). El espectro se
excita en un arco de corriente alterna de 8 a 9 amperes, para el anéli

sis espectrogréifico.

Método 12,
3948, Datos analfiticos sobre las rocas siliceas tipo U.S.G.S.
obtenidos por espectrometria de fluorescencis de rayos X. Goodman, R,
J.. Can. Spectrosc., 1971, 16 (4), 97-99.

Se determinaron las concentraciones de Co, Cr, Ga, Mn, Nb, -
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Ni, Rb, Sr, V, Y y Zr en rocas tipo U.S.G.S., mediante espectrometria
de fluorescencia de rayos X calibrada con tipos anz2lizados medisnte -
otra t8cnica ., (excepto para el Cr y el Y). La precisidn de los reculta
dos fu& mejor en ¥ 10%. Los valores obtenidos concordaron con los valg
res recomendados previamente, exceptuando los de Nb e Y, para los que
los valores obtenidos parecen ser més exactos.

222L. Anflisis por fluorescencia de rayos X de aleaciones de
titanio. Matsumura, T.; Kotani, N.; y Goto, T.. Japan Analyst, 1970, 19
(10), 1393-1400.

Se usd el anilisis por fluorescencia de rayos X usando un fo
co de emisibn de tungsteno (operado a 50 kV y 20 mA) y un analizador -
de LiF (pentaeritritol para el Al) para determinar de 1 a 7% de Sa, de
0.05 a 0.25% de Pd, 0.5 a 20% de Mo, 2 a 7.5% de 2Zr, 1 a 5.5% de Ta, -
0.5 2 2% de Cu, 1 a 5;5% de Co, 0.2 a 3% de Fe, 6.5 a 12% de Mn, 0.1 a
5.5% de V, 1 a 4.5% de Cr y 0.5 a 10% de Al, uscndo sus lineas Ke (Le
para el Ta y KB para el V). Las lineas de rayos X K« del Sn y Ke del
Mo son afectadas por el 2Zr, y la linea K« del Pd por la de Ag (del por
tamuestras de plata). Se utilizan ecuaciones empiricas que involucran
el coeficiente de zbsorcidn de masa de los elementos para correglr los
resultados. El coeficiente de variacién fué de 0.08% para el Man y au-

mentd hasta 0.83% para el Pd.

M&todo 14,

1544, Determinacibn coulomdtrica de vanadio(V) coh etilendia
mintetra-acetato de hierro(II) generado electroliticamente. Sierra Ji-
nenez, F.; Sanchez Pedreno, C.; Perez Ruiz, T.; ¥ Martinez Lozano, Z..
An. Quim,, 1971, 67 (5), 517-22.

La solucibn de pruebz que conticne VOE- (concentracibn final

meror de O.4 mM), ¥ que también puede contener Nooha- o ”042_, se tra-
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ta en una celdz electroliticz con un exceso dos veces mayor de TDTA ¥y

250 a2 300 ml de solucidn basal (DDTA—FeIII

0.03M conteniendo un ligero
exceso de EDTA y el acetato de sodio suficisnte para dar un pH de 4.5).
Después de pasar nitrégeno z través de la celda durante 20 minutos, se
pasa una corriente zdecuada (por ej., 10 a 20 mA para 10 ml de VOB- 20
mM). El punto finzl se detecta amperométricamente a partir de la corrien

I

te debido a la oxidacibn anbdica del exceso de EDTA-FeI . E1 método es

aplicable a acero.

M&todo 19.

1585. Anflisis por activacién de aleaciones de hierro tipifi
cadas. I. Determinacién de vanadio y examen de certificacién cualitati
va. Gruber, E.; y Sorantin, H.. Mikrochim. Acta, 1971, (2), 262-6.

Se efectud la determinacién no destructiva de V mediante irra
diacién de la muestra en un flujo de neutrones térmicos de aproximada-
mente 1013 neutrones/cmz/ses durante 10 seg o 10 minutos, y entonces,
después de un minuto, midiendo el pico a 1.43 MeV del 52V con un cris-
tal de NaI(Tl) y un analizador de pulso-altura de 400 canales; tamblémn
se 1llevd a cabo la espectrometria de rayos gama con un detector de Ge-
(£1). Se especifican las condiciones para la preparacién de la muestra
para las aleacliones tipo: Acero Forjado 1 NBS-1138 y Hierro dfictil 1
NBS-1140. Se detectaron trazas de As y Sb en la primera aleacidén y de
Sk y La en la segunda, en adicidn a los elementos mencionados en el =
certificado de especificaciones.

814. Posibilidades analiticas del método de activacidn neu-
trénica en el anflisis no destructivo de meteoritos. Vobecky, M.; Frana,
J.; Randa, %.; Benada, J.; y Kuncir, J.. Radiochem., radioanalyt. Lett.,
1971, 6 (4), 237-47.

Las muestras empacadas en polietileno se activan en el nficleo
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del reactor (flujo de aproximgd;mente 1013 neutrones/cmz/seg) durante
ua corto perfodo o en un fluj? ds neutrones térmicos de aproximadzuen-
te 2:»:1012 neutrones/cma/seg durante perfodos mis larzos, y se graban
los espectros de rayos gama como describieron Xuncir et al. (J. radio-
enalyt. Chem., 1§70, 5, 369) usando un detector de Ge(Li). Coa activa-
cién curante 2 minutos, se pueden determinzr Na, Al, Ca, Mn, Mg, C1, V
y Co en meteoritos pétreos, pero solamente el Ni y el Co en meteoritos
de hierro. Bajo las mismas condiciones de activacién y rmedicidn, tom-
bién se pueden determinar Ti, Ba, Sm, Eu, Dy, U y K en rocas terrestres
y lunares. Los-resultados concuerdan con los obtenidos mediante varias
técnicas espectroscbpicas.

2376. Anflisis por activacibén de vanadio en aceite minerzl.
Mayer, ¥. A.. Erdoel Kohle Erdgazs Petrochem. Brennst.-Chem., 1971, 24
(6), 416-7.

La muestra (como se recibe o diluida con xileno) (100 g) en
un tubo de Zircaloy, se irradiz durante 10 minutos en un flujo de neu-
trones térmicos de aproximadamente 3x108 neutrones/cmz/seg, trancfi-
ri8ndose entonces a un envase de vidrio y, un minuto decpués de la irra
diacibn, la actividad de los rayos gama del 52V inducido se determina
durante 10 minutos a 1.43 MeV con un contazdor de escintilacibén de Nal-
(T1). La interferencia por el pico del 3801 a 1.6 MeV producido a par-
tir del Cl natural en el aceite, se corrige hzaciendo una seguncda medi-
¢ién de 10 minutos, 17 minutos después de finalizada la irradiacibn.
Si las cuentas acumuladas en la segunda medicidn se multiplican por -
1.37% 7 se restan del valor obtenido en la primera medicidn, la activi
dad corregida corresponde al 52V. Tipos que contienen 0.1, 1 ¥ 10 ppm
de V se analizan de un modo anflogo. E1l limite de deteccibdn es de 0.02

ppm de V en el acite y, al nivel de una ppnm la precisibn esté dentro

de 2%.
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M&todo 21,

3101. Zstudio cinético de la reaccién entre el bromato de po
tasio, el Eriocromo Azul P y el vanadio(V): determinacibén de ultra-mi-
cro cantidades de vanadio. Costache, D.; y Sasu, S.. Revue roum. Chim.,
1971, 16 (3), 1211-16.

El vanadio puede determinarse, en el rango de concentracibn
de 0.04 a 0.23 ng/ml, por medio de su accibén catalitica sobre la reac-
cibn entre el Eriocromo azul P y el KBrOB, obteniéndose las proporcio-
nes de reaccién a partir de mediciones espectrofotométricas a 535 nm ¥y

a un pE de 2.1 a 3., BL 7YY

presente en un exceso 1000 veces mayor no
interfiere,

956, Determinacidn catalftica de vanadio en sangre y en ori-
na. Christian, G. D.. Analyt. Lett., 1971, 4 (4), 187-96.

El método, adaptado a partir del de Tanaka y Awata (Analyt.
Abstr., 1969, 16, 1216), involucrz la oxidacibén catalizada por el V
del &cido 4-hidracinobencensulfbnico (I) por el NaClOB, para dar una
szl de diszonio, la cual se copula con la l1-naftilamina (II). Procedi
miento. En un crisol de sflice se incinera en seco sangre entera, glb-
bulos rojos, plasmz o suero (10 ml), u orina (25 ml), = 600° durante
3 horas, Se disuelve el residuo en HCL 1M (5 ml) con agua (3 ml) y se
2justa el pH a 4.5 con NH3 acuoso 3M o con Hasou 1M, Se 2fizde solucidn

de 8-hidroxiquinolinz en CHCl, al 1% (3 ml) para extraer el V. Se re-

5
extrfe la capa orginica con solucidén reguladora de HH3 acuoso-HNO3 de

pH 9.5 (2 ml) y la solucidén ~cuosa sge trata con NaClO3 0,24 (2 ml), I
0.1 (2 ml) y II en propanol 0.02M (2 ml). Se ajustz el pH a 2,5 con

H,S0 acuoso 3M, se diluye a 10 ml y se calientz a 60° duran-

"L 3

te 4O minutos. Se detiene 1la reszccidn por inwersién en un bafio de hie=

1M y WH

lo-agusz y se mide la extincibn a 530 nm dentro de los 15 minutos si-

guientes. Se prepara un testigo con 5 ml de HC1l 1M. Se determina el -
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contenido de V por referencia 2 una grifica dc crlibracién para el ran
go de 0.2 a 0.8 /g.'No se notaron interferencias. Las recuperaciones
de 0.2 Mg de V fueron cuantitativas dentro de los 1imites de error ex-

perimental.

Otros métodos.

66. Anflisis polarogr&fico de una aleacidn semiconductora de
talio-vanadio-azufre. Chikryzova, E. G.; Kiriyak, L. G.; ¥y Meryan, V.T..
Zav, Lab., 1971, 37 (3), 273-6.

La muestra de T1,VS, (0.1 g) se disuelve en 0.5 a 1 ml de

37k

HNO, 12M sin hervirla, la solucidn se diluye a 10 ml (el S sin disol=-

5
ver se puede ignorar) y una alicuota se trata con NaClO4 0.5M, con so-
lucidn reguladora de fosfato y con &cido trihidroxiglutirico 0.3M (Zh.
analit, Khim., 1971, 26, 312). Se ajusta el pH a 7, y el V y el Tl se
determinan a partir de un oscilopolarograma anbdico. Alternztivamente
para el V, la muestra (0.1 g) se funde con 0.5 g de Haaco3 ¥y 0.1 g de
NaNOB, la mezcla derretida se trata con agua, dejando el TlaO3 sin di
solver, y la solucibn se trata como se describid arriba, con las modi-

ficaciones necesarias.
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ANALYTICAL ABSTRACE®S Vol. 23 (jul.-dic. 1972).

Mé&todo 2.
1236. Estudios sobre el clorato de potasio como reactivo oxi
dimétrico primario. Murty, C. R.; y Rao, G. G.. Talanta, 1972, 15 (1),
45=9.
Se dan los detallec de trabajo pars la titulacibdn de VIII (po
tenciométricamente, o visualmente con naranjs de metilo) con solucién

de KCl1l0,, de SnII (potenciométricamente, o visualmente con azul de meti

LLE

3,

leno o fenosafranina) y de Ti (con fenosafranina o rojo neutral) -

con el mismo reactivo. El medio es de HC1l 5 a 7M, y para el VIII y el

111 es neceszria una atmbésfera inerte.

i
Mé&todo L.
226. Determinacidn colorimétrica (mejorada) de venadio en -
muestras geoldgicas. Roberts, J. L.. Talanta, 1971, 18 (10), 1070-2,
La sensibilidad y la selectividad del método del tungstofos=-
fato para determinar concentraciones en ppm de V (Ward et al., Bull. U.

S. geol, Surv., 1963, No. 1152, 87) se mejoraron, substituyendo el

NaHSO, por KHSO, durante la fusibn de la muestra y extrayendo el com=-

4 i
plejo del Acido tungstovanadofosférico con isobutil metil cetona. E1 -
uso del NaHsoq evita la precipitacidén del tungstofosfato de potasio -
durante el desarrollo del color. Se obtuvieron desviaciones tipo de al
rededor de 10 ppm a partir de un valor medio de 47 ppm y de %20 ppm a

partir de un valor medio de 364 ppm, para peridotita tipo y basalto ti
po, respectivamente. El método (que se describe) es especialmentc ade-

cuado parza el anflisis rutinario de rocas, sedimentos o suelos en un

lchoratorio de campse.
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23527, Determinacién colorimétrica de vanadio en suelos, sedi
mentos y rocas, para usarse en la cxzploracidn geoquimica. Stanton, R.
E.; 7 Hardwick, A. J.. Proc. Australas. Inst. Min. Metall., 1371, (240),
115-7.

La muestra (0.5 g) se funde con WaHSOh, la mezcla se extrie

con 5 ml de HNO, 4M y la solucibn se diluye a 10 ml; 5 ml de la solu-

3
cidn clara se calientan hasta el punto de ebullicidn con 1 ml de HHO5
concentrado y se afiaden 2 ml de solucidn de tungstofosfato (una solu-
cibn de 25 g de Naawoq en 375 ml de agua, mezclada con 125 ml de H3P04)'
Después de diluir con 10 ml de aguaz, 12 soluciédn se calientaz en un bafio
de 2gua hirviente durante m&s de 10 minutos. La solucién fria se extrie
con 2 ml de 3-metilbutan-2-o0l, y el color amerillo del complejo de -

tungstovanadofosfato en la fase del disolvente se compara con una serie

tipo. El métpdo es ripido y la sensibilidad es de 4 ppm de V.

Mé&todo 5.

3172. Extraccién-determinacibn fotom&trica de vanadio en na-
terias primas, en escorizs y en ferrofésforo. Alikeeva, E, A.5 ¥ ==
Kozlovskaya, I, M.. Trudy leningr. nauchno-issled. proekt. Inst. osnovV.
Khim. Prom., 1971, (4), 264-8; Referat. Zh., Khim., 19GD, 1972, (2),
Abstr. No. 2G144.

1 método se basa en la formscién del &cido tungstovanadofos
férico. Procedimiento. Se descompone la muestra con HF y HNOB, una ali
cuotz (5 a 10 ml) de la solucibén se ajusta a un pH de L con solucidn
de NaOH 3l 20%, y se afiaden 3 ml de HIIO3 6M, 0.5 ml de ana acuoso al

1%, 5 ml de H (1:2) ¥, gota a gota y con agitacidén KMan 0. 1N para

750,
producir un color rojo. Después de 3 minutos se afiade solucibn de -

NaNO, al 1% hasta desaparecer el color, e agrega 1 nl de solucidn de

Naawol+ al 10% y se hierve la solucidn durante unos cuantos segundos;



se enfrfa ;7 se lleva a 25 ml con agua. Se extrfe con 10 ml de alcohol
isobutflico durante 2 min, el extracto se diluye 2 25 ml.con alcohol -
izobutflico y se mide lz extincidn. La sgensibilidad del método es de
0.002% de V. Para un contenido de V de 0.02 2 0.1% el error fué de 15%;
pera contenidos de V mfs altos fué de aproximadamente S5%.

4607, Deteriinacidn espectrofotométrica de vanadio en ncero
con acetozcetanilida. Datta, K.; y Das, J.. Indian J. Technol., 1972,
10 (2), 76-9.

La muestra (1 g) se disuelve tratfndola con UCl—HNO3 (1:1) y
calentando enseguida con Hasoq hastz la aparicibn de vapores. El mate-
rizl insoluble se funde con KHSOq y una solucidn del fundido en HESOL‘L
se mezcla con la solucidn principzl, diluyéndose 2 250 ml. Una alicuo-
tz de 10 ml se somete = electrdlisis con un chtodo de Hg durante 15 mi
nutos pasando nitrdgeno, entonces se trata con unas cuantas gotas de
iodo acuoso (para oxidar cualquier cantidad de V en un estado de oxida
cidn menor a IY) y otras gotas de N325203 acuoeo para reducir el iodo
no consumido, diluy&ndose entonces a 25 ml. Una porcidn de 5 ml se tra
ta con 1 ml de solucién de KCN al 5%, se =2just= el pH a 5 con NH3 acuo
so 2M, se trata con 1 ml cde zcetozcetznilida etanblica 1M, y se diluye
a 20 ml con solucidn reculadora de acetato de pH 5.74. La solucidn se
extrie con fosfato de tributilo (2x5 ml) y se mide la extincibn del ex
tracto (despubs de secarlo sobre NaZSOA) a 338 nm contra una solucién
testigo del reactivo. La ley de Beer se observa hasta 25 pmg de VIV por
3

s

ml de extracto. Interfieren, citrasto, tartrato, Fa, PO4 sulfosalici

lato, mercaptoacetato y el EDTA. El Ni, Co, Zn y CrIII son enmascarados

I 1EE

v 5
por el XCK; el Cr =~ debe primero reducirse a Cr %

¥&todo 6. 3

22%, Fluorescencis y cst=dos de valenci:- del metal. VI. De-
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terminacidn de vanadio con 4cido benz8ico. Koh, K. J.; y Ryam, D. Z..
Analytica chim. Acta, 1971, 57 (2), 295-300.

La solucién de prueba se trata con un= solucién de Scido ben
z8ico y con solucién reguladora de acetato (pH 5.2) y se ~gita meclni-
cameate bajo condiciones tipo con amalgama de zinc; la solucidn se di-
luye con solucidn de Nazsoj y se mide su fluorescenciz a 410 nm (exci-
tacién a 300 nm)., Se obtiene una gréfica de calibracién rectilinea'para
0.005 a u.fg de V (0.5 a 40O partes por 109 en la solucidbén final), E1
vanadio (10 partes/log) se determind satisfactoriamente en presencia

de 10 ppm de Na, K, Ca, Mg, Sr, Zn, Al, CR~, €17, ¥, N032‘ o soha'; -

cantidades 200 veces mayores de Cd, CoII, CuII, Hi o Pb, o cantidades

30 veces mayores de MnII, CrIII o MoIII, no interfieren; mls de 20 par
tes/109 de TiIv interfieren, y no debe estar presente el Fe. Se propo-
ne un mecanismo de reaccibn; se considera que el producto fluorescente

es el Acido peroxibenzdico.

Mé&todo 7.

2827. Método de absorcibn atéﬁica para determinar vanadio en
catalizadores usados en la sintesis de amoniaco. Talalaev, Be Mes -
Mironova, O. N.; y Mohammud, A. M.. Zh. analit. Khin., 1971, 26 (2),
1327-30.

Se disuelven 2 g del catalizador en I‘ZI\!()B-HQSOL+ (1:3), se afa

den 30 ml de etanol y se diluye a 100 ml coa agua. En alfcuotas de la

]

solucidn se aladen diferentes vollzenes de solucidn tipo de V, se ato-

miza la solucibn en una flzmz de Nao-acctileno y se mide la absorciba

& 318.4 nm. El coeficiente de veriacila ful del 4% (25 determinaciones)e.
4,608, Determinacibdn dée ven=dlo en acerc y en hierro forjado

medisntc ecpectrofotometriz de absorcibn atdmica. Cobo, W. D3 ¥ --

Zarrison, T. S.. Metallurgia IMetal Form., 1372, 2° (5), 1567-70.

ie
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La muecstra (0.5 g) se digiere con HC1 (10 ml) al 50% (v/v) ¥y
enscguida se oxida medisate la adicidn got- a gota de HHOB; se hierve
para climinar los vapores nitrosos, y decpués de =a2dicionar 2 ml de una

solucidn que coantiene L4.75 g de A1C1,°6H,0 en 200 ml de agua (para su

s
primir interferencizs), la solucibdn resultante se diluye a 50 ml y se
mide la absorcidn a 218.54 nm usando una flama de NZO-acetileno. Para
aceros que contienen de 0 a 0.1%, de O a 0.25% o de 0 a 2.5% de V, las
reproducibilidades con de :0.00Z%, 0.01% o t0.0?%, respectivemente.

437. Determinacibdn de vanadio y niquel en aceites minerales
mecdiante ctomizacidn en tubo de grafito sin floma. Omang, S. H.. -
Analytica chim. Acta, 1971, 56 (3), L70-3.

1l método de horno de gr-fito sin flazma (cf, L'vov, Spectro
chim. Acta, B, 1969, 24, 53) se 2plicd a la determinacién de ppm de V
y ¥i ligados orglnicamente en aceite o en crudo (1 g disuelto en xile=-
no). Una alicuota de 10 pL se inyecta en el tubo de grafito y, despuds
de eliminar el disolvente, la materia orgénica u otro componente no de
seado por caientamiento, se atomiza el aceite a ZL;.OO° para el Ni y a
2700° para el V., La absorcién se mide a 232 nm (para Ni) y a 318.2 nm
(para V); para el Ni se necesita una correccién debido a la dispersibn
de 1la 1luz. Los resultados concuerdan con los obtenidos por absorcién
atémica con flamz y también con los obtenidos cuando se incinera el a-
ceite y se disuelven las cenizas en HNOB. La sensibilidad es de aproxi
madamente 5 ng de Ni y 20 ng de V; este método elimina la contaminacidn
y. las pérdidas inherentes en los métodos usuales.

2054, Bvaluacidn de la absorcidn atbmica con un atomizador
de grafito calentado, psra le determinacibén directa de metales de tran
sicién (en trazas) en agua de mer. Segar, D. A.; y Gonzalez, J. Gee =
Analytica chim. Acta, 1972, 53 (1), 7-14.

El aparato consiste en un espectrofotbmetro de absorc¢ibdn atd
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mica y grabadora, un corrector de fondo de arco de deuterio y un atomi
zador de grafito. La determinacibn de Fe¢, lin, Cd, Zan, Pb, Co, Wi, Cu,
Cr, Ag o V mediante la inyeccibn directu en el atomizador nc fué posi-
ble, por lo que se desarrolld un método que permite volotilizar al ele
mento requerido separadamente del grueso de lac sales presentes. Se es
perabz que los elementos voldtiles (Cd, Zn, Pb y Ag) fueran expelidos
antes que las sales principales a una temperatura baja de norno, pero
surgieron dificultades que impidieron su determinacidén. Los elemcntos
Cu, Fe, Mn, Co, Ni y V, que son menos volitiles que las sales principz
les, pudieron determinarse expeliendo las sales priucipsles a una tem-
peratura mis baja que la requerida para la volatilizacidn de esos ele-
mentos, y atomizando el residuo inmediatamente a alta temperatura., Es-
ta técnica puede aplicarse al Fe (hasta 3 Mg/l), y posiblemente a Mn 7
Cu, en agua de mar no contaminada, pero la covolatilizacién del Cu, Ma,
Co y HNi com las sales principales reduce la sensibilidad. La técnica
es rfpida y se puecde usar para el examen preliminar de un nfimero gran-

de de muestras,

Método 11.

2843, Determinacidn espectrogrfifica de trazes de metales en
partficulas aéreas. Hasegewa, T.; y Sugimae, f.. Japan Analyst, 1971,
20 (7), 840-5.

En lugar de extraer los metales con fcidos del filtro de fi-
br~ de vidrio, el filtro se descompone en el electrodn zenerando EF in
situ. Las partfculas se colectan con un muestreador de aire de gran Vo
lumen (1 m3/min) en un filtro dec fibra de vidrio Whatman GF-81 durante
S 2 2L horas. Se corta uns pequefiz pieza del filtro (4 am) y se coloca
en el criter de un electrodo de grafito que ha sido trotsco con parafi

nz 1liquida y empacado con polve de NaF-zrafito (1:4). Se ~finde una so=-
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lucidn patrdn interna (I{I\IO3 >N conteniendo 20 ppm de In y 30 ppm de Pd)
(50 M1) _ota a gota, con todo 1o cual el filtro de fibra de vidrio es
descompuecto por el ¥F liberado antes de la excitacidn del espectro -
con un arco de corriente directa. Las graficas de calibracién son rectd
1fneas psra V, Ni, Cu, Sn, Mn, Pb y Fe en los rangos de 0.05 a 0.5 pg
(V, ¥i, Cu y Sn), 0.1 2 1 M3 (Mn), 0.5 a 5 M3 (Pb) y de 1 a 10 Mg (Fe),
usando las 1fneas a 3185.4, 3414.8, 3247.5, 3175.0, 2798.3, 2833.1 J -
3057.5 X, respectivamente. La lianea del Ia a 3256.1 K es una referen-
cia adecuada para Cu, Sn y Pb, y la 1fnea del Pd a 3242.7 A para los -
otros metales. Los coeficientes de variacién fueron de 1.3 a 13.1%.

3760, Determinacibn espcctrogrifica de impurezas (trazas) en
¢loruro de aluminio. Karyakin, A. V.; Pavlenxo, L. I.; y Babicheva, G.
G.. Zh. analit. Khim., 1971, 26 (7), 1344=7.

Se colocan dos gotas de la solucibn de prueba en la cavidad
de un electrodo de carbdn, se seca con una l&mpara infrarroja, se agre
ga una gota de solucidn de Ba(N03)2 al 2% y se seca nue?amente, se afia
de una gota de solucibn de AlClz, se seca, y se determinan las impure-
zas mediante excitacién en un arco de ccrriente directa de 10 amperes.
La quema de muestra m&s estable se obtiene mezclando la muestra com un
regulador consistente en KBr-carbén;Gazoz. Esta adicibdn afecta las con
diciones de excitacidn y evaporacién tanto de la base como de las impu
rezas, La sensibilidad (ppm) es de 2 para Mn; 4 para VMg, B; Fe, Cu o -
Ni; 10 para V y 40 para Ti. Los coeficientes de variacidédn fueron de 10
a 30% dependiendo de las impurezas y su concentracidn.

1663, Determinacién espectrogrifica de manganeso, niguel, co
bre, cromo, hierro, bario, estroncio, vanadio y plomo en sangre humana.
Gribovskaya, I. F.; Nozdryukhina, L. R.; Larchenko, N. T.; Karyakin, A.
V.; y Farafonov, M. M.. Mauch. Dokl. vysch. Shk:, biol. Nauk, 1971, (9),

121-7; Referat. Zh., biol. ¥him,, 30F, 1972, (5), Abstr. No. 5F107.
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Se coloca la muestra en un vaso de cuarzo previamente pesa-
do, se seca a 105° durante uno a doé dias, entonces se incinera lza -
aquestra en una mufla (incrementando gradualmente la temperatura hasta
h?Oo). Lac cenizas frfas se muelen y se transficren 20 mg de las mis-
mas a la cavidad de un electrodo de carbdn rellenado previamente con

10 mg de polvo de carbbdn. Se determinan loc metales con un Quantémetro.

Método 12.

209. Apilisis cuantitativo por flﬁorescencia de rayos X de
aleaciones de zirconio-vanadio. Wagner, G.; y Borchers, H.. Z. - -
Werkstofftech., 1971, 2 (4), 197-204.

Un tubo de rayos X con un foco de emisibén de tungsteno y un
detector de LiF se usaron para medir las intensidades de las lineas Kpl
del Zr y Kd]’z del V. Las aleaciones se prepararon calentando mezclas
de Zr y V en un horno de arco eléctrico (Gruber, Z. Metalk., 1961, 52,
291) y se pulieron quimicamente antes del andlisis. Las aleaciones que
contenién més de 5% de V dieron resultados altos debido a la presencla
de la fase ZrVa, y fué necesario preparar muestras a partir de linadu=-
ras mezcladas con triestearina (4:1) para evitar 8sto. Se investigaron

aleaciones conteniendo més de 8% de V.

Método 15.
3867. Determinacién de hierro(II), vanadio(IV) y manganeso(II)
en una mezcla. Issa, I. M.; y Misbeh, A. S.. J. Chem, un. Arab Repub.,

1971, 18 (1), 37-47.

11

Mezclas binarias y ternarias de Fe™ vV y et

se pueden

analizar mediante titulacibn potenciométrica en Hasou diluico con solu

= y F~ (sienco necesarios ambos para

la oxidacidn eficiente del NnII). En las mezclac que coantienen FeII es

cibn de Kﬁnoh en presencia de Cu
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te método provoca que algo de FeF3 precipite debido a la oxidacibn at-

mosférica de FSII. Para evitar esta dificultad, las mezclac que contie

TiC

nen Fe se titulan primero con solucién de X,Cr,0, en un medio C.5N
22,

L ¥y en ausencia de F~ para determinar el FeII; despubs de ajus+

tar apropiadamente la acidez, se contin@a la titulacidn cox KNnO&. El

crtT uo interfiere. El error es menor del 1%. E1 método ec aplicable

en HZSO

a aceroe.

Mé&todo 17.

3005. Cromatografia gas-liquido de algunos complejos de la
2-tenoiltrifluoroacetona. Jacquelot, P.; y Thomas, G.. J. Chromat., -
1972, 66 (1), 121-8.

Se efectud la separacibn y determinacidén de los complejos con

2-tenciltrifluoroacetona, de el BeII, AlIII, SCIII, VIV, CrIII, CoII,

NiII y CuII mediante cromatograffia gas-liquido en columnas de vidrio
Pyrex empacadas ligeramente (230 cm x 4 rm), preparadas de acuerdo al
método de Averill (Analyt. Abstr., 1963, 10, 4997), rellenadas con ca-
pas de vidrio (60 a 80 mallas) recubierto con un 1% de DC-710 y mante-
nidas a aproximadamente 250°, con un flujo promedio del gas portador
de 75 ml/min y detecccidn de ionizacibén de flama. Los complejos se in-

II ¥y CoII

trodujeron como sus soluciones en CClu. Los complejos de Ni
existen como dihidratos, los cuales tienen una solubilidad en L’:Cll+ 1i-
mitada y dan picos asim&tricos, pero se puede corregir tal comporta-
miento mediante la formacién de los correspondicntes aductos .de los -com

plejos con dietilamina.

M&todo 19.
26049, sunas aplicaciones de la activacién neutrdnica al and

lisis de huesos humanos. Goode, G. C.; Howard, C. M.; Wilson, A. Re; ¥
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Parsons, V.. Analytica chim. Acta, 1972, 58 (2), 363-8.

Las muestras de biopsia (aproximadamente 100 mé) ce incine-
ran a 400o y se determina el F mediante la reaccibn 19F(n, 2n)18F con
irradiacibén durante 20 minutos en un flujo de neutrones de 14 MeV de -

8 18

aproximadamente 10 neutrones/cua/seg. Despufs de decaer el F dursn-
te 110 min, se determinan los elementos, Ca, Mg, Cl, Na, Al, V y ln, -
irradiando nuevamente durante un minuto con un flujo de neutrones tér-

micos de aproximadamente l;x1012

neutrones/cma/seg, secuidn por espec=
trometrfa gama con una técnica de minimos cuadrados adecuada para la re
solucibn espectral. Los coeficientes de variacidén (%).para la rerlica-
cibn del anilisis de 5 porciones de muestras de hueso fueron: Ca 0.4,
Na 0.5, Mg 0.7, Fe 3.0, Al 13.0, V 25.0 y Mn 21.5.

2257, Determinacién mediante activacidén ncutrbnica de vanadio
en aceites y en catalizadores. Arroyo, A.; ¥y Brune, D.. Mikrochinm,., Acta,
1972, (2), 239-hi.

Se determinarcn de 0.2 a 200 y de 400 a 2000 ppm de V en acei
tes crudos y residuos y en catalizadores de la refinacidn, respectiva-
mente, mediante activacién neutrdnica después de irradiar la muestra «
durante 4 minutos en un flujo de aproximadamente 2x109 neutrones térmi
cos/cma/seg. Se irradiaron varias muestras simultaneamente, y se midie
ron los rayos gama de 1.44 MeV del 52V para cada muestra. Mediante este
método pueden determinarse simultineamente 4 muestras y un tipo en me=-
nos de 15 minutos, por lo que es adecuado para uso rutinario.

3862. Determinacién de 16 elementos (trazas) en hierro de al
ta pureza mediante activaciba neutrénica ¥y ecpectrometria de rayos ga-
ma con un detector de germanio-litio. Steinnes, E.. Scand. J. letall.,
1972, 1 (3), 137-9.

La muestra (50 ug) se irradid durente un minuto o durante 1



e

trones/cmz/seg, y después de 2 minutos o depués de 20 horas, se hizo
1a determinacisn cuantitativa usando un detector de Ce(Li) y un anali-
zador de 1700 canales para la determinacién de Al., Ti, V, Mn y Co, O
de Sc¢, Cr, Co, Cu, Zn, Ga, As, Mo, sb, Hf, Ta ¥y W, respectivamente. Sc
diccuten los resuitados obtenidos y la vosibilidad de aplicar resinas
de intercambio iénico en la determinacién de varios elementos.

%21. Anflisls instrumental por activacidn neutrbénica de mues
tras lunares mediante activacibén corta. Frana, J.; Vobecky, M.; Randa,
%.; Benada, J.; y Kuncir, J.. Radiochem. radioanalyt. Lett., 1971, 8 =
(2), 97-105.

Las muestras (4 a 5 mg) ¥ los tipos multi-elementales en re-
cipientes de polietileno sellados, se irradiaron en un flujo de neutrg
nes de aproximadamente 2x1017 neutrones/mz/seg. Se produjeron radionf-
clidos de los siguientes elementos: Na, Al, Ca, Mg, K, Si, Ti, V, Mn,
co, Ba, Sm, Eu, Dy y U. Se obtuvicron célculos computarizados a partir
del espectro obtenido con un analizador de 4096 canales acoplado a un
detector de Ge(Li) de 30 cm3. Las condiciones éptimas determinadas ex-
perimentaluente fueron: 3 minutos de irradiacibén, 13 minutos de decal-
miento y 15 minutos para cada medicibn. Se discuten las causas de inter
ferencia, pero se encontrd al método particularmente adecuado para una

evaluacibn ripida de la muestra actes de un anBlisis mAs detallado.

Método 21.
1103, Medicidn cinética de trazes de vanadic. II. Determina-

cidn con fndigo carmin., Costache, D.; ¥y Sasu, 8.. Revue roum. Chim.,

%)

1371, 15 (12), 18861-5.

.

Esta dctorninacidén rAvida ecstd basada en cl efecto catalfiti-

co del VV cobre la reaccifn de orcen cero entre el fndigo carmin y el

Z{BrO3 en MC1 1M a 20°. Los reactivos se adicionan en cl orden especifi
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cado, la solucibn se lleva a 25 ml con agua y la extincidn se mide ca-
da 2 minutos en una celda de 2 cm a 535 nm (contra agua). La concentra
cidn del colorante usada fué de 0.084 mg/ml y la del KBrO3 fuf de 0.19
mg/ml. La gr&fica de calibracién es rectilfnea hasta aproximadamente

28 ng de V/ml. Para 5 determinaciones en cada una de 5 diferentes con-
centraciones entre 4.54 ¥y 27.24 ng/ml de V, la desviacidn tipo fué de

0.73 ng (Cf. Analyt. Abstr., 1972, 22, 3101).
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Mé&todo 1.

2223, Estimacibén de berilio, titanio, vanadio o paladio con
N,N'-di(saliciliden)etilendiamina, Singh, 3. R.; ¥y Kumar, S.. Indian J.
Chem., 1972, 10 (6), 663-4.

Esta base de Schiff (I) forma complejos insolubles con el -

Bell, TiIII, PdII IV

¥y V-'. A una solucibn muestra ligeramente amoniacal
se adiciona tartrato de Na y K y un exceso de la solucibn de (I), y el
pH se ajusta a entre 7.5 y 8 para el Be, entre 9 y 10 para el Ti y en-
tre 11 y 12 para Pd o V. La =olucién se agita vigorosamente y se calien
ta durante una hora. El precipitado se filtra, se lava con agua calien
te, se seca a 110° y se pesa. En presencia del tartrato y del NH4+ no
interfieren los metales 2lcalinos ni los alcalino térreos, ni tampoco
Ag, T1, Pb (filtréndose el precipitado de la solucién caliente), Cd, -
Al, Cr, La, Au, Pt, 2r, Th o U, ni los aniones Mooqa-, wo
3= =

(¢} Asoh

POQ .

Mé&todo 2.

2218, Cianuro de iodo y cianuro de bromo como oxidantes volu
métricos. Parkash, R.; Chauhan, R. K.; ¥ Zyka, J.. Microchem. J., 1972,
17 (5), 519-27.

Sc establece que estos compuestos actfian como o se comportan
como cianuros de haldgeno ¥ no como halogenuros de cianégeno, y un tra
bajo previo (Paul et al., An2lyt. Abstr., 1972, 22, 2058; 1972, 23, 9)
sobre su uso como oxidantes es ampliado al estudio de sus propiedades
en solucién y de su comportamiento en polarografia y amperometria. Se

comprobaron las estabilidades de sus soluciones en HC1 1M, en Haso“ -

0.1M, en Acido ac&tico 0.05M, en etanol y en acstonitrilo mediante ti-
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tulacidn amperométrica con 5203 (rotando el electrodo de platino a ==
+0.15 V contra el electrodo de calomel saturado), estas solucioncs fue
ron estables cuando menos durante 2 meses. Es posible la titulacidn de

VII, SnII

y etilxantato de K tanto eun forma directa como regresiva, pe
ro usando BrCi la oxidacién de los iones met&licos solo fué positle en
presencia de I-, Sc discuten las formas de las curvas ce titulacibén po
larogrifica y amperom&trica, y se concideran los wecanismos de reaccidn.
Tambifén fueron posibles las titulaciones directa ¥ re;resiva tanto bi-
amperométricamente como bipotenciométricamente. Se reportan los resul-

tados de lds estudios del potencilal redox sobre el ICK y cl BrCYe

Método 3.

1443, An&lisis complejométrico‘de una mezcla de hierro(III),
aluminio y vanadio(V). Marinoy, V.. Khinmiya Imd., 1271, 43 (3), 353-55.
Referat., 2h., Khim., 19GD, 1972, (12), Absir. No. 1261565,

En una porcidn de la solucién de prueba, después de la titu-
lacién del Fe a un pH de 1 a 2 (&4cido sul fosalicilico como indicador),
se reduce el Vv a VIV con hidroxilamina, y entonces se titula la suna
de A1 Yy V a un pH de 5.5 (naranja de xilenol como indicador). En otra
porcidéu de la solucidn sc reduce el Vv a VIV, se agrega F , y la suma
de Fe y V se determina indirectamente a un pH de 5.5 mediante la titu-—
lacibén del complejante no consumido, con solucibn de acetato de Zn (na
ranja de xilenol como indicador). EL método es adecuado para el anidli-
sis de cenizas y productos del petrdlco, y para el anélisis de depbsi-

tos winerales sobre la superficie de los recipientes usados en el pro=-

cesariicnto de aceites pesados.

Mé&todo 5.

759, Determinacidn espectrofotonmétrica dz vanadio(III)xn

&

Rt

N

Ay Qs
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te la formacidén de un complejo con el fcido ftalocianintetrasulf8nico.
Tserkovnitsiiaya, I. A.; y Perevoshchikova, V. V.. Zh. analit. Khim.,
1971, 26 (3), 1527-30.

A una muestra de 0.7 a 0.1 g se le agregan 3 ml de una solu-
cidn acuosa del reactivo al 0.1%, se diluye con solucidn reguladora de
acetato de sodio-A4cido acético (de un pH aproximado de 2.5) hasta un - -
volumen de 100 ml, y después de 5 a 10 minutos se mide la extincibm a
520 nm contra un testigo. La sensibilidad es de 0.25‘/5 de V/ml.

1522. La sal de sodio de la N-(o-sulfobenzoil)-N-fenilhidro-
¥ilamina (&cido N-fenil-2-sulfotenzohidroximico) como reactivo espectro
fotom8trico para el vanadio(V). Bharzava, S. P.; y Sogani, M. C.. Bull,
acaGe pol. Sci., Ser. Sci. chim., 1972, 20 (7), 741-5.

v .
se ajusta a

Una solucidn que countiene de 100 a 575‘ﬂ5 de V
un pH de 2 a 2.9, mediante la adicibn de HCl al 10% y solucidn de ace-
tato de sodio al 10%, se agregan 5 ml del reactivo acucso al 4% y la =
mezcla se diluye a 25 ml. La extincibn del complejo naranja se mide a
450 nm contra agua. Tl desarrollo del color es instant&neo y el comple
Jo es establevdurante aproximadamente 3 horas. las especiés,qué intei-

fieren son el Al, Ferll mnTTT agl auTTX spll gol¥, w1V, oV, pal?I,

111 Iv v VI

Cr , Th™", Ti™", Cr'~ y el oxalato; sin embargo, en 10 determinacio-

nes de V (10 ppm), en presencia de 20 ppm agregadas de TiIv, cr't y -

Mo'T 1a desviacibn tipo fué de 0.096 ppm.

M&todo 7.

2114, Procedimiento de amplificacién indirecta para la deter
minacidn de vanadio en sleaciones de aluminio mediante espectroscopia
de absorcibn atdmica. Johnscon, E. H.; Kirkbright, G. F.; y West, T. S..
Analyst, Lond., 1972, 97, 696-702.

Una nuestra que contiene =enos de ?Sng de V se trata con 25



ml de HF al 40% y 5 ml de HZSO“ concentrado, se evapora a sequedad, ce
enfrfa, se agregan 5 ml de ’HESOLl concentrado, se evapora a seqvedad, -
se Cdicuelve el residuo en 3 ml de !?Ho3 4¥ y 20 ml de zguna, se agregan

2 ml de solucida de KknO, al 0.1% y se diluye a 25 ~1l. A una porcibn -

L
(20 ml) de ecta solucidén se le agregan 2.5 ml de solucidn de KHZPOQ -
(IOO‘ﬂg de P por ml) y 2.5 ml de solucibn de wazwooq al 5.84% (conte-
niendo 14 ml de HCl concentrado por 1). Decpuds de 5 minutos se extrfe
con butanol-CHCl3 (1:4) (2x25 ml) para eliminar el &cido 12-molibdofog
f8rico formado simultaneamente con el &cido molibdovanadofosfdrico, de
sechéndose 1os extractos. Se evtrfe la fase acuosa con 10 ml de butanol,
se separan las fases, se lava ripidamente la fase orgénica con HHOB di

luido (25 ml de HNO, concentrado por i, extraido con butanol) (3x10 ml),

3
la solucién lavada se rocfa hacia una flama de Nao-acetileno y sec mide
1a absorcidn debida al Fo a 312.2 nm. Se considera la interferencia de

bida a varias especies y se describen algunos métodos para evitarla.

M&todo 10.
758. Esté&io cintico y analitico de la oxidacidn del vana-
dio(IV) por el periodato en medio &cido. Galliford, D. J. B.j ¥ - -
Ottaway, J. M.. Analyst, Lond., 1972, 97, 412-9.

Se estudid la cinética de la reaccidn entre el Nanq y el va
nadio(IV), y se reporatan las constantes para csta reaccibdn en Hc1ou -
S5M a una concentracibén ifnica total de 5.54M. La velocidad es inversa-
mente proporcional a la concentracibn de H+, y se prcopone un mecanismo
de reaccibin. Para la determinacién de VIV, la titulacidn zspectrofoto-
métrica con solucidn de NaIOh a 765 am es cuando menos tan buena cono
la titulacifn con Cer y c¢s preferible a muchos otres métodoes; pora u-
na solucibn de prueva ea TI‘?SOL+ n,01M, la titulacida 2ebe terminarse en

aproximadauente 5 minutos.



1&todo 11.
117. Ectimacidn espectrogrifics de iumpurszas en selenio, -
Joshi, 5, D.; Bangia, T. R.; y Dalbi, A. G. I.. Z. analyt. Chem., 1972,
260 (2), 107-10.
Una musstra (1 g) se disuelve en 10 ml de HH03 concentrado y

2.5 ml de HZSO concentrado, adicionando 2 Mg de Pd como patrdn inter-

I
no. Despuds de evaporar la solucidn a sequecad (a 300°), se disuelve
el residuo en HCl 6M y se transfiere con 10 mg de NaCl-grafito (1:9),
al criter de un electrodo de grafito y se examina mediante espectrogra
ffa en un arco de corriente directa para Al, As, Ba, Bi, Ca, Cd, Co, -
cr, Cu, Fe, Hg, Mg, Mn, Mo, Ni, ®b, Sb, Sn, Te, Ti, V, Zn y Zr. Los 1%
mites de deteccidn, gue varfan de¢ 0.05 a 0.5 ppm, se comparan con los

obtenidos por otros m8todos; la precisibén es de 7 a 18%.

M&todo 12.

1570. Resultados del sistema Scunthorpe Group ARL 72000/Honey
well 316: an8lisis de minerales de hierro, sinteres y mezclas de sinte
res. Tunney, A. A.; y Hughes, Z.. Br. Steel Corp. open. Rep., GS/TECH/
239/2/72/C.

Muestras tipc (0.15 g) se funden con L123407 anhidro (0.75 g)
en crisoles de platino-oro (19:1). En cada caco el fundido se vacifa eﬁ
una vasija de fundicién precalentada. El botén resultante (aproximada-
mente 40 mm de difmetro y 3 mm de grueso) se analizb sin otra prepara-
cibn, usando el espectrémetro de rayos X ARL 72000 para determinar =
FeZOB, MnO, CrZOS’
resultados se corrigieron de los efectos de la interferencia de matriz

V205, TiOa, Cao, KZO‘ p2°5’ SiOZ, AlZO3 Y Mg0. Los

por medio de la computadora; el programa usado también tom8 en conside
racibén cualquier p&rdida de los componentes volatiles durante la fu- =

sién. Se construveron grafica= de calibracién basadas en (a) minerales
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y sinteres extranjeroﬁ Y locales tipificados quimicamente en el Scun-
thorpe, y (b) minerales y sinteres BCS y BISRA, sinteres sintéticos y
sinteres mixtos preparados con &xidos puros. Las pendientes y los cor-
tes de las grificas de calibracibén para los 6xidos de interés, no difi
rieron significativamente en los dos conjuntos de patrones, excepto ra
ra el Fe. Se concluye que el sistema experimental da resultados satis-
factorios, y que una sola grafica de calibracibn es adecuada para to-
dos los elementos estudiados en el rango particular de las muestras. -
Se logrd mejorar la exactitud para el Fe, dividiendo la gr&fica en dos
partes, para material de alto y bajo sradq. Se tabulan y discuten los
resultados,

827. Determinacibén por fluorescencia de rayos X de arsénico,
antimonio, nfquel, rubidio, escandio, vanadio y zinc en rocas patrén y
otras muestras de roca. Fabbi, B, P.; y Espos, L. F.. Prof. Pap. U.S.
geol. Surv., 1972, No. 800B, Bi47-B150,

Se muele el polvo de roca (0.5 g) en un molino mezclador du-
rante 10 minutos, se mezcla el polvo con celulosa cromatografica (0.5g)
moliendo a mano perfectamente, se regresa la mezcla al molino y se mue
le nuevamente durante 5 minutos. La mezcla se comprime a 30000 lb/in2
para formar un botén. Usando un instrumento equipado con una fuente de
emisidén de rayos X de cromo o de tungsteno (respectivamente para Sb y
Zn, o para los demas elementos) y un cristal de LiF, se irradia la mues
tra durante 200 seg; se calcula tanto la intensidad del pico de los ra
yos X comec la intensidad de matriz, y la intensidad del fondo se resta
de la del pico. La intensidad neta para cada elemento de todas las mues
tras y patrones (muestras de roca tipo internacional) se refieren a -
gr&ficas de calibracién apropiadas; fué necesario hacer correcciones
debido a los efectos de matriz. La calibracién se efectud: (i) usando

patrones externos analizados para Ni, Sc, V y Zn; (ii) usando patrones
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externos preparados para As, Sb y Zn; (iii) y usando Sr como patrbn in
terno para el Rb. Los limites de deteccién mediantc este método pera -
As, Sb, ¥i, Rb, Sc, V y Zn con respectivamente, 10, 70, 3, 10, 4, 10 ¥
7 ppme

3474, An&licis de hierros de alta pureza, aceros templados
y aceros dc baja aleacibn, mediante espectroscopfa de emicibén de rayos
X. I. Determinacidn de manganeso y elementos residuales en aceros for-
jados. Griffiths, J. M.; y Whitehead, Y. R.. NPL Rep. Chen., No. 16, -
1972.

Se desarroll8 un procedimiento general para determinar Mn, -
¢r, Ni, Mo, ¥, Cu, Co, Pb, Sb, W, As, Ti y Sn (en un rango de concentra
cidén de 0.002 a 0,.36%), usando un tubo fuente de eniciédn de rayos X de
oro y un cristal de LiF operado a 50 kV y 18 mA, y haciendo girar' las
muestras a 30 rpm durante el anflisis; se especifican las condiciones
usadas para cada elemento. La sensibilidad para el Al sc encontrd ina-
decuada. Se usaron series de acero templado analizado (BCS) para élabg
rar las gréficas de calibracién; las muestras se pulieron en seco con
papel 1ija 600 antes del anflisis. Se usb la linea K¢1 excepto para el
W (L4q), Co (KPI) y Pb (LP1); los resultados para el As tuvieron que -
corregirse debido a la contribucidn de la linea qu del Pb a la misma
longitud de onda. Las ecuaciones para las lineas representadas por los
resultados de las muestras tipo, se obtuvieron mediante un programa de
computadora y se tabularon. Se omitid la correccibn de fondo para acor
tar el tienpo de anilisis; se tomd en cucata el coeficiente de varia-
cidn ovtenido (que fué del 0.4% para el Cr hnasta 10°% para el Pb) para
justificar esta simplificacidn. Los resultados obt;nidos mediante el -
nétodo de fluorescencia dc rayos X s04 acorucs con logs valores certifi

cados para las wuestras ICS.
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Método 14.

1441, Deicrnminacién diferencial de mangesneso, corio y vanadio
umediante coulometrfa de corriente constante sia el uso de (electrogene
racién de) un reactivo auxiliar. Nilkclaeva, B, R.; Lakeeva, T. N.; ¥ -
Agasyan, P, K.. Zav. Lab., 1972, 38 (8), $10-3.

Se estudian las condiciones para determinar Mn, Ce y V en una
mezcla, y se describe un método para determinar Ce y V. Procedimiento.
La nuestra (0.25 a 1 g) se disuelve en 20 ml de HZSO4 (1:1) mds 1 2 2
nl de HKOB, ¢l residuo se disuelve en agua (50 ml), y una alicuota que
contiene de 10 a 100‘ﬂg de Ce y V, se coloca en la celda cat8dica del
electrolizador descrito previamente (Analyt. Abstr., 1966, 13, 5554).

La acidez se ajusta a 2M en Hasou, la solucidn se oxida coz KMnO, acuo

I

50 al 2.5% y el exceso de KMnOh se descompone adiclonando gota a gota
%cido ox&lico acuoso al 5%. La titulacién coulométrica del Cerv y del

v se lleva a cabo en una corriente de N a 1 mA/cm2 con indicacién bi-

v
amperométrica de los puntos finales y 0.5 V de diferencia de potencial
entre los electrodos de platino. El m&todo es aplicable a la determina

cién de Ce y V en varias aleaciones que contienen Ki y Al.

Mé&todo 16.
2157, Determinacién amperométrica de vanadio(III) con &cido
pirogalolcarboxflico (trihidroxibenzéico). Shnaiderman, S. Ya.; ¥y -=--

Prokof'eva, G. N.. Zh. analit, Khim., 1971, 26 (9), 1776-81.

III

El V ‘se puede determinar por titulacidn amperométrica con

4cido pirogalolcarboxflico 0.01M (I) a un pH de 2, midiéndose la co- -

rriente de oxidacién de I a 0.S4 V contra el electrodo de calomel satu

rado. Se don los resultados obtenidos 21 titular VIII

17

presencia de V (390‘/5); se obtiencn puntos finales imprecisos con

(50 a 250 mg) en

pronorciones de vanadiofIV) y vanadio(IIT) menores de 6:1e
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Mé&todo 19.

190, An&lisis por activacidn neutrdnica de constituyentes -
inorghnicos en particulas aéreas (contaminantes del aire). Pillay, K.
¥, S.; Thomas, C. C., Jr.; ¥y Hyche, C. M,. Nucl, Technol., 1271, 10 -
(2), 224-31.

Las investigaciones mostraron que los 2 papelers filtro mls
adecuados para obtener muestras representativas durante el periodo de
deteccibn, fueron el Millipore EHWP 04700 y el Dexter X-1215. Los pa-
peles filtro em los que se retuvieron las particulas se colocaron en -
frascos de polietileno, se irradiarom (junto con los tipos) durante 5
minutos en un flujo de aproximadamente 5x1012 neutrones/cmz/seg y se
determinaron cuantitativamente inmediatamente, usando un detector de
Ge(Li) y un analizador de 1024 canales (de pulso-altura) para determi-
nar Na, Mn, A1, V, C1, Br y iodo. Las muestras se irradiaron nuevamen-
te durante 2 horﬁs (junto con otro conjunto de tipos) y se hizo la de=-
terminacién cuntitativa despuds de un periodo de decaluiento de & a 12
noras, para determinar Na, Br, Mn, Cu, Ag, Au y algunos metales de las
) tierras raras. Finalmente, las muestraé se colocaron en frascos de si-
lice y se irradiaron durante 24 horas en un flujo de aproximadamente -
BXIO13 neutrones/cma/seg. Después de un perfodo de decaimiento de 5 a
7 dilas, los frascos se congelaron en 002 sblido y se abrieron; los pa-
peles filtro se gxtrajeron con BN 3 acuoso caliente, la solucidn se -
transfirid a los frascos de determinacidn cuantitativa y se determind
Fe, Cr, Zn, Ni, Co, Ag, Mo y mectales de las tierras rarac de vida lar-
za. Unicamente pudieron determiiarse satisfactorioneate A1, V, Na, Ma,

Cu, Ci, Fe, 2n, Cl, Br y iodo.

M&todo 21,

1699, Detcrminzcida de vanadio 2l nivel de nanoframdo o nate



riales biol8zicos mecdiante un método catalitico. Welch, R. M.j ¥ -
Allaway, W. L.. Analyite Chem., 1972, 44 (9), 1644-7.

Las muestras se digieren con HNOB-?C104 y el V se separa de
los elementos gue interfiercn mediante la formacién dz ua complejo con
S-hidrozicuinoleina ca CEICl3 a un pr’ de 4o E1 V se extrie entonces en
una =olucibn reguladdra de ?THQ’.\‘O3 acuoso (p¥ 9.4), y se determina me-
diante su efecto catalftico sobre la proporcién de oxidacibén del &cido
g&lico por una solucidn de (NH#)Zsaoa en HBPOQ' La extincidén del pro-
ducto de oxidacién (de color amarillo a rojo) se mide a 415 nm. E1l pro
cedimiento elimina a todos los elementos que interfieren excepto al Mo,
el cual interfiere ya en un exceso dé 10‘Mg por muestra. La recupera-
cidn del V adicionado a muestras de plantas es de 94 a 98% y la desvia

cibén tipo es de :0.0h9/ug de V (7 determinaciones en 0.25 g de una mues

tra de hierba que contenia O.5u8‘fg de V por g)e
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 25 (jul.-dic. 1973).

H“&todo 2.

2693, M8todo volum&trico para la determinacidn de mctales -
precipitados con eupferron. Gapchenko, M., V.. Zh. analit, Xuiin., 1973,
28 (2), 361-4.

La solucidn de prueba (1 a 3 ml) que contiene de 3 a 10 mg

LIT Iv ZrIV

de Fe s T, [¢] VV se mezcla con curnferron acuoso 2l 6% a 10°C,

¥ el precipitado formado se lava con 52304 2N, disolviéndolo después
en acetona (50 a 100 ml), En una alfcuota de 1la solucidn el cupferrona
to metélico se reduce mediante tratamiento con ‘J:-:C}I+ en una atmbsfera -

de C0,. Después de 3 minutos, sc titula el

IIT

no consumido, con solu-
cidén de Fe usando safranina como indicador. Los errores relativos
no exceden de 0.6%.

3016. Contribuciones al anflisis de materias primas nuclea-
res. I. Determinacidn volumétricz de V en*huecstras de "torta amarilla",
Korkisch, J.; y Steffan, I.. Mikrochim. Acta, 1973; (4), 532-43.

La muestra (250 mg de diuranato de sodio técnico) se dicuel-
ve en HZSOQ-HCI, y el V se reduce mediante la adicibén de una solucibn

de (NHQ)ZSO 'FeSO“'6H20 al 12% (I), oxidindosc nuevamente a vV con so-

L

lucidn de XMnO, al 2%. Decpués de reducir el exceso de !{:-mol+ con solu-

4
cibn de Nalo, al 1%, se agrega urea para descomponer cualquier exceso

del agente reductor. Posteriormente se afiade a la solucidn I«IClol+ al =
35% (15 ml) y 3 gotas de solucidn indicadora (0.27 g de difenilaminsul
fonato de bario en 100 ml de agua), y la mezcla sc titula con la solu-
cién I hasta que el color violeta decsaparece., Loc recultados so4a acor-

des con los de la cromatosraffa de intorcambio idnico (anidaico); el

Mo y el U no interfieren.



Método 3.

2110, Usos de los Zerivados sulfonados de la difenilcarbazg

£

na y la ditizona ea quinica analitica. I. Difzailcarbazona sulfonada -
(B-hidra:i-1-fenil-5-(q-sulfofenil)formazan) como reactivo analitico.
Renger, F.; y Jenik, J.. NMikrochim. Acta, 1373, (2), 199-210.

Se decscriben la preparacibn, las propiedades ¥ el couporta-
wiento de este reactivo (I) en la formacibu de complejos., I es un indi
cador adccuado para la titulacibn directa e, por ej., CuII, Mi, Zn o
PbII con solucidn de EDTA, dando cambios de color violentos (de rojo o
rojo-violeta a azul-verde o amarillo) en el punto final., Alternativa-
mente, I se puede usar en un procedimiento indireccto que involucra la

il

titulacidn del EDTA sin consusir con solucién de Cu™™ hasta que el co=-

lor camoiz a rojo violeta. Se dan las condiciones experimentales y los

resultados para las ccterminaciones siamples de ¥i, cd, Co, Pb, Zn, HgII,

FeII, FeIII, Al, BiIII, Vv, TiIV y Th. El m&todo proporciona resultados

exactos y reproducibles.

“étodo 5.

1661. Determinacidn colorimétrica de V en fracciones de pe-
trbleo usando 1-(2-piricdilazo)-2-naftol. Ugarkovic, De; ¥y Legin, M..
Nafta, Zagr., 1972, 23 (5), 203-7.

Se incineran 40O g de muestra (por ejemplo aceite combustible)
y se caleina el residuo a 9000. Se trata con HNO3 concentrado, se eli-
mina el exceso de ”1'303 con EC1l concentrado, se disuelve el residuo en
agua y se diluye a 50 ml. Se ajusta el pH de 25 =zl de 1la solucibn a 1.5
asando solucidn saturada de acetato de sodio, se oxida el vanadio a -
o,

a de acctato de sodio para llevar el pH a 3.5, Se adiciona un ligero

con unas cuantas gotas de ¥inC, 0.1M, y se agreZa solucibn satura
4

exceso de una solucidn de 1-(2-piridilszo)-2-naftol en solucién regula



dora de &cido acético-acetato de sodio al 0.2%, con un pH d¢ 4, y 52 -

deja reposar durante 16 horzc para que se decarrolle el colar azul del

complejo; se extrie &ste con CHCl3 (4 porciones para un volurmen total
o |

de 25 ml) agitando duresnte 25 rinutos; el extracto s= diluye a 50 =1 -

con CHCl, y se mide la extincibn a 615 nm en una celda ds 1 cm contra

3

CHCIB. Con un aceite que -ontiene 4.1 ppm de V, el error relativo de —
la determinacidn fué de 0.48%. A la longitud de onda establecida no in
terfieren otros metales.

1994, Perfeccionamiento de la sensibilidad en la determina-
cién colorim8trica de vanadio en agua de desecho. Shcherbinina, S. D.;
y Petrova, S. Yu.. Energetik, 1972, (8), 21-2; Referat. Zh., ¥him., -
196D, 1972, (23), Abstr. No. 23G135.

El m8todo se basa en la formacibn d= un per8xzido complejo -~
después de la coprecipitacibn del vanadio con Fe(OH)B. Se adicionan a
la muestra (0.5 a1 1) 20 ml dec solucibn de Fe2(504)3 (conteniendo 1 g

de Fe por 1) y NH, acuoso al 10% hasta que el Fe(OH)3 haya sido preci-

3
pitado completamente. El precipitado se coleccta y se disuelve en 25 ml
de E,80, (1:3), se diluye esta solucidn a 50 ml, se agrega 1 ml de H,0,

acuoso al 3% y se mide la extincién usando un filtro verde.

M&todo 7.

2363, Determinsciba de impurezas metdlicas en aceites combus
tibles pesados mediante espectrofotonetria de avsorcidn atdmica. =
Ropars, J.. Analusis, 1373, 2 (3), 1598-202.

Se dcucriben procedimientos para detcrmiaar microcantidades

g) de V, wa y Ni mediante 21 uso dc uan floua Ge HZO—acctileno (para
V y §i) o una flama de aire-acetileno (para ﬁ: y Wi). Sc utiliza una -

q A Mol e

O™

lampara de descarga de alta frecuencia para la determizaci

una l&mvara de alta iateasicas wara o1 ¥V y una léapara Je citodo hueco

130 &

¥



para el Ni, La volatilizacidn directa de¢ una alfcuota de 1 ml (1 a 10
& del accite dicueltos cn 59 mi d  isotutil metil cetsrna) asegura uana
precisidn ligeramcnte maysr que la lograda por la determinacidn indi-
recta despuls de la combustidn del acite y la <ico’ ucidn de las ceni-

)

zac. La viscosidad de la solucidn iayectada debe controlarse c:tficta—
meate, Para determinar la concentracidn de¢ cada eiemento se usa el mé-
todo de adiciones tino (1 a 40 V3 del elemento) a cada solucidn, y la
refcrencia a una gr&fica de calibracibn. La sensibilidad para el V es
de 0.1 HE por g de aceite.

3171. Método tipo universal para la espectrofotometria de --
absorcidn atémica de clementos metldlicos en material orginico. Kashiki,
M.; ¥ Oshima, S.. Japan Analyst, 1971, 20 (11), 1398-1405.

Cuando compuecstos orgénicos que contienen elementos metilicos
(por ej., compuestos alquil-plomo, naftenatos de Ca, V, Cu y Ni, dial-
quilfosforoditinatos y dialquilditiocarbamatos de Zn, y complejos beta
dicetona de Cu, Ni y V) sc someten a la ecpcctrofotometria de absorcidn
atbmica en disolventes orginicos, se puede eliminar la influencia de -
la forma quimica del elemento por medio de la adicibn de un gran exce-
so0 de un halbdgeno o de un haluro inorgénico; se discute la razbn de eg
to. El procedimiento recomendrdo es agregar iodo a una solucién de la
muestra en isobutil metil cetona. Las condiciones instrumentales 8pti-
mas son las siguientes: para Ca, Ba y V, la 1inea 8ptica 1 cm arriba
del quemador, con una floma de Nao-acetileno; para Zn, Cu, Pb y Ni, la
1inea Bptica 8 mm arribz del quermador, con flaoma de aire-acetileno. El
n8todo fué desarrollado para usarse con productos del petrdleo.

1484, Detorminacidn dc varios eleomentos mediante absorciba -
atbmica deupndc de zu ortraccidn cor Acido pirrolidfin-t-carboditibico
e izobutil metil cetona. Broncano, A.; ¥ Gomez Coedo, A.. Revta Metal.,

1972, 8 (6), 433-7.



Tal té&cnica es requerida para la determinacidn de impurezas

ditraecrse satice

en el aluminio., Para ecstablecer que elo
factoriamente de un medio acuoso con los reactivos nombrados, sz tra-

taron soluciones que contenfan a 1os eclementos individualmente (2 o =
200 pom) con Acido pirrolidin-l-carboditidico, ajuctande su pH a valo=-
res en el rango de 0.3 a 10, y despuds de 5 minutos se agitaron con =
isobutil metil cetona. La solucidn acuosa residual se agitd con otra

porcidn de cada uno de los reactivos y se combinaroa las fases orgéni-
cas. Los elementos fueron re-extraidos en HH03 (1:2) para la absorciba
atbdmica y se determinaron usando una flama de aire-acetileno o de xao-
acetileno. Los resultados mostraron que el ®i, €4, Cu, Fe, Pb, ¥i, ¥,

Zn y Sb se extrajeron cuantitativamente (al pHl aproziado); el Co, in ¥y

Mo solo parcialmente; y el Sn y Al précticamente no se extrajcron.

Método 11,

3757. Nuevo esquema del anilisis de silicatos (para 156 ele-
mentos, principales, medios y en trazas) basado principalmente en los
métodos de intercambio ibnico ex solucidn y onmisidn espectrométrica.
Govindaraju, K.. Analusis, 1973, 2 (9), 367-76.

La muestra (0.65 g) se funde con LiCO3 (0.65 g) ¥ H3303 (155
g) en ua crisol de grafito a aproxinadaucante 1050o ¥ la nezcla fundida
se procesa inmediatamente en lémiaacs de BO‘fm (cf. Goviadaraju et al.,
Analyt. Abstr., 1972, 22, 2205). Se pulverizma cada limina en un morte-
ro de 4zata y una vorcibdn de 200 =mg ce disuelvc en H?OB 1.3 (20 m1).
Despubs de diluir coa aguo = 200 ml, 1= solucihn se usa para la deter-
minacibn de Si por absorci’n atdmica y de Tz y K por fctometrfa 4o fla
ma, Otra porcibn, (600 mg) se¢ revueclve con 5.5 g de recina Anberlita GC

120 (formz fAcida) en aguz (200 ml) y HNOB 0.07% (20 rl) agitondo dursn

durante 10 minutos

3
(9]
)

te 3 horns. Degpués de decantar, sec ajitza cor
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(2 por 200), se¢ seca la resina a 100° ¥y se utiliza para la determina-
cibn espectrogrifica de AL, ¥e¢, Ca, Vg, Ma y %i, y de las trazas cde -
Ba, Co, Sr, Cr, Mi y V usando Li como vatrfz interno. Bl iastrumento -
usado se csuind con un dispositivo para introducir la resina en forma
de pelicula fino sobre una cinta de celulosa. El efe~to de matriz fué
decnreciable; el coeficiente de variaci®n para los elementos principa-
les y menores varid de 0.7% (para Sioz) a 4.1% (para Mg0), y para los
elementos en trazas de 2 a 1% (21 determinaciones en una muestra com-
puesta de granito tipo més vidrio tipo).

2211. Tvaluaciédn de 1a espectrografia de emisién y de la es
pectrofotometrfa de absorcidén atémica para la determinacibén de los ecle
mentos principales y de los elemzntos en trazas en plantas. Ecrement,
F.; y Burelli, F, P.. Analusis, 1977, 2 (4), 306-13.

Una comparacidn critica muestra que la espectrografia de emi
sibn es 1a m&s adecuada de estas técnicas para una separacién prelimi-
nar de muchas muestras, mientras que la absorcibn atbémica, siendo cuan
titativa y teniendo una buena semnsibilidad, puede usarse para determi-
nar casi todos los elementos principales y menores ya sea directa o in
directamente (para P, S y Si en cantidades pequefias). El B, V, si, Al
y Ti se determinan més facilmente mediante espectrografia de emisidn,
la cual permite también determinaciones simulténeas de Cu, Mn, Mo, B ¥y
otros elementos menores. Se revisan 1los procedimientos tipicos, inclu-
yendo la mineralizacidn y se enlictan las sensibilidades. Se recalca -
1a naturalezs complementaria de las dos técnicas.

7608, Posibilidades de evitar la mineralizacidn durante la -
extraccidn-anilisis capectrogr&fico. II. andlisis de sodlo netilico -
(para impurczas). Kuz'miu, N. Mey DubrovinaT. P.; ¥ Shemshuk, 0. M..
7h. anslit, Kuim., 1973, 28 (2), Z64-7.

Sc ciutrajeoron trazas ae Fe, ¥a, Al, Wi, V, 3e, Cu, Co, Bi, -
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Pb y Zn de una muestra de sodio (4 g) disuelto eu etanol-agua (L:1), v

se democird que cl efecto de los extractantes (S-uic
noler y h-benzoii-}—metil—1-fenilpirazolin-5-ona en CClq Smt (I)) so=-

bre el aaflisis espcctro;r&fico cubsecuente (arco de corriente alteria)
ael extracto concentrado es insignificante. Zantonces, l1a mineralizacidn

del extracto no es necesaria. Pudieron usarse patrones inorginicos va-

fes)

ra la determinacibn de Fe, ¥n, Al, Ni, V, Be, Cu y Co, Doro pare el Bi,
Pb ¥y Zn los mejores tipos fueron los couplejos de cstos elemexntos con

I; tales complejos fueron tambi&n adscuados patrones rarz usarse en la
coterminacién de los otros elementos. El rango de eensibilidad para Fe,

Al y V fud de 0.1 ppm, para Mn 0.005 prm. (Parz 1z narte I ver Analyte.

Abstr., 1973, 25, 673).

M&todo 12.

3086. Estimacién preliminar del espectrémetro multicanal de
rayos X Siemens MRS 3 (para el anilisic de acero y materiales relacio-
nados). Hughes, H.; y Scholes, P. H.. Br. Steel Corp. open Rep., GS/
TECH/V/6/72/C.

Este instrumento de 17 canales ce puede equipar cen una va-
ricdad de tubos de rayos ¥ ¥y dé eristales analizzdores, e incorpora -
contadores de centelleo y contadores de fluio nroporcional (rellenos
con Ar-metano o con Ne-metano) pars lz deteccidn. Ts factible 2l anfli
sis automatizado mediante el uso de un sistema de almacenzmiento de 160
muestras y se puede eslabonar el aparato a una computadora. Mediante el

uso del instrumento se han establecido grificas de calibracida y repro

ducibilidad para Si, Mn, P, S, Mo, Cu, V¥ y ¥ en zleacione: Ce acero ba

1]

jas, y para Fe, Mn, Ca, P, si y Al ca Sxuldos (aincrales, ciateres y e

ostré el concidersble zmotencial del MieZ s

(<]
o
5]
| =2
(9]
(4]
~
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(o]
B



-95-

M&todo 14.

953. Titulacibn coulondtrica de hierro(II), mangaacso(IIl), -
vanadio(IV) y cerio(III) coa dicrouato electrogenerado en un mecio fos
férico(ficido fosférico) (y la determinacibs de vanadio y mangancso en
acero). Kostromin, A. I.; Aknmetov, A. A.; ¥ Buryzina, L. Nee. Zh. --
analit., Khim,, 1972, 27 (2), 315-9.

86 establecen las condicicnes para la titulacifa de Fei®, -

VIV T CeIII, 0 para FeII, VIV y MnII en una mezcla. Para la determina=-
cibn de V y Mn en acero, se disuelve 1 g de la muestra (que contiene -
aproximadamente 0.5% de Mn y 1.3% de V) en HZSOL"-HNO3 conteniendo una
pequefia cantidad de H,P0,. Despuls de desalojar todos los 8xidos de nl

T3 =
L A I II IV ) ; )
tr8geno, la soluciba contieane Fe , Mn y V°7; esta solucidn se tra=-

i
4

ta con un exceso de FeII (con reosnecto 2l contenido de V), y se a2justa

la concentracidn del }131’0,4

cuota de esta solucibén se titula coulométricamente con Cr2072- electro

2 12V en un volumen final de 100 ml. Una ali

generado; la curva de titulacibén mucctra 3 inflexiones, de las que se
pueden determinar los contenidos de V y kn. En 5 determinaciones sobre
¢l acero de prueba se encontrd 1.31£0.02% de V y 0.52%0.02% de Mn.

855. Determinacidn de manganeso(VII), cerio(IV) y vanadio(V)
en aceros mediante titulacidn coulométrica diferencial con iones de -
hierro(II) clectrogenerados. Nikolaeva, E. R.; Lakeeva, T. N.; ¥ -
Agasyan, P, K., Zh. analit. Kaim., 1972, 27 (3), 497-501.

Se disuelve el acero (0.25 a 1 g) en 30 a 50 ml de HZ.SQI+ acuo
50 (1:1) conteniendo una peauefiz cantidad de Hﬁdz y se evapora hasta -
que enmanen humos blancos; el residuo de sales se disuelve en agua. La
solucibn fria se diluye a 50 ml y una alfcuota de esta solucdibdn (que -
contiene de 10 a 100 pg de Ce ¥y V) se transfiere a la celda catbdica.
Se agrega la cantidad suficiente de (NHA)ZSOA-FeZ(SOQ)3-24529 para dar

una solucidn 0.1M en FeIII, se ajusta la acidez para que sea 2M en -
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HZSO se adiciona un ligero exceso de solucidn de KI-inOLP al 2.5% y se

1+’

titula coulométricamente el Mn junto con el Ce y el V con el Fe2+

elec
trogenerado en un flujo de N, usando electirodos de platiao polarizados.
Sz obtiene un punto final separado para cada componente. El ranco del
nétodo es de 0.003 a 0.005% de Ce y de 0.025 a C.34% de 7 sin separa-

cidn previa.

Mé&todo 16.

2146, Condicilones para la electrogeneracibn de titanio(III)
vy estaﬁa(iifﬂéﬂyuniéékddd deAplomd, aplicacibn a la determinacidn de
nierro, vanadio y cobre. Kostronin, A. I.; Yosolov, Y. V.; y Yuzhanina,
I. D.. Zh. analit. Khim., 1972, 27 (6), 115-20.

Se establecen las condiciones &ztisas para 1o titulacidén am-

II i1 o Sn - generado a partir de

H

perométrica de FeIII, VV y Cu con Ti

Iv IV

T1 o Sn en un citodo de plomo, usando un clectrolito de HZSOL+ (ce

2 II). o solo para el gnit

1 a 6M para el Il 5 ge 0.5 a 4M para el Sn
de HC1 (0.5 a 2M)e. Se describen aplicaciones del método parz la deter-
minacidn de 4 ppﬁ de Fe en zinc, 0.17% de V ea acero, y 3 ppm de Fe ¥y

0.01% de Cu en cadmio.

é€todo 19.

1662, Detencibn inctrumental no destructiva de aceite combus
tiblc para venadio, sodlo y azufre. Persiani, De; ¥ Shelby, W. D.. -
Environ. Sci. Technol., 197%, 7 (2), 125-7.

Se determinsn sodio y vanadio medirnts zetivacibén neutrdnica
coa rediciones de 1a actividad gama hechas con el uso de 2 crizteles

7

lieis d2 rayos X se

N

de NHaI(Tl) y un 2nalizador de 1024 counles. El an

2 determinacidn de § por 21 método de adicicnes con una solu

a
&)
3
%)
(=3
i)
e

cibu de dipentilditiocsrbamato de zinc (en aceite) al 50%; ¥y pare la -
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deterninacién~de V quemando la muestra, disolviendo el residuo en HHO3

Yy secnndo la zolucibédn sobre polvo de srafito, hacibndose lz comparaciédn

con los patrones corpuestoz de ¥ ¥y grafito. Los resultados para Na

205 Y
Yy V son acordes con annellos obtenidos pnor absorcién atbnica y los del
S con los obtenidos por medio de una bomba de Parr,

‘ 2274, An%lisis vor activacién instrumental de hierro y mine-
rales de hierro con isbtopos de vida corta y correccibn exacta del -
tiempo de decaimiento. De Wispelaere, C.; Op de Beeck, J.; y Hoste, J..
Analyt. Chem., 1973, 45 (3), 547-52.

El m&todo, que involucra la irradiacibén de 1las muestras y pa
trones durante 5 minutos con un flujo de neutrones t&rmicos de aproxi-

1 neutrones/cma/seg, pernitc la determinacida de Mo, Cu,

madamente 10
Co, V, Ni, Al y Mn ean concentraciones de 70, 40, 80, 2.5, 1000, 0.5 ¥y
10 ppm respectivamente, en hierro de alta pureza; y también de V, Al ¥
Mn en 7 minerales de hierro, Se describe un procedimiento para la co=
rreccidn del tiecnpo de decaimiento en el caso general de una mezcla de
isbtopos de vida corta y vida larga, basado en la ecuacidn derivada =
por Schonfeld (ifucl., Instrum. Meth., 1966, 42, 213).

777. Determinacidn de vanazdio en materiales siliceos por .ac-
tivacibén ncutrénica. Decarreau, A.; y Jaffrezic, H.. C. r. hebd. Seanc.
Acad. Sci., Paris, D, 1972, 274 (18), 2553-5.

La roca de nuestra previamente calentada a SOOO, se trata -
con HF-HHOB. La nmezcla se calienta a sequedad, el residuo se disuelve
en HXOB—HZOZ, ¥y la solucidn zc calientza a sequedad. Se trata el residuo
con H‘HO3 (12 ml) y se decanta la so0lucibn clara; se repite dos veces
este trateomiento con 4 ml de r»‘LCJ vy se lleva la solucibn a 20 ml. Se
serara 21 V de loc elementoc nrincinales por cromatograffia en papel.

Las porciones de vapel, gue contiznen al V y un tipo de V, se irradian

2 2
en ua flujo de aprovinadamente 7X101“ neutroncs/en /sz2g durante 30 se-
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gundos y se someten a ezpectrometrfa gama con un detector de Ge(Li).
Para cuentas muy bajas se irradian juntas varias manchar cronatoorafi-
cas de la misma muestra. El 1fmite de deteccidn es de 3 a 5 mg oor g.

analizaron mediante este método arcillas y wuestras tipo internacig

(‘u

S¢
pales. La alta sensibilidad del método permite estudios de la dictribu
cibéu del V en lac diversas capas de lac rocac sedimentarias.

2352. Determinacibdn de vanadio 7 sodio en aceite corbustible.

Gibbons, D.; Metcalfe, B.; y Rosborough, D. F.. J. Inst. Petrol., 1973,

)9. 84~90.

L; nucstra (1 a 2 g) y soluciones patrda de NIIL*VO3 ¥y do ==
?'aHCO3 ce irradfan durante unos cuantos minutos en uan flujo de ncutro-
nes térmicos de aproximadaiiente 2x1013 neutrones/cm2 ccge A continua-

cibén se mide el 5ZV a 1.45 VeV y =l Zqﬁa a 1.37 MeV mediante espectro-
metrfa gama con un detector de Ge(Li). Para el V las sensibilicades -
son de 0,002 y 0.02 ppm para aceites ligeros y crudos, respectivamente;

para el Na los valores correspondientcc son de 1 y 10 ppu, cuando ge -

mide simulténeamente con el V.

Mé&todo 22,
2236. Nuevas reacciones guimioluminiescentes del luminol en

resencia de sales de vanadio, Pilipenko, A, T.; litropolitekaja, Lo Vo
&

y Tukovekaya, N. M.. Usxr., Xiiwm. Zh., 1973, 35 (1), 71-3.

oxidacidn d=1 luninol (5-arino-2,3-cihi-

3 A : Iv i
droftslazina-1,4~diona) mediante el V en un =edio

de a0" 2.1¥, solo
.e ohtuvo, de los difsrentcs ovidantes estudiados, con IC‘Jl o con H 02

acuoso. Fub posgible deterainar uenos de 0.0

luciba 2 partir de la centidad de quiniolunin

ficaments) gonerada vor cualquicra de esas reaccler

piecz e Vv son inactivas coms catalin

&

zdores, Dere los letenc;
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formados ea colucibdn al mezclar V0., POQS- y MOOAZ- (o WOQZ-), cuando
= :

ce adicionaron a una solucibdn d¢ luminol en NaOH 0.1M, produjeron una

luminiescencia que se pudo usar para la deoterminacidén de menos de 5 'ng

de VV.
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Método 2.

2054. El sulfato de hidracina como rcactivo para la determi-
nacidn volumétrica de vanadio(V) o cromo(VI). Rao, P. V. Z.; ¥ Rao, f.
G.. Talanta, 1973, 20 (9), 907-10.

La titulacibn directa del vanadio(V) con colucidn de =zulfato
de hidracina se lleva a cabo en un medio de Hasou 1IN (50 =1), en pre-
sencia de 0,5 ml de solucién de 0504 al 0.2% como catalizador, 3 ml dco
H3P0 siruposo y 0.2 ml de difenilamlnsulfonato de Ba acuosc al 0.2%

como indicador. La reaccibn se vuelve bastante lenta cerca del puato -

rinal. E1 Ferll, untl, crfTl, cull, 10" y w'T no interfieren. Tl Cr't

interfiere y se puede determinar similarmente afiadiendo un pequcfio ex-

v ¥y titulando el Vv formado como se describe, la titulacidn

VI

ceso de V
directa del Cr = no es reproducible.
M&todo 3.
2624. An&lisis de aleaciones de vanadio-titanio. Pribil, R,.;
y Vesely, V.. Lutn. Listy, 1973, 28 (9), 661-3,
Procedimientos: (i) Para Ti. A la =olucibn problom& que con-
tienc hasta 30 mg de Ti y hasta 2C wg de 7, ce agreza HZOZ acuoso a2l -

50% (190 nl), se aglta y se dej ante 1 a 2 ninutos, se ajuc

®
(&)
Y]
(2]
«
o
O
9]
)
2]
"5

ta el pif a § con NHB acuoso (1:10) y se deja reposar por 10 minutos. -
5: éiluyve la solucidn con agua a 200-250 ml, s¢ ajusta el pil a eatre 3
Y 4 con HZSO. aproximacdamente 2N, se agrega un exceso de &cldo 1,2-dia
ainociclohexan-M,i,N',N'~-totra ac8tico 0.72 a 0.05M, s@ enfria a 15
se ajusta ol pR con hevamina a 5-5.5 y =¢ titula gl comrlajahts no con

2 . 4. - -
sumicdoc con Za“+ 0.02 2 0.05M {(n-rani- &2 xillannl comd indicadoz) nasta

que el color amarillo cambis a rojo vieclat=, (ii) Ture V. Lo solnzidn
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problemz que contiene hasta 20 ng de V y hasta 30 mg de Ti se diluye a
50 ml con azuz, S€ agresa VﬁuF (0.5 a 1 g), se ¢eja rcoosar por 2 minu
tos y se agrega EDTA 0.02 a 0.05M en exceso 7 fcico ascbdrbico (1 g). -
Se deja pasar mis de uc aiunuto, se diluye la solucidn a 250 nl1 y se a=
justa el pH a entre Z 7 4 coa HHB acuoso (1:20), y después con hexami-
na a un pH de 5 a 5.5. Se titula el EDTA sin consumir con Zn2+ 0.02 a

0.05M (naranja de xilenol como iuadicador).

¥étodo S.

2030, Comtribuciones al anflisis de materia primas nucleares.
TV. Determinacibn espectrofoto;étrica de vanadio y molibdeno en uinera
les quc contienen uranio. Korkisch, J.; ¥ steffan, I.. Hicrochim. Acta,
1973, (5), 651-63.

El mineral se descormpone coun atacue &cido o por fusidn con -
Na2003. La solucidn de prueba se hace 6M con HCl, se pasa a través de
unz columna de intercambio iénico fuertemente bésica (Dowex 1-X8); se
eluye el V con FCl 6M,.y el Mo con mnetanol-HCl 6M (9:1). Determinacién
de V. Se evapora la solucibén que contiene al V¥ a sequedad, se trata el
residuo ;on 20 ml de azua regia, se evapora nuevamente a sequedad y se
disuclve el residuo en 5 ml de HCl 1M. Una alfcuota de esta solucibn -
que contiene de 10 a BOO‘ﬂs de V ce trata con el suficiente HC1 1M pa;
ra dar un volumen total de 5 ml, se agrega 1 ml de H'BPOL+ (1:2), 0.5 mL
de tungstato de sodio acuoso al 16.5% ¥ uﬁa gota de KEnDk acuosq al 2%,
se calienta en un bafio de agua hirviendo, si es necesario se agrega mhs
solucibn de KMnO, . Se adicionan 0.5 ml de NaNO, acuoso al 1%, se enfria

4
y ce dlluyc a 10 =1, midifndose 1- e:tincidn a 400 nm.

7316, Répicda determinacidn colorimétrica de vanadio en pro-
ductos del petrfleo sin snu incineracién., Preis, H.. Erdoel Kohle Erdgas

Petrochem. Brennst.-Chcm., 1973, 26 (9), 203-5.
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Las muestras de petrdleo (aproximadamente de 1 g contenicndo
de 1 a 50 ppm de V) se descouponen por caleataniento con HNGb concen~
trado ¥y eanscguida con H2804-30104 al 70%. Después dec repotidas zdicio-
nes de I’.Cl()L+ y de haberse removido el HESOLr y el HCth mediante calen-
tamiento hasta la aparicibn de humos, seguido por ui corto tostado ¥y -
un tratamiento &cido adicional, se obtieanc una solucidn libre de mate-
ria organica, El V se detcrmina en esta solucidén midisndo la extincida
de su complejo con la 3,3'-dimetilnaftidina a 550 nm. =1 cosficiente -

dc variacién para un valor medio de 14 ppm fué de 1.8% (12 deterizina-

cione§5, yrlos'résultados para una variedad de mucstrd coiancidieroa -
con aquellos obtenidos por espectrouctria de rayoc X y por el uétodo
aleman DIN 51790 (correspcndiente al método patrén AST, D 1548-63).

301. Microdcterminacidn de vanadio en material bioldsico por
cromatografia selectiva en papel. Boenig, G.; y Heigener, A.. Landio -
Forsch., 1972, 25 (2), 139-43. '

' El materiél (10 g) se calcina en un cricol de platino a 550-
500°C durznte 2 a 3 horas. El residuo se disuelve en HKOB, 1= sclucién
se evapora y este residuo se calienta con HHOB-REO (1:10). Despu3s de
oxidar todo el V presente a Vv por adicibn de unas cusntas gotas de Br
acuoso y eveporar a sequedad, el residuc se trata con NHB acuoso ¥ -
HNOE. La solucibn de NZ—IL*"JO3 asi obtenida se mezcla con NaClO3 acuoso,
WaF y EDTA y se ajusta el pH a 0.5, el ¥ se cepara de los metales que
interfieren por trotaniento con una solucidn de cupferron y extraccidn
con CHCl,. E1 rosiduo de erta extraccién se deccompone pOr tratamiento

con ILi0,-HC1O, (4:1), el VV se obticne comc una solucidn en HCl1 9H, s@

5] L
separa por cromatografia en papel circular usandn etil metil cetona- -
i \'g .
HCcl (23:2) como disolvente. La franja que contienc al V' se localiza

por tratamiento con tanino etaadlico acuoso y Wh,; entonces sé le sepa
-

v 2 g ; v s 3
ra y se calciaa, el V' (un=x soiucida de las cealzas ea HCL 0.27) se de

[
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termina espectrofotométricamente usando L4-(2-piridilazo) resorcinol a-

cuosc ca preceacias d2 acciato de sodio (pa o) a 540 nm. Tl error para

2622. E1 sul‘onitraze (&cido 8-hiuruii-7-(2-hidroxi-S-nitro-
Zogulfofenilazc)naftalen-1,56-disul? fnico) como reactivo para la decter-
micacibn cspectrofotométrica de vanadio. Barenbaum, . E.; Dediov, Yu.
-h.; ¥y Orlova, Z. Se. 2Zh. analit. Khim., 1372, 27 (10), 1969-71.

Se dzcribe la preparacibdn del reactivo (I), se prescata un -
ectudin dc sus propiedades espectrométricas y de las del corplejo VIV-
I. Sc deruestra que I puede ser usado para determinar menos de 0.4 Mg
de V 2n 50 ml c¢o colucibn con un p¥ de 2 a 2.5 a partir de mediciones
a 582 nm. No hay interferenciaz debida a metales alcalinos o alcaliro -

térreos, Co, i, Za o Pb; muchos otroc elementos incluyendo 21 Fe se

pueden enmascarar medisnte reactivos aproriados. Grandes cantidades de
- 2e
3 2 LI’ 3
pcro iones de ®EDTA, ozalato, hidroxilauonio ¥ ¥~ si lo hacen. Sc sugie

c1~, Yo S0 sulfosalicilato y fcido cromatrbpico no interfieren,
re ¢l uso de I para determinar V en acero.

2623, Determinacién espectrofotcométrica de VV con 5,7-diclo-
ro-8-hidroxiquinaldina. Izquierdo, A.; 7 Lacort, G.. Infcion. Quim. -
analit. pura avl. Ind., 1973, 27 (4), 158-62.

La solucibn de Vv (50 a 250‘rg) ce mezcla con 5 ml de etanol
y enlucién reguladora de ftalato &cido de notasio-HCl de pH 3, se dilu
ye a 30 ml y se agita con 5 ml de (‘ClL+ v 5 ml de una solucién del resas

tivo nombrado en €Cl, al 2%. Se llcva a cabo un~ segunda extraccibn

'

con 10 ml de FVL, ¥ 0.5 7l de la =olucidn reactiva; los extractos orgh
nicos combinndos se diluyen a 25 rl ¥ se mide la extincibn a 480 am., -
La concentracidn de vanadio(¥) se calcula por referencia a una gréfica

de calibracibn, 1la ley de Eeer se observa para una concentracidn de -

Ok a 10/»g de V por uwl de fase orghnica. Interiieren varios iones, pe
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ro la interferencia debida al Fe? , Zr0:, T v Al sc pucde eliminar
aediante la adicidn de agentes complejantes. El coeficiecute de varia-

cisn fud de 0.5% (10 determiaac iones)s

M&todo 7.
3245, Aplicacioac:s de la ecpectrofotometria de absorcida atd

o~

mica en un laboratorio de trabajos de.acero ¥ hierro. Harrisom, T. 3.3

Foster, V. W.; v Cobd, W, D.. Metallurgia Motal TFora., 1573, 40 (11),

361=L.

i, &n, Cr, Mo, V y Al total y soluble, ca alcacloncs de acero mcudlas,
bajas y altas. Se presentan datos de exactitud y precisibn para varios

ierros ¥ aceros segln el Patrén Quimico Briténico (BCS). Loz reculta-

e

Y

dos concuerdan con los valores certificados y la reproducibilicad es -
satisfactcria en todos loc casos.

042, Evaluacidn del atozizador de barra-de-carzda para el a-
n8lisis de rutina de vanadio en petrfleo crudo »or eepectrofotometria
de absorcifn atémica. Chakrabarti, C. L.; ¥ Tall, G.. Spectrosc. Lett.,

, 6 (7), 285-97.

Se disolvicron 2 ruestras en {sobutil metil cetcona (sc nece-
sité unz dilucidn de aprovimadamente 1:40 para evitar interferencicas
dc 1z matriz del petrflec) y se analizaron mediante el uso de un2 oré-

ficz de calibracién y por ux mEtodo de adicincnes tipo (coa el complejo

dz oxcbi*-(?-fanilbutano-1,?-dicﬁv%o) vanadio(¥7) como patrén)., Con am-

4]

hos mBtodos se observeron ofectes sisnificativos, rero con el uso de
un transformador de mayor c capacidad (el cuel 4i$ una clevacidn mAr ré-

pida a unz te mperatura final m&~ alts), ¢l ofecte celo &8 Absarvh en-

tonces con muestras qua contenfan

concordéaron con aguellos cohtenidos con 1a t8onica do atomizaciéa de -
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flama y sc establecib una deteccibn limitc de 6.8 ng de V.

>317. BEspectroscopia de fluorescencia atbmica y de absorcién
atémica con un filamento-de-depdsito-atémico-de-carbén., XIV. Determina
¢ibn de vanadio en combustédleos. Everett, G. L.; West, T. S.; ¥ -
willians, R, We.. Analytica chim., Acta, 1973, 66 (2), 301-3.

Por esta técnica es posible la determinacidn de aproximada-
~mente 1 ppm de V sin ninglin prctrataniento excepto la dilucidn, a con-
3icidn dc que se¢ use ¢l método de adiciones tipo para mizimizar los -
clectos de matriz. Para aceite que contiene. de 0,01 a 1 ppm, el V se -
extrie por agitacibdn con HCL 2¥ (10 ml) a partir de 10 ml dc una solu-
cidn de la ruestra (5 g) en petrdleo ligero (25 ml) durante 3 ninutos.
Sc¢ separz la capa Acida, sc agrega 1-(2-piricdilazo)-2-naftol ctandlico
al 0.1% (5 ml) y el pH se ajusta a 4 coa YHY, acuoso concentrado. Enton

-

ces ce extrle el complejo de V con CHCl3 (1 ml), y se usan 10 ML,
M&todo S.
2531, Determinadcibén mediantc emisidu de flama, de micirocanti
dadee de elemeatos refractarios con el uso de pulsos de evoporacibn a
partir de una microsonda calentada ¢lfctricameate. Prudnikov, E, D.; ¥
Shaphina, Yu. S.. Zh. analit, Tain., 1973, 23 (6), 1055-8.

Bl mdétodo, gue pernitc uu perfeccionamiento en la scnsibili-

o

le f1

]

dac de la ezpectrofotometrfa dc emizidn ma por aproximazdamente 2
frdencs, involucra la evaporacidn de la muestra (aproximadamente 1 mg
nediznte un pulse eléctrico (aproxinadazents 1 seg; 50 amp y 10 V) deg
pubs de inrertar una microsonda 42 carbdn (1 mm por 0.5 mm) que contie

ne o 11 nuestra en la flama de N.0-acctilenoc. Fl 1limite inferior de de
=

c nara V' y 1 ng para Mo; se

g
o=l
o

terminacidn 27 do 1 ug parz Al o Br, 0.3

»

dctcrmité':yroriraﬂn:cnte uno parte por 107 de Sr en 6xido de aluminio

con un error relativo “el 10%,




MEtodn 10.

3218, Titulacids fotométrica secuenci
vanadio(V) con la hidrazids 2:c1 &cido iconicotinico (izonlazida). Rao
D, ¥, K.; Rao, 8. 5. B.; ¥ Rao, R. S.. Z. anslyt, Chesm., 1973, 265 (5),
567«

Una mezcia de 2 ml de Cr’I y 8 ml de v’ (0.05% cada una de
las soluciones) se trata com 12 a 20 rl de HEPOQ’ la solucidén se dilu-
ye a 40 ml y se mezcla paséndole una corricnte de €O.. Se titula la so
}ucién adicionando volfimenes de isoniazida 0.05M, midiéndose la extin-
eibn deé la solucidn 2 minutos después de cada adicidn e interrumpiéndo
se el flujo de 002 30 seg antes de cada lectura. La grifica de extin-
cidén contra volumen de titulante umuestra dos inflexiones; el volumen -

por encima de la primera corresponde a la reduccibn del CrJI a CrIII,

X0 v
aquel entre las dos inflexiones a la reduccién del v a VI“.

ferencias con CuII Y WVI

Hay inter

ILT

S IIT i .
, perc no cecn re (50 =g), Co (6C mg) o -

UOVI (40 mg); el error es menor del D.5%.
M&todo 11.

3254, Técnicas cspectrofotombtrica y espoctroquimica para la
determinacién de cromo y de vanadio en acero. Alvarez Herrero, C.; ¥
Burriel-tarti, F.. Infcion Quim. analit. pura apl. Iad., 1973, 27 (5),
225=L3.

Para la t&caica espectroguimica se

so saples unz excitacid

ticunpo de e..posicilda
1low obtenidos por los ubtcdos espoctroistoudtricos tipo CENIN, a ca=

ber, aguel con el uso 4=

SL

aguel cou el ugo de Cifsnilesrbazila para ¢l crowo. 71 nétodo espectr
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quimico e¢o w8z corto, reguiere menos preparacibén de la muestra, rero -

las recultadss san aga9s renroducible

W

quc -cnellos obtenidos nmediante
cepectrofotonetria.
8565. AnAlicis o nctrogrfifico de alcecioner de acer~ ? amina-

B2

27

doi meddiaz ¥ e madi-ntc el u=o de la tBcnica del czreo de arghn por
fueibn al vacfo. Stomn, 2.3 McKénzie, P.; ¥ Harrison, T. C.. Metallurgia
Hetal‘Form., 1973, 40 (7), 222-5,

Se¢ precenta una descripcibdn del horno de Scot-Vac y de su u-
50 en la preparacidn de "botones" adecuados para el angaisis en un es-
pectrbgrafo al vacfo de lectura directa. Los botonee se preparan con -
muestras de 40 g en forma de varillas (o a partir de desperdicios de -
molienda o barrenado, comprimidos primeramente en grénulos); las mues-
tras se mezclan con aluminio (como deoxidante), se funden por medio de
un arco de corriente directa en una atmdsfera de Ar a una presién de -.
50 mtorr y se comprime a botones. Los resultados para las muestras asi
preparadas se comparan con aguellos del anflisis quimico. Las gr&ficas
de calibracibn para los principales elementos (C, Mn, P y S) se obtie-
nen médiante el anflisis de los botones preparados a partir de muestras
de las que los desperdicios de barrenado se han analizado quimicamente.
Mediante el uso de esta técnica y aparato, se pueden analizar 11 mues-
tras para 14 elementos (C, Si, Yn, P, S, Cr, Mo, Ni, As, Cu, Co, Nb, -
Sn y V) en aproximadamente 3 horas-houbre.

1596. Determinacidn espectrogrifica de algunas impurezas me-
t4licas en petrdleo. Kuzaetsova, A. F.; Otumakkove, 2. I.; y Kataev, G.
A.. Zav. Lab., 1972, 35 (8), 927-%.

Se agita la muestra (4.5 g) con ua agitador magnético duran-

te 30 minutos a uaa 2 w1l de HNO, concentra-

3

do 7 5 »1 de hevano, a roflujo. Esta operacidn da como resultado la -

concantracibn c¢el V¥, Wi, Cu, Ma, Pb 7 Ti ea cl precipitado de breas as
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Vi

T8lticas que se forma, y coa la operacid:

“as que puelen ocurrir durante la calcinacib.

5
cidn por reactivos en el vrocesu du oxidacibu hfimeda. Se visrte el 14—
quido y el rrecinitado se lavé con hexano, entconcss se sesa con una 18
para infrarroja h.sta una consistoncia como de coquea y ce pesa. Bl anh
lisie espectrogréfico se lleva a czbo ya sca medlante (a) dempuds deo =
czlcinar una mezcla del residuo y 200 =g de polve de carbdn a 5”0-5580
durante 1 a 1.5 horas, ss agregan 25 mz de MaCl y polv> de carkdn a -
producir 250 mg, o (b) después de pulverizar el residuo bajo etsnol., -
Con (a) 30 mz de la muestra se colocan en la cavidad (5 mu de profundi
dad por 3 mm) de un electrodo de carbbda, y con (b) 30 mg de polve se -
colocan en la cavidad del electrodo y se mantieﬁe en nosicibn con solu
cibn de poliestireno en benceno al 3%. T1 ~spectro se excit= en un ar-

co de corriente alterna de 12 a 14 amp.

1472, Determinacifn de impureza- de esta®>, molibdeno, nio-
bio, téntalo, titanio, tungsteno, vanadio y zirconio en uranio. Heres,
A.. Rapp. CEA, R-4433, 1973 17 pag.

Estos elementos encontrados en compuestos de uranio (en can-
tidades dé ppm), se separan de &ste mediante la adicidn de cupferron -
posterior a la adicién de Fe para su uso como matriz y de Ga para su -
uso como patrdn interno en el andlisis espectrogradfico. Parz 19 mg ce
aid a 2 g de uraaio, el liaite do deteccidu os de aprovimada-

=

madamente 5 a

neate 0.5 ppu, ¥ el coeficiente de variacidn es

D
v, e

1503, M&todo del arco

el auflisis espectrogréfico decl

’ N et e XY e anT Co W &2 27
VeunatasUbrananian, R.. 2. apzlyt. Shcn., 19735, 260 (2), 127,
- R (&) 5 - ~ e
S2 citan las lfacas especdtrales de aadrici Los l1tuiitec di

proi s e o e 2T 1 ™ = = s it a m=
eImiiaclion gase W, A, Wy i, Vi, TRy sk o Sy 1S, L



Y y Zr como trasas de elementos en ¢l %:ido do tintalo. E1 aunflisis se

ojveata sivcetaments sobrc da si.. mrotratamiento, la matriz de
Mo provee Lfsc: sabvie dutornass
Métudo 12.
2081 21 &tado de abiasifn a le ideatificacidn

e accoros de alta alecacibn. Culs, L.; Zrauner, J.; ¥ Friedhoff, P.. Z.
znalyt. Chem., 1973, 265 (5), 3k2-6.

VUna nuectra limpia del acero cc frota a mano durante aproxi
madamente 3 minutos cerca de un disco de corindén guimicamente linmpio
(54 mm de difmetrc) hasta que una capa del moteal (0.5 a 1 mg) sc “epo-
cita sobre ¢l disco. Se pesa el cisco, y entonces se somete a la esrec
troretria nor fluorescencia de rayos X. Por rcfcrcncia a las gréficac
de calibracidn se pueden determinar los contenidos de 8i, Cr, Ni, Mn,
v, W, Ti y Nb. El anflisis pare 5 clementor toma 10 minutos. Los resul
tados por ccte m8todo.se comnaran favorablemente con anuellos obteni-
dos por pruebas quimicas hfiredac convencionales. Las aplicaciones suge
ridas son en el céntrol de califzd y en 1= seleccibn de chatarra.

7241, Estimacién del ccpectrbmetro de rayos X Philins PV
1450 para el zandlicis del acero. Hughes,.H.; y Tunney, A. A.. Br. Steel
Corp. open Rep., GS/EY/43/73/C. 1k péc.

Se dan las condiciones de operacibén y los datos de calibra
cién para la determinacidn de 17 elementos en aceros de baja aleacidn.
Se establecen las correcciones para las 1fneas de traslape que afectan
las determinaciones de V, Cr, Mn, S ¥ P, ¥ se nsd una radio técnica pz

ra corregir el impulso instrumental.

étodo 14.

1597. Determinacibn espectrofotométrica y coulométrica de
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vanadio en coque de petrdleo. Hulanicki, A.; ¥ Karwowska, R.. Chenmia
analit., 1973, 18 (4), 709-14.

‘La muestra de coque (aproximadamente:1 ;) cc calclna a 720
v el rociduo se calienta con HZSOQ-HF (1:1) (4 ml) hasts 1z avaricidn
je humos blaacos, entonces se disuelve ea HC1 Dh. Una alicnota que con
ticae de 20 a 100‘rg de V se oxida coa KMnO4 acuoso al 55, ¥ 1 V se -

sxtrée coa una solucibn de &cido N-fenilbenzohidroxfiico en CICl; al -

L

0.1% (2x5 ml). Se mide la extincidn de lz capa dz CHCl3 2 525 za 7 sC
refiere a una gr&fica de calibracidén. E1 contenido de vanall tzubién
se puede determinar coulométricamente. Una alfcucta dc 1a coluciba en
HCl 5M que contiene hasta 50 ps de V¥, ze oiiua COk zolucilin de 0, v
se diluye a 25 ml con HCl 1M. Una alfcuota que conticnc hacta 10 pe de
Vv se mozcla con el clectrolito soporte, el cual coationc Fez(SOL*)3 -
0.05M en H,50, 0.5M (50 wl), y la determinacién se rcaliza coa ind
2or de platino y electrodos dz referencia de calcuel, Los doc n8todos
dan resultados que coinciden dentro del 1.3%. %1 coeficiente de varia-
cidn fué de 0.007 para el m&todo espectrofotométrico (5 dzterninacip-
nes) y de 0.002 para el coulométrico (6 deterninaciones).

1502. Determinacibn couloméirica notentiostitica de vanadio
y de los componentes de mezclasvvanadio—man:aneso Yy vanadio;hierro, ¥
12 influcncia dcl cromo en el nrocesn, Richop, E.; ¥ Hitchcock, P. T
Acalyst, Lond., 1973, 98, 572-9.

La celdn coulom&trica descrita, que tiene electrodos dz plae-
tino-goca trabajesndo, elcctrodos auxiliarcs ¥ un electrods de r:feran-
cia (S.0.%.) o-f como compartimientos separades para an
to, se emplea en conjunto con ua -otentiontato -leoctro ravimét
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pretratamiento del electrodo de trabajo y la de-aereacidn y pre-electr§
lisis del electrolito soporte, se mide la corriente residual, entonces
se introduce la ruestra y se obtiene la electrdlisis contiaua hasta co
rriente constante. Se calculan los resultados de la corriente 1.tegra-
da, se corrigen de la corriente residual, esta correcccida impoue una -
severa limitacibn al nétodo. Se puede determinar el vanadio eun sclu- -
cién reguladdra de Kasok-acetato de pH 4 a -0.1238 volts, o nrefercnte-
wente en HaSOl1L 2M a +0.247 V; el CrVI se reduce sinmulteznecamcnte coa el
V.'pcro el ¥n y el V se pusden determinar en csecuencia. Es posible la

reduccidn del V¥ efi -presencia del FelII, pero no se recozienda.

¥&todo 15.

2621. Quimica analitica de los ectados dc omidacidn menos co
wunes. XVII. .Estabilidad del vanadio(IV) eu un medio de claauro y cu -
determinacibn voiumétrica con ferricianuro. Lucena-Condec, F.; Torafn-
dez, M, J.; Sanchez Misiego, A.; ¥y Marcos Tomas, J.. Iafcion. Quim. =

analit. pura apl. Ind., 1973, 27 (4), 164-70, 130.

Fl vanadio(IV) es estable ea ui medio de 2N~ alin za presen-
v .
cia de aire. Para deterninar de 0.1 a 5 meq de V en solucida de 32304

¢iluido, se agresga KOI para ajustar el pH a eantre 2 y 5, se agrega XCx
s51ido en evceso (el ranco 8ntimo para concentracibn de CX
ZM), ¥ la titulacién -ntenciom8trica ce lleva a cabc con solucida de -

K. Fe(Ci) . (electrodo indicador de n»latino contra el S.C.E.) a unn tenm-
(o}

3

neratura de 15 a 25° y manteniends durante 1z titulacibdn un p? d:o eatre

11 7 12 mediante la adicibn del KOV que =z rcaoulera.

1é&todn 10,

808. Deteriinacifn de van-dic, zircanic, hafnis » tiutalo eon

minerales de estafio mediante el an%lizis nor astivaci®a nszulrfaica, -
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Djojosubroto, ¥.; Usman, T, T,; y Zahiruddin . Radiochen. radioanalyt.

Liett., 12723, W (L), 257-63,

Lo casiterita y las escorias de minea 7cl estafio se pulveri-
zan, ¥ los e¢lamentoc se determinan cormo ~igue. Parz V., La muestra (25
a 50 mg) y ua tipo (5 O‘fﬁ de V) contenidos en bolsaz de polietileno, -
se irradfan con un flujo dec neutrons- de aproximadamente 10 13 neutro-
nes/cmz/seg e inmediatamente se hace la determinaciédn cuantitativa u-

sando un detector de Ge(Li) y ua analizador de 300 canales, la concen-

tracibén de V se calcula a partir del foto-pico a 143 keV. Para Zn, Hf
¥y Ta. Las muestras (aproximadamente 100 mg) y log tipos (2 ug de Zr y
50‘,g de Zf y de Ma), envueltos ca capas metdlicas de aluminio, se irrg
dian con uan flujo de ncutrones de aprovimademente 6x 101 neutrones/cmz/
ceg durante un dfa, entoucec se dividen en doc grugoc a) y b). En anbos
cacos el espécimen enfriado, se¢ fundid con 10 ng de un portador de Zr
¥y 2 g de Hazoa, entonces se disolvid el fundido en HCl y se extrajo -
con tenoiltrifluorocacetona 0.5k (¢n beaceno o xileno) ¥y la fase orgaui
ca ce sometid a la detcrminacibdn cuzatitativa durente 5 minzutos. El Zr
Yy el Ef se deterninarcn en el gruzo a) mediante la medicibn de las are
as de los fotopicos a 0.658 y 0.480 McV, respectivamente, mientras que
el tantalo se detrminé en el grupo b) en el fotopico a 1,221 MeV.

1451, Anflisis instrumental por activacibn neutrbaica de alu
minio y fierro de alta pureza. Mauuro, T.; v Mizohata, A.. Ann. Rep. -

iiat. Cent. Osska, 1972, 13, 23-9. S o

X

Las muzctras de aluminio 5~ irra’fan dursnts unn hora en un

5 & 1
tubo neumftico que provee f-cilmente alrededor de 2x10 3 ncutrone

nicos, aproximadanente 6_\:1011 resonantes ¥ ﬂ‘ro"iﬂaﬂﬁ.v¢te 2x1

dos por =cr por cm™, o dursnte 7C horas en uns columna térmica de gra-

neutroaecz térmicos y aproximeda

L &
n.utronazs reconantes nor sep por cm . Después de perfodos
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de decaimiento d2 2 y 10 dias (para cada tino de irradiacibn), se midie
ron las zctiviiates con un detector de Gelli) y un -~nslizadsr multica-

nal de pnleos altos. Las mucstras dg Te se irradiaron (1) dnrante 5 =t

autos y (ii) durantec un- hora on el tubo neumAtico, y (iii) curante 2

v

Toras en una columna térmica deuternia gque provee anroviradamente 1.3x

6

1011 neutronec térmicos y 2rroximadanente L.8%10° necutrone- rozonan-
tes por cm2 por seg; se hicieron las mediciones de actividad después -
de perfodos de decalmiento de 5 minutos, una hora y 2 horas, respecti-
vamente, Se obtuvieron resultados para 19 elementos traza en el alumi-
nio y se tabularon para A1, V, Cu, Cr y Co en el fierro. Se discuten -
interferencias serias producidas por el 24Na (producido por la reaccibn
27Al(n, alfa)aqma) en el anilisis del aluminio; y mediana interferencia

producida por el 56Kn (producido por la resaccidn 56Fe(n,p)56Mn) Yy por

el 510r producido a partir del DQFe en el anAlisis del fierro.

176todo 21.
3251, Determinacidn cinéiica de vanadio en acero. Costache,
D.; y Sasu, S.. Studia Univ. Babec-Bolyai, Ser, Chem., 1973, 18 (1), -
63=6,
Bl wltodo sc basza en el efecto catalitico del vanadio sobre
la reaccida entre el ¥BrC, y el rojo de Dordeaux {C.I. Rojo &cido 17).
-
Procedimiento, Se trataz 1a uwestra (0.2 g) con &0 ml de HESOQ al 202 ¥
5 ml d¢ &cido acético (1:1), evaporlndose a sequedacd. Se disuelve el
residuo 2n agua a producir 100 ml y se diluye una porecidén de exta solu
cibn 2 190 @l. A una solucibn mezcla de rojeo de Bordezux, acido acéﬁi-
co (1:1) ¥ K3r05 o¢ agregan de Go9 a2 1 mi de la solucibén de prucba di-
Tuida, 7 se lleva a 25 q5l; la conceutracidi inicial del colorante y =
del I(ker3 decbe ser de 24,2 r;/ml i 0.752 mg/wl, respcciivamente. Se a-

pita biea la msrcla ¥ dcosuls de 12 mirutos se mide la extincidn a 496
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nm, El rango del m8todo ez de Lra 27 ng dc V por zl de colucidn final.

717, Andlisis quimico de mezclas de matales meciante un ~&to
do de extrapolacibn logaritmica. Wagaosa, Y.; ¥ Yoackubo, T.. Pull. -
fucm. Soc. Jap-a, 1973, 16 (6), 1567-9.

: - 2~ :
Soluciones gue contienen H_ PO, , M°°4 Yy cunzlezipiers 2 de

2L

los matale~ siguientes, TiIV, Vv, ZrIV y Nbv, ce mczelan §F se ajusts -
el pH a.1.5 con HZSOLi diluido. Se agrecan solucionecs de citrato, oxala
to o tartrato y se grafica la extincibu 2 400 nm coms funcida 421 tiem
po. Los porcentajes de descomposicién de lo= £cidos molibdofosfbricos

terciarios vor los agentes complejantes org®nicos son de primer orden

y difieren significativamente para varios netclec. Si se grafica el 1o
garitmo de la extincibn contra el ticipo, se puede calcular la concen-
tracidn inicial del metal mediante exirapolacidn y referencia a cr&fi-
cas de calibracibén. El m8todo se puede usar nar= 1a determinacién de -

0.

Vv (0.01 a 0.02 mg) en proseancia de Ti 1 wg), 2r (0.5 mg) y b -

- X
(0.5 mz), pero el I, FeI*I, Ge y Al interficren.
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 27 (jul.-dic. 1974).

Mé&todo 4.

1224, Usos analiticos de algunos derivados N-alguil (o ciclg
alquil) de la N-nitrosohidroxilamina. I. N-Ciclohexil-N-nitrosohidroxil
amina., Buscarons, F.; y Canela, J.. Analytica chim. Acta, 1973, 67 (2),
349-55. A '

Este compuesto (I) se comporta similarmente a su an&logo el
cupferron, pero es mis estable en medlo &cido. Sobre sflica gel inacti
vada el va'l;dz.-rdel Rf- ;para.I es de 0.76, usando metanol-lﬁm3 acuoso con=
centrado (22:3) como disolvente revelador. En medio acidulado I tiene
una £ =6250 (?\wz 229 a 230 nm), y en medio alcalino una ¢£=8370 ==~
()\m= 249 a 250 nm). De sus reacciones con 37 especies catidnicas,

iIV, Vv III v son selectivas ¥y lo su=-

las gue efectfia con el T , Ce ¥y Ce
ficientemente sensitivas para usarse en la deteécidn y determinacibm
colorimétrica; se describen pruebas cualitativas. La reaccién de I con
el AlIII se aplicd a la determinacibén turbidimétrica de 0.6 a 10 M8
de Al por ml. A un nivel de. 166 ME la desviacidn tipo fué menor del
0.2% (21 determinaciones, al 95% del nivel de confianza). EL método se
aplicé a la determinacibén de Al en ﬂ-slicirretinato de aluminio en

medio &cido (stok g¢oncentrado).

Método 5.
1909, Determinacidn de vanadio en rocas, minerales y S8xidos
con 4cido benzohidroxfmico. Sen Gupta, N. R.; y Sen Gupta, D, B.. J.

Indian chem, Soc., 1973, 50 (2), 112-3.

Se describe un método espectrofotométrico (basado en la for-

macién de un complejo con el reactivo citado) para la determinacibén de
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mls de 0.1% de V en un medio de H,0-etanol (3:2) 2 un pH de 2.5y a
450 nm, Para concentraciones de V menores, se extrajo el complejo (a
un pH de 2) en isobutil metil cetona para medir la extincibn.

1823, Nuewo proéedimiento para determinar el contenido meté
lico de complejos coloridos. Irving, H, M. N. H.; y Al-Jarrah, R. H.e
Analytica chim, Acta, 1974, 68 (2), L73-L.

La solucidn acuosa de un complejo EDTA-metal se ajusta a un
PH menor de 1 y se le agrega un 20% de exceso de Zr(soh)2 en Hasol+ -
0.5M. E1 2Zr que forma complejos ﬁuy estables, desplaza al metal en el

complejo de EDTA y entonces se puede determinar el metal desplazado in

11 con dithi-

situ mediante un procedimiento sencillo, por ej., Cd o Hg
zona, Pd con u-nitrosodimetilani}ina 0 VIV como peroxi-complejo. E1
principio parece ser ampliamente aplicable,

9@,_T6cn}cga espegtrofotométricas para la determinacién de
vanadio con reactivos netglocrbmicoa. Doadrio, A.; y Dliaz, M. G..
Infcion. Quim, analit, pura apl. Ind., 1973, 27 (6), 247-69.

Se establecieron las condiciones adecuadas para la determina
clén de vamadio, usando naranja de xilenol (I) o 4-(2-piridilazo)-re-
sorcinol (II). La solucién que contiene VOB-' se trata con NaOH (1M a
0.1M) para dar un pH de 10 a 11, ¥y se calienta en ua bafio de agua du=-
rante 10 minutos. Al enfriar, uma alfcuota que contiene de 0.01 a 0.06
mg de V se trata (i) con 5 ml de I mM y 5 ml de solucién reguladora de
Scido acdtico acunoso-acetato (pH 6) y la solucibén se diluye a 50 ml
con agua, midiéndose la extincidn después de 10 minutos a 510-520 nm;
o (ii) con 2 ml de II mM y 1 ml de solucidn reguladora de Acido acéti-
co acuoso-acetato (pH 6.5), diluyéndose entonces la solucién a 50 ml
con agua, y midifmdose la extincibén despu€s de 20 minutos a 545 nm,

95. Extraccién y determinacién espectrofotomé&trica de vana-

dio (V) con &cido N-m-tolil-2-mctoxi benzohidrox&mico. Agrawal, Y. K.;
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Chattopadhyaya, M. C.; Abassi, S. A.; y Bodas, M. G.. Sepn Sci., 1973,
8 (5), 613-8. .

Se mezcla la solucibén de prueba (por ej., 5 ml de solucibn
de Vv 0.615 mM) con 5 ml de HCl1 6 a 8M y 5 ml de &cido Ne-m=-tolil-metoxi
benzohidrox&mico en CHCl3 0.1M, y la mezcla se agita durante 10 a 15
minutos. Se seca la capa orgénica con Nazsou, ¥y la solucibén acuosa se
extrie nuevamente con la solucién reactiva (2x5 ml). El Naaso4 se lava
con CHCl3 (3x2 ml), los extractos combinados se diluyen a 25 ml con
CHCl3 y se mide la extincibn a 550 nm contra CHClB. El color violeta
es‘estable por varios dias y el reactivo no absorve a 550 nm. La ley
de Beer se observa para concentraciones de 0.05 a 15 mg de V/ml,‘y la
sensibilidad es de 0.01 Mg de V/cma. La determinacibn de 75/Mg de V en
25 ml de solucibdn no se ve afectada por la presencia de 30 mg de Be,

i1 I

Mg, Ca, Fe, Ba, Co, Cull, za, cd, Eg'T, a1, Po'T, as™? y metales de

las tierras raras; ni por 20 mg de TiIV fo] ZrIV; ni por 25-mg de FeIII

o Ni; ni por 50 a 100 mg de C1~, F, PO 3', citratos, tartratos u oxa-

I
latos.

1907, Extraccibdn ripida y determinacibén espectrofotométrica
de vanadio(IV) con tiotenoiltrifluoroacetona (1,1,1-trifluoro-4-mercap
to-4-(2=tienil)but-3-en-2-ona). Solanke, K. R.; y Khopkar, S. M..
Talanta, 1974, 21 (3), 245-8.

El vanadio(IV) se extrajo de una solucidn acuosa a un pH de%
mediante una solucibén mM del reactivo nombrado en 0014, ¥ la extincibn
del extracto se midid a 450 nm. La ley de Beer se observa para concen-
traciones de hasta 11 Mg de V/ml de extracto, y el complejo fub estable
cuando menos durante 80 horas. Se tabulan los niveles de tolerancia pa
ra numerosos iones que interfieren.

2543, Estudio espectrofotométrico del sistema vanadio(V)-vio

leta de solocromo RS (C.I., Violeta mordente 5): determinacibn espectro

o e
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fotométrica de vanadio. Burnea, I.; Pleniceanu, M,; y Burnea, L.. -
Revue'roum. Chim., 1974, 19 (3). 501-7.

Se estudid la naturaleza del complejo metal-colorante 2:2 y
las condiciones 8ptimas para su formacidm., La ley de Beer se observa
para aproximadamente 0.2 a 10 Mg de Vv/nl, cuando se forma el comple-
jo a un pH aproximado de 3.1 (solucién reguladora de acetato), usando
un exceso del reactivo (3 veces el volumen). La extincidn mixima es a
550 nm (medida contra solucién pura del reactivo).

2545, Nuevos derivados del &cido hidrox&mico como reactivos
espectrofotométricos para el vanadio(V): determinacibén répida de vana-
dio en ilmenita. Savariar, C, P.; y Joseph, J.., J. Indian chem. Soc.,
1973, 50 (1), 14-16.

Los derivados preparados y usados son el &cido N-fenilacetil
salicilohidroxSmico (I), sus anflogos halofenil o tolil y el &cido L=
nitro-N-fenilbenzohidroxfmico. E1 complejo Vv-reactivo 1:2 formado con
cada uno de los reactivos en un medio con HC1 5 a 8M, puede extraerse
en CHCl3 para medir su extincién a 530 nm. La sensibilidad Sandell es
de aproximadamente 0,01 ﬂs/cmz. Usando I, se pueden determinar hasta.
aproximadamente 10 mg de V/ml (por ej., en muestras de ilmenita) des-

v

pués de la oxidacidn del Vv con KIO3 Yy enmascarando el Ti™ y el Nbv

con F~, El error varib de 1.3 a 2.2%. Las pridcipales especies que in-

terfieren son WVI, MOVI, FeII, la hidroxilamina y agentes oxidantes

Iv

fuertes; el Ce™ y el Zr se pueden enmascarar con EDTA.

Método 7.
93, Determinacibn de vanadio y molibdeno mediante espectro-
metria de absorcidn atémica. Korkisch, J.; y Gross, H.. Talanta, 1973,

20 (11), 1153-65.
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Se determinaron vanadio y molibdeno (hasta el nivel de mg),

en "torta amarilla®, minerales uraniferos y patrones geoquimicos.

Los elementos se separan uno del otro y de los elementos de matriz

(o ganga), mediante intercambio anidénico en una columna de resina -
Dowex 1-X8 Bio-Rad (de 100-200 mallas, forma Cl~). El vanadio en HCl
6M no se absorvid en la columna, y el Mo se eluyd con HCl 6M-metanol
(1:9). Después de la evaporacidn de los eluatos, el V y el Mo se deter
minaron mediante absorcién atbémica usando las lineas a 3184, nmy a -
313.4 nm, respectivamente, y una flama de Nao-acetileno. Los resulta-
dos por el método propuesto tienen concordancia con los de los proce=-
dimientos espectrofotométrico o volumétrico para el sndlisis de un gram
nfimero de muestras tipo. Los niveles de tolerancia (en ppm) para la de
termigacibén de V en la presencia de otros elementos son les siguientes:
1000 para Al, 600 para Ti o Ni, y 400 para Zr, Sn, Sb o Mo. El Cu que
es eluido junto ¢con el V no interfiere. La adicién de un exceso de -
Naasoh a la solucién final para la determinacién de Mo, suprime la in-
fluenciz del Fe (hasta 5000 ppm), Al, Mn, Ni, Co, Cu, W (hasta 500 ppm)
¥y Ti (hasta 100 ppm).

1941. Determinacién de vanadio en acero mediante espectrofo-
tometria de absorcién atémica después de una separacién de intercambio
iénico. Headridge, J. B.; ¥ Sowerbutts, &.. Lab. Pract., 1974, 23 (3),
99=101.

El m8todo descrito és adecuado para la determinacién de 5 a
120 ppm de V. La muestra se disuelve en HNOB-HCI, ¥ la solucidn se eva
pora casi a sequedad, entonces se trata con Cl acuoso saturado (para
oxidar todas las formas de V a Vv) ¥ se diluye a un volumen’ conocildo
con agua., Esta solucidn se aplica a una columna (40 cm x 2 cm) de re-
sina Zeo-Karb 225 (de 14 a 52 mallas, forma &cida ), y el VV, junto

VI

con el Mo ~ y el TiIv, se eluye con HCl 1.8M-Cl acuoso saturado (1:1),
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¥ a continuacién con HCLl L4.4M, E1l eluato se evapora casi a sequedad,
una solucidn del residuo en HCl concentrado también se evapora a seque
dad, y este residuo se disuelve en solucidn de Alz(sok)3 (para acrecen
tar 1la absorcidn del V y suprimir la del Mo y el Ti) y Cl acuoso. En
esta solucidn se determinz el V mediante el uso de una flama de Nzo-
acetileno y midiéndose la absorcibén a 318.4 nm. La gr&fica de calibra-
cién (para cantidades hasta de 20 Mg de V por ml) es ligeramente cbn-
cava hacia el eje “concentracién de V", y la concentracidn de V que
corresponde al 1% de absorcién es de 2.6 /lg/ml (13 Me de V por g de

acero).

Mé&todo 9.

1863, M8todos de prueba vara el 6xido de aluminio. British
Standars Institution. BS 4140: 1967. Addendum No. 2, 1974.

Se describen mé&todos para determinar Na y V mediante fotome-
tria de flama, Ca mediante espectrofotometria con 4cido naftalhidroxé-
mico (se describe su preparacibn a partir del Acido naftalen-1,8-dicar
boxflico), y Zn mediante fotometrfia con 1-(2-piridilazo)-2-naftol o me
diante espectrofotometria de absorcidn atdmica (flama de aire-acetile-
no; medida a 218 nm). Se describe también un procedimiento para la di-
solucibén de la muestra por calentamiento con HCl a aproximadamente =

2500 en un tubo sellado.

Método 11.

3056. Incremento en la sensibilidad de las determinaciones
espectrogrificas mediante el uso de la excitacibén plasmatrdén, Yudelevich,
I. G.; Cherevko, A. S.; y Skovelkina, M. G.. Zh, analit. Khim., 1972,

27 (11), 2119-24,

La muestra en forma de polvo se alimenta al flujo externo -
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del plasma (corriente de 40 a 80 amp); usando Ar como gas de trabajo.
Se establecen los 1i{mites de deteccidn y las condiciones &ptimas para
determinar Be, Bi, Co, Cr, Ga, La, Mn, Mo, Nb, Pb, Sb, Sc, Sn, Ti, V,
Y, Yo y Zr en granito artificial, con Pd y Cu como patrones internos.
El método es de 0.5 a 2 veces més sensitivo que el método de excita-

cibén con arco; y permite la determinacidn de impurezas a concentracio
nes de 0,001 a 1 ppm en, por ejemplo, sales de Cs.

692. Un acercamiento al control de calidad de &rea: desarro-
llo de un analizador de inspeccién. Ambrose, A. D.. Br. Steecl Corp.
open Rep., TB/CC/71/12, 1974.

Se esbozan los progresos de la espectrograffa de emisién 6p-
tica aplicados al anflisis de acero, con referencia particular al de-
sarrollo de analizadores equipados cdn una sonda de prueba ligera y ma
nual, acoplada al espectrémetro principal, la cual suministra a la =
muestra una descarga eléctrica de alta energia in situ. Se reportan
los intentos preliminares con un analizador prototipo, basado en un es
pectrbgrafo fotogr&fico con un analizador de lectura directa francés
(Quantoscan). El Quantoscan es un instrumento de un solo canal y se a=
justd para operar con un arco de corriente directa de 2 amp; la princi
pal prueba experimental (incorporando un electrodo de W o preferible-
mente uno de Cu) se muestra en un diagrama. Las grificas de calibra-
cibn hechas para Mo, Cr, Mn, V¥ Nb (con porcentajes respectivos hasta
de 1.2%, 3%, 1.6%, 0.6% y 0.3%) usando el Quantoscan ya han sido repro
ducidas; estos elementos pueden determinarse en un tiempo aproximado
de 30 segundos con un coeficiente de warideidn de aproximadamente 10%
y la identificacibdn satisfactoria de los grados de la muestra (a pesar
de tener una exactitud analitica pobre), se puede lograr con tiempos
de prueba de 2 segundos sin la necesidad de un pretratamiento de la

muestra, Se han dado detalles concisos de otros instrumentos de disefio
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similar, incluyendo un espectrbégrafo de rayos X el que se considera -
muy prometedor, pero con algunas desventajas, por ej., el utilizar son
das més gruesas. Se concluye que un instrumento similar a2l Quantoscan,
pero capaz de determinar mfs de 6 elementos simultineamente, scria al-
tamente adecuado como analizador de inspeccibn, corriendo el peligro
de que una muestra no contenga su especificacibn.

1937. Aplicacidn de la técnica espectroquimica al anflisis
de rutina de aceros. Burriel-Marti, F.; y Alvarez Herrero, C.. Quinm,
analit., 3974, 28 (1), 14-23.

Los elementos componentes de muestras de acero (Ni, V, Mo,
Cr, W, Mn y Si) se determinaron mediante el an&lisis espectrogrifico,
usando el método paso-sector sin patrén interno. Se usd un instrumen-
to de alta dispersidn con electrodos de cobre y excitacién de corrien-
te directa a 180 V y 4 amp. Las lineas seleccionadas para el anilisis
estuvieron a 3524.54, 3184,06, 3798.26, 3578.69, 2944.41, 2794.82 ¥
2881.59 &, respectivamente para los metales arriba sefialados.

2034, Deteccibn y determinacién de trazas metélicas en las
manos. Hudson, G. De; y Butcher, S. J.. J. forens. Sci. Soc., 1974, 14
(1), 9-18.

Se decriben procedimientos para la limpleza de las manos
con algodén humedecido en Jjabdn liquido, y para efectuar una extraccién
del algodén con HI‘!O3 2M caliente (70°). Las soluciones Acidas resultan
tes son analizadas mediante espectrografia para Cu y Pb (técnica de -
disco rotatorio; chispz de corriente alterna de 15 kV). Alternativamen
te, pueden extraerse los algodones con HNO3 al 5% y analizarce los ex-
tractos mediante espectrofotometria de absorcibdn atédmica. Para un ani-
lisis m&s completo, el extracto &cido se evapora con grafito y el re-
siduo se analiza espectrogrificamente en un arco de carbono de 9 amp;

este procedimiento permite la determinacién de Cu, Pb, Ni, Ba, Si, Al,



=122

¢cr, Fe, Sn, Sb, Zn, Mn y V. Los resultados obtenidos para las manos de
trabajadores involucrados en el manejo de metales se comparan con los
obtenidos en individuos ajenos.

2501. Determinacidn espectroquimica de metales diferentes de
las tierras raras en lantano y su 6xido. Kaplan, B, Ya.; Kirillova,

Z. P.; Merisov, Yu. I.; Nazarova, M. G.; Petrova, E. I.; y Skripkin,
G. Se.. Zav. Lab., 1974, 40 (3), 256-59.

La muestra (2 g) se disuelve en 7 u 8 ml de HCL 1:1, la so-
lucibn se evapora casi a sequedad, el residuo se disuelve en 50 ml de
agua y el pH de la solucibn se ajusta a 2 con NH3 acuoso (1:10) o con
HC1 (1:10), se trata (a 90°) con 2.5 ml de solucibdn de dietilditiocar-
bamato de sodio al 2% y con 5 ml de poliacrilamida acuosa al 0.2%. La
mezcla que tendrf un pH de 6 se agita durante 8 o 10 minutos = 80-900,
se enfria a aproximadamente 70° y se agita durante otros 8 a 10 minu-
tos hablendo afiadido 50 mg de grafito en polvo y 2 ml de 8-mercaptoqui
nolina acuosa al 0.5% (sal sbdica). Por este medio, mfs del 95% del tg
tal de cada una de las impurezas formadas por Co, Cr, Cu, Fe, Mo, Mn,
Nb, Ki, Pb, Ta, Ti, V ¥y W, son precipitadas en el polvo de grafito. El
concentrado junto con el grafito se colecta, se lava con solucidn de
dietilditiocarbamato de sodio al 0.1%, se seca y se calienta lo sufi-
ciente para quemar el filtro. El residuo se coloca en la cavidad del
electrodo de grafito y se excita el espectro en un arco de corriente
directa de 15 amp. El m8todo se puede usar para determinar de 0,003 a
0.45 ppm de las impurezas mencionadas.

2432, Determinacidn espectrogrdfica de impurezas en fluoru-
ro de litio de alta pureza. Anbinder, I. S.; Zakhariya, N. F.j ¥y ===
Zhikhareva, E. Ae. Zh. prikl. Spektrosk., 1973, 18 (4), 567-70.

Se dan las condiciones 6ptimas para determinar Cu, Mg, A1,

Ti, San. Pb. V, Cr, Mo, Mn, Fe, Co y Ni, mediante la combustibn de una
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mezcla de la muestra y carbdn pulverizado (10:1), en un arco de carbén.
Se describe un procedimiento mediante el cual sc¢ pueden determimar las
impurezas en concentraciones menores a unas cuantas partes por millén
(abajo de 0.1 ppm para Mn), con un coeficiente de variacién menor del

15%.

Método 12.

1946. Anflisis de escorias de la fabricacién de acero median
te fluorescencia de rayos X. Tunney, A. A.s Br. Steel Corp. open Rep.,
GS/TECH/300/1/73/C5 197k,

Se describe la aplicacién de la miquina de Schoeps para la
preparacién de muestras de escoria con forma de botones de vidrio, para
el anflisis de rayos X, procesando los datos por computadora. Se dan
gréficas de calibracibn para Fe total, MnO, chOB’ V2°5' Ti0,, Ca0,
P2°5’ 5102,,11203 Y Mg0. Los valores medios y los limites de confianza
obtenidos en escoria BCS 174/2 durante el curso de un dfa de trabajo y
sobre un periodo de 6 meses, muestran que la reproducibilidad del abf-
lisis de la muestra es casi del doble que la desviacién tipo.

1936. Anflisis de pequefias cantidades de acero mediante
fluorescencia de rayos X. Tunney, A, A.. Br. Steel Corp. open Rep.,
GS/TECH/300/1/73/C, 197k.

Se describe la preparacibn de pequefias muestras de acero (de
aproximadamente 1 g) con forma de raspaduras o de desperdicios produ=
cidos por el taladro para el anflisis por fluorescemecia-de rayos X. El
acero se disuelve en HNO3 al 50%, se evapora la solucibn a sequedad,
el residuo se calcina y entonces se funde con LiaB“O? ¥y se forja en
forma de bot6n. Por este método se analizaron aceros tipo BCS 431=435,

BCS 320-330 y BCS 401-410 para los siguientes elementos: Si, Mn, P, Cr,
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Mo, Ni, Co, Cu, Nb, Sn, Ti y V. Se dan las gréficas de calibracibn y

los datos de precisibén para los elementos citados.

Método 13.

676. Polarografia de quelatos de vanadio con catecol y piro-
galol, Zelinka, J.; Bartusek, M.; y Okac, A.. Colln Czech. chem, -
Commun., 1974, 39 (1), 83-91.

Se puede determinar vanadio (de 0.07 a 2.4 mM) polarogréfica
mente en una solucibén reguladora de acetato o piridina (pH 5.3) que
contenga catecol (de 25 a 40O mM). E1 valor de E1/2 es de =0,53V, y el
tamafio de la onda cat8dica es independiente de la concentracidn de ca-

IV, y el VIII se oxi-

tecol. Bajo estas condiciones el Vv se reduce a V
da a Vv. El pirogalol es menos adecuado que el catecol para la determi

nacibén del vanadio.

Método 14.

2318. Aplicacién de la coulometria de potencial controlado
al control autom&tico de eluatos en cromatografia liquida. V. Desarro
1lo de un detector coulométrico de flujo: su aplicacibén a la cromato-
grafia 1fquida. Takata, Y.; y Arikawa, Y.. Japan Amalyst, 1973, 22 (3),
312-18,

La técnica depende de la introduccibén del eluato, de la co-
lumna a una celda en donde toma lugar la electrdlisis (a un potencial
constante) de los iones por determinar, sin que haya reaccién electro-
gquimica del eluente. Se anota la cantidad de corriente consumida y la
concentracidn de las especies de prueba se calcula por medio de la ley
de Faraday. Se disefiaron y probaron 3 celdas; cada una de ellas tenia
un electrodo de trabajo de carbbén con un frea superficial grande, colo

cado entre dos electrodos auxiliares de plata-Agl y separado de ellos
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mediante membranas intercambiadoras de iones, Una de las celdas tuvo
un tiempo de respuesta menor de 1 segundo y se ?udo usar para rangos
de elucibn superiores a 6 ml por minuto. La reaccidén electroquimica u-
sada para determinar iones met&licos fué la reduccién del metal en pre
sencia del complejo Hg-fcido dietilentriaminpenta-acético (I), para ok
tener el complejo de I con el metal de prueba y el Hg libre; se pudie=-

ron determinar cuantitativamente iones de Ag, AuIII, BiIII

CuII, FeII, FeIII, HgII, II IV

, Cd, Co, =~

Mn~", Ni, Pb, V° ', Zn, los metales alcalino-

térreos y las tierras raras. El método se usbé para detectar Mgz+, Ca2+,

Sr2+ ¥y Bad+ separados medlante cromatografia con resina Dowex 50W-X8,
acetato de sodio 2M como eluente (pH 7.5) y un electrolito 5mM en el
complejo Hg-I, 1M en NH3 y O0.1M en NHMNOB’ usfndose un potencial de

0.20V contra el electrodo de plata-AgX.

Método 19.

768. Anflisis por activacidn (no destructivo) de aceites cru
dos &rabes. Zaghloul, R.; Obeid, M.; y Staerk, H.. Radiochem. radio-
analyt. Lett., 1973, 15 (6), 363-72.

Las muestras (EOO‘pl) ¥ los patrones (preparados sobre tiras
de papel filtro), que contienen V, S, Na y Br, se colocan en recipien—
tes de polietileno y se irradfan en un flujo de neutrones térmicos de
aproximadamente 0.8141013 neutrones/cma/seg; los tiempos de irradiacibn
fueron de: 1 min para V, 2 min para S y 1 hora para Na y Br. Las acti-

82

vicdades del 52V, ahNa y Br se determinaron cuantitativamente con un
detector de Ge(Li) unido a un analizador multicanal de 2000 canales, la
actividad del 373 se determind cuantitativamente con un espectrémetro
de rayos gama unido a un analizador de 400 canales y a un detector de

centelleo de NaI(Tl); los tiempos de determinacién fueron de 4 min pa-

raVysS, y 40 min pars Na y Br. La concentracidn de cada uno de los
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elementos se determind a partir del espectro por el método de Soltys
Yy Morrison (Analyt. Chem., 1964, 36, 293); los recultados pzra el V
variaron de 9.52 a 51 ppm; para el Br de 0.15 a 0.36 ppm; para el Na

de 0,06 a 0.31 ppm; y para el S de 1.2 a 3.1%.

Método 21.

1826. M8todos cinéticos usando reacciones del tipo Landolt.
Weisz, H.; y Rothmaier, K.. Analytica chim. Acta, 1974, 68 (1), 93-102.

El principio descrito previamente (Weisz y Ludwig, Analyt.
Abstr., 1972, 22, 2999) se aplica a la determinacién de MOVI, T cutt
Yy VV. El molibdeno (1 a 20,#5) se determina midiendo su efecto catali-
tico sobre la reaccidn entre el HZOE’ el I~ y el &cido ascbdrbico; el
I” (1 a 30 mg) se determina por su efecto sobre la reaccidn del ASOBB-
con el 103-. En ambos m&todos la generacidn de iodo libre se detecta
fotométricamente en la solucién de prueba y en una soluciédn tipo simul-
tidneamente, la diferencia se grafica contra el tiempo para dar una me-
dida del Mo o del I~ en la solucibén de prueba, En la determinacibn de
CuII (0.1 a Zlﬂg) sé usa una deteccibn potenciométrica por su influen-
2

cia en el sistema 82082---1'--5203 ~ y también en la determinacidén del

v (0.1 a 3 Mg) por medio del sistema Br03'--I'--écido ascdrbico.

M&todo 23.

2597, Anflisis espectrométrico de masas (spark-source) de pa

trones NBS=SRM 610, Bergholz, J.; Luch, J.; Moeller, P.; ¥y Szachi, W..
Z. analyt. Chem., 1974, 269 (2), 121,

Se describe la preparacidn de la muestra para su anllisis me
diante el espectrémetro de masas AEI MS 702. Se reporta el valor medio
para 3 determinaciones independientes, con el rango de resultados para
Mg, Ca, Ti, V, Cr, Mn, Ni, Co, Ga, Ge, As, Mo, Cd, In, Sb, Te, Ba, Ce,

Hf, Ta, Tl, Pb, Bi, Th y U.
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ANALYTICAL ABSTRACPS Vol. 28 (enero-jun. 1975).

2B111. La isopro-ilideni:lirazida dcl fcido antranflico como

reactivo (espectrniotoméirico) para el vanadio. Dolgorew, &. Ve ¥ =

Karpova, C. I.. Zav. Lab., 15724, 40 (7), 771-3.

t9

n HZSOM etznblico acuoso (pd aprouimadamente 0.2 a 1N ea &=
cido), el vV forma ua couplejo anarillo (propcrcidn nmetal-ligando 1:2)

con cste reactivo (I) (preferiblemente en una cantidad por lo mezos =
100 veces mayor); el complcjo se torna rojo cereza al adicionar aceto-
na, pero la extincibn (méximo a 525 nm, €=5100) permanece virtuzlmente
constante al adicionarse cualquier yroporcibén de acetona de entre 0.25
y 4 volfimenes de lz solucifn original, La ley de Beer re obzerva para

3 a 100 Mg de V por 25 ml. No hay interferencias vpor cantidades 10,000
veces mayores de Al, %lcalis, metales alcalino térrecos o netalec de =
las tierras raras, ni por cantida’es 5,000 veces mayores de Ti, 7%r, Sc,
Mn, Zn, Ga, Ge o Cr, ni por cantidades 2,000 veces mayores de U, Th, -
Nb, Ta, Cd, Fe, Cu, Co o W, ni por centidades 3,500 veces mayores de -
Mo o In, pero no debe haber presente Os ni Broz'. Para determinar V en
silicatos, la muestra (1 g que contlene menos de 6.5 ppm de V) se di-

suelve on Hi0.,=NC1 (1:3) en presencia de H,0, acuoso la solucidn se -
, 5 272 ’

filtrs o través de pulpa de

pel, el resicduo se lava con HHO3 al 1%,
y el filtrado caliente ce trata con un ligero cxceso de NH3 acuoso. EL
precipitado se colecta y se lava coa solucidu de uh4h0~ al 1%, discl=-
viéndose entonces en 50 ml de HZSO 11, 10 ml de la solucién se tratan
cou 1.5 ul de HBPOQ (para enmascarar al Fe) oxidéadosc entonces con S0
Jucide de IZ:-;nOL+ al D.5%; el Fia 04 no consunido se descompone, se adl-

ciona solucidn de I en acctona a2l O. 05%, la mezcla se ¢iluye & 25 nl -

1% a 525 cm. La grafica dco calibraeidn
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cubre el range hasta 70 pg de V.

3B101. Extraccibn con :olven{c-detcrninﬂcién esnrctrofotorf-
trica de vanadio con el 5-dimetilanino-2-(2-tiazclilazo)icaol. Tou irunai,
G.; Ota, M.; ¥ Furuya, Ke. Japan Analyst, 1973, 22 (12), 1507-1601.

EL complejo 1:1 iormado entre el V y el reactivo nombr23dc (I)
2c extraldo cusntitativomente con ClCl 3 partir 2e un medio acueso =
con un pi de 3.5 2 4.3; el mhximo de abs orcibén del comnlejo esthd a 5925

(ge= 42,000) y la ley de Beer se observzs hasta 1.2/#3 de V por ml. -

Ea 1a determinacibén de V exicten interferencias ror el TiIv Zr, Yo, -

III

VeIII y oxalato, pero‘eirﬂb y el Fe pueden enuascararse cou ICN y -

etanolauina, respectivamente. Proczaimiento. A una norciba de la colu-
cién de prueba que contiene menos de 10 pg de V se agrega 1 wl de I me
taudlico sl 0.01%, se ajusta el phH de 15 solucidn a 4 cou soluciba re-
guladora de acetato de sodio 1M-HC1 1M y se diluyc a 50 ml con agua, -
después de 15 minutos el complejo de V se axtrie con 25 ml e ZICl,. -
z
Se wide la extincidn del extrocto a 525 am coatra ua citracto del reac
tivo como testigo. Para determianar V en acerd al carbba, la mayor par-
te del Fe se extrfe de la nuestra con isobutil metil cetona. La fase -
acuosa ce trata con 32304 y ze¢ diluye a 500 wml con agua, a coantiunua-
ciba se trata una porcibn cou 2 al de solucién de KCH al 0.5% y la de-
terminacibn se complcota como so cescribe. Para un ccero que contiene -~
0.1% de ¥, el coeficiecnte de variacifn ful del 1%.

5'5123’ 1’2,3 ~Fenilorianidina (N-! i(I-w-"w_NN'_f11f"‘v‘""hc*~v:—wm At

az): un pueys tinpn de zzuactivoe annlftico, Wotr=ccoidn con golvente ¥ dg

terminacifn anpectrofotorétricas de vanadin(¥). Satyanarayana, Ke3 ¥ -

Mishra, P. K.. Analyt. Chem., 1974, 46 (11), 1605-10.

T

-~ % " n-mMm > .
aoliEle en \“ulz), cuya

Wl reactivo (imso”uble en ~gu= DCIO

nreparacida se dcseribs, dn un proecipitado -oul-vislcta con ioncs vana

2

ol 4

dato en un medio de acts noecixditado e ins solnnle o) =
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agua ¥ se ruede extraer cuontitativemente con CiCl,. El nfiximo de abe

zareibn del comploio de ¥ e-ta de 550 o 575 nm; el del reactivo es a -

215 nm, Puzr- 12 determinacidn de V se mide la extincién del extreocto o
560 ni. T1 cistena obedecc la ley de Becr, octondo el r-ngo 5rtimo en-

tre 2.4 y .9 ppm de V; la sensibilidad es de 0.011 /'8 de V por cma a

T X T
560 am. No hay interferencias por FeII“, NOJI, CrII’, MnII, CuII, HiII,
oIl 03 por 250,%", pero el iV y el w

26 la deterwianciba d

S si intcrfieren., Los rezulta

oc aceros tipo coucordaron con los va

(6]
o

doc V en

=

orern certificacos.
53124, Dxtraccibn-deteruinacidn cspectrofotom8trica de vana-
dio (V) mediante el uso del butaawl y ¢l PAR (4-(2-piridilazo)resorci-

nol). Akaiwa, H.; Kawomoto, H.; ¥ Kondo, H.. Japan Aunalyst, 1974, 23 -

. 3 5 5 v
2 coluciba c¢e prueba que contleme hasta 20 pe de V', se - =

ajusta 2 un pH dc 3 adicionando 1 ul de HIOB 0,011, diluyéndoce enton-

te 5 uiasutos con 10 :ml de buta-

cec a 10 ul con zgua ¥y agitfndosze
nol ea Lenceno SN para cxtraer cl Vv. La fase orglnica se agita duran-
te 5 alnutos con 10 ml de reextractante (5 ml de solucibn rezuladora -
dc fozfato con un pE de 6.4, 2 zl ce colucidn de PAR al 0.1% y agua),
aidifndose la extincidn de la face acuosa resultante a 545 nm contra -
azua. La ley de Reer se observa sobre el rango citado y la sonsibili-
dzd (Sandell) ez de 0.032 g »por cmz. vl Co ¥ ek W caucan ligera in-
terferencia, pero el vWose separa del CrVI mediante este método. ELl né
todo e mu usado pora determinar V oen rocas (por e¢j., 23 ppm en grano-
diorita y 172 »pm en hasalto).

6B152. Eutraccifn-doter.inacibn ecpentrofoteorétrica de vana-
Sio medl-nte el Hemctil-onchorinr-e! -azo-~z0tol PA (MAAZ-PA) (3-hidroxi

—x—(}-(1-m“+i1-2—pircridil)—3-piriﬂi1:~o)-2—n:fto-p-toluidida). -

Podlipeksya, S. E.:; TP-li-ov, Si. T.; Dzhiysanboeva, R. Xhe.; ¥ Davranova
18 vy i ’ » ’ 3
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R. A.. Nouch. Trudy tashkent. gos. Univ., 1973, (435), 2i~-7; Peferat.
Zh., Khim., 19GD, 1974, (6), Abstr, No. 6G83.

A la solucibn de prueba ee zdicionan 1.5 =1 de nna =olucibn
de MAAZ-PA al 0.1% y la cantidad neceszria de solucibn reculadorn de -
zcetato-HC1 de pH 3.5 para dar un volumen de 20 ml, La solucidn se ex-

trie con 10 ml de CHCl, y se mide la extincibn del extracto filtrado a

3
580 na contra}un testigo ‘del reactivo. La ley de Beer se obedece de 5
‘a 20 s de V en el extracto. No interfiercen &lcalis, ni metales zlcall
TET
’

no térreos, Mn, Cd, Pb, Fe W, Mo y Ti, pero 21 Ni y el Co si lo ha

cen. EY mftddo ha £ido  aplicado a mezclac preparadas y a rocas siliceas
sin separacibn dc la gauga.

5B194. Determinacidn fotométrica dec vanzdic(IV) (exn, por cj.,
vidrio &ptico) com Eriocromo rojo B (C.I. Rojo mordents 7). Gordesva,
M. N.; Ryndina, A. M.; y Pirogova, A, I.. Vest., leaningr, gos. Univ., -
1974, (22), Fiz., Khim., (4), 125.

Una muestra ¢e D.1 g colocada en ua matraz cdnicu ¢: platino
equipado con una salida para gases, seé Géscompone uediante calentanien
to con HZSOA—HF en una corrientc de COZ; la solucibn rcsultaute se di-
luye a 25 nl con agua, y uaa porcidn (5 a 10 ml) se mezcla con 10 nml -
de una solucidn reguladora de acetato con un pH de 4.5. Easegulds se -
~dicinnan vnos cuantoe cristales de %cido 2zcérbico y 2 m1 de una solun
ci’%n del colorante 1M provarada recionteuente y la mezcla c=e diluye =2
25 1l con 2gua; se mide 1la cxtincibn de estea solncidn a 540 nm, Se ob-
ticiien SrAficac de calibracibn rectilinscs en el rango de 2.1 a LO‘fg
é2 vV por ml; cantidades 200 vecer uayores de Mg, Ca, Al, Zn & FeII

(&4

18162, Extraccidn-dstormin-cida fotanftrics do van-3iz on a-

3 3 3 o f A nAAt A c s o o R e
cero coxn fcido F=hidromi-2-n~Iteohidcoximico. Octrobrod, =, G, 5 Marknan,
¥ gm -

Abdusalsmova, F. ¥.. Taove wycch, nckeb, Zaver.,

s
¥

*
4
°

L ¥2
=
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Teikhinol., 1972, 16 (8), 843-5; Referat. Zh., Khim., 196D, 1973, (21),
Apstre Mo, 216115,
La zuostra (0.1 a 1 g) se ~“isuslve en 20 =1 de HC1l concentra

do, con cslentamiento y con la aficibn de ¥.0. concentrado (6 ml). La

o

coluciba se calisnta hacta que la evolucidn de NOZ ccsa, Se agregan en

tonccs 2 ul de B SO, (1:1), la solucida se calienta hactz foruar vapo-
& L"

res de 503, el resicuo sc¢ disuelve en 50 ml de agua ¥ la solucibn se -~

calicata durante 15 minutos, filtriandosze easeguida. Al filtrado ee agre

SIT oV,
3

al 1% (gota = gota) para ovidar el V aV cua)

ga solucibn de KKnO

L
do la mezcla estl debilmente rosa, se adiciona solucibn de NaOH al 5%
(5 vl wAs de lo asceserio para iacucir la precipitacibn de los hidréxi
G03)e Fl precinitado se fllitra y se lava con solucibn de NaOW al 2% y.

el filtrado y los lavadoz se aeutrzlizan al tornasol, esantoncec se dilu

ye a 100 o 250 ml. A uno alfcuota de esta solucibn se agregap 25 ml de
soluciba regrzladora de acetato de pE 3.5, el V sc extrfe con una éélu«
c¢ibn 21 0,5% del &cido 3-hidroxi-2-naftohidroxfimico en octanol (2x10 -
ml), y se mide la extincidn de los extractos combinados a 460 nm. No -
hay interferencias vor cantidades 20 veces mayores (con respecto al V)

v
de WVI, ni por cantidades 80 veces mayores de Mo’I, TiIv, Nb o Ta, ni

VI 11 III III

por 100 de Zr, Co, Ni, U o Th, ni por 150 de Cu~~, Cr , 41, Ce

o €d, ni por 200 de Mal¥, sa!V, Bi, Zn, In, Be, Ag, Pb, Ca, Sr, Ba o -

F~, aci como tampoco por cantidades afin =%~ zrandes de Cl°, 8042-, -

¥O. , POQS-, BOBJ', zcetatos, tartratos o malcnatos.
<

Método 6.
4B105, Determinaci®dn espectrofluorimétrica de vanadio(V) con
1,L4-diamino~-5-nitroantraquinona. Roman Ceba, M.; Garcia Sanchez, F; ¥y
Gomez Hens, A.. Quin. analit., 1974, 28 (4-5), 191-7.

A la solucidn nuectra (que contiene el Vv necesario para dar
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una concentracidén de O.1 a 0.8 ppm en la solucidn final) se agrega eta
nol (24 mi), HC1 2M (9 ml), 1,4~diamino-S5-nitroantraquinona etanblica
1 mM (1 ml) y agua hasta tener 50 ml. La mezcla se calienta durante 2
horas en un bafio de agua a 80-85°C y se enfria, se lleva el volumen a
50 ml con etanol y se mide la intemsidad de la fluorescencia del com-

plejo 1:1 a 550 nm (excitacibén a 475 nm).

Método 7.

2B46. Anflisis por absorcibén atdmica de berilio y vanadio en
rocas. Terashima, S.. Japan Analyst, 1973, 22 (10), 1317-23.

Se determinaron berilio y vanadio mediante su absorcidn até-
mica & 234,9 nm y & 318.4 nm, respectivamente, en una flama de acetile
no-Hzo; la interferencia debida a otros varios elementos se suprimid -
mediante la presencia del aluminio y la interferencia del Al en la de=-
terminacién del Be se pudo evitar ajustando la trayectoria 8ptica de 8
a 10 mm arriba del extremo superior del quemador. La absorciém de, por
ej., Ti, Ca y K se compensl mediante la adicién de cantidades apropia-
das de estos elementos a los tipos usados. Para la determinacibén de -
0.5 & 50 ppm de Be y de 5 a 50 ppm de V em rocas siliceas, arcillas y
feldespastos, se descompuso 0.5 g de muestra con HCIOA—ENOB-HF y el ma
terial resultante se disolvié en HCl diluido para dar 25 ml de solu- -
cibn. Se prepararon soluciones tipo de Be (1 a IOO‘/g por 100 ml) y de
Y (10 a 1000 pg por 100 ml), conteniendo ademfis 150 mg de Al, 80 mg de
Cca y 80 mg de K por 100 ml. Para 0.04 a 10 ppm de Be en, por ej., ro-
cas de carbonato, la muestra (0.1 a 0.5 g) se descompuso como se des-
cribid y la solucién muestra em HC1 se tratd con 20 ml de solucién de
EDTA al 10%, 2 g de NaCl y 5 ml de solucibén de acetilacetona al 5%, en
segulda se ajustd el pH a 7-7.5 con NaOH acucso y se extrajo con CHCl3

(3x10 ml). Los extractos combinados se evaporaron, el acetilacetonato
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de Be se descompuso mediante calentamiento a sequedad con 2 ml de HNOE
y 2 ml de 30104, el residuo se disolvid en 5 ml de HC1l diluido y se de
termind el Be en esta solucidn. Los resultados para V y Be en rocas ti
po concordaron con los obtenidos por otros métodos.

1H24. Determinacidn de vanadio en agua de mar mediante aspec
trometrfa de absorcidn atémica despuds de separarse de la sal. —
Muzzarelli, R. A. A.; y Rocchetti, R.. Analytica chim., Acta, 1974, 70
(2), 283=9.

La muestra filtrada (1 1) se ajusta a un pH de 4 con EZSO4
0.1 M y se pasa a través de una columna de resina (chitosan) (100 a 200
mallas; 500 mg), acondicionada previamente con.stoh a un pH de 4 §J ==
contenida en una jeringa pléstica (6 mm de didmetro). La columna se se
ca mediante succidn y se extruye la resina, se agita con etanol y se -
seca a 60°. El vanadio se detrmina a 318.4 nm en alicuotas de 5 mg del
polvo seco, mediante un espectrbmetro de absorcién atémica Perkin-Elmer
305 con atomizador de grafito caliente y compensador de fondo de deute
rio. Se usa nitrbgeno ultrapuro para el atomizador y para el compensa-
dor. Se da el programa de calentamiento y otros parémetros experimenta
les, La recuperacién total de vanadio es del 60%. Dos muestras de agua
de mar dieron resultados de 0.7130.09 vy 0.52t0.0A-fs de V por 1, res-

pectivamente.

Método 11.
2H3. Determinacibn espectrografica de elementos (trazas) en
particulas adreas. Yamane, Y.; Miyazaki, M.; y Nakazawa, H.. Japan -
Analyst, 1973, 22 (9), 1135=40.
Las muestras se colectaron bombeando aire a través de un fil
tro Millipore (tamafio de poro 0.8 rn) a 20 1 por minuto durante 2 sema

nas. El material se pulveriza entonces con NaCl-grafito (2:7) como re=
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gulador y conm 0.3% de Sr y 0.03% de Pd como patrones internos. La mez-
cla resultante se empacd en la cavidad de un electrodo de grafito y se
excit$ en un arco de corriente directa de 10 amp. Se tabulan las lineas
analiticas usadas para determinar Be, Co, Cr, Cu, Mn, Ni, Fe, Zn, V y
Pb; los rangos analiticos; la recuperacién de los elementos adiciona-
dos y los resultados obtenidos sobre 4 muestras de particulas. La sfli
ce, alfimina o el papel filtro presentes en la muestra no interfieren.

5G9. Estimacidn simultinea de algunas trazas y elementos me-
nores en roca fosférica mediante espectrografia de emisidén. Sinha, R.
C. P.; y Banerjee, B. K.. Technology, Sindri, 1973, 10 (3-4), 299-301.

La muestra seca y finamente pulverizada (100 mg) se mezcla -
con la misma cantidad de un regulador espectrogréfico compuesto por -
Liacoj-polvo de grafito (1:1), que contiene también 0.9% de polvo de -
Co como patrdn interno. Se empacan porciones de la muestra (75 mg) den
tro de los créteres de los electrodos de grafito y, despuds de haberse
mantenido a 100°C durante 2 horas, se excitaron en un arco de corrien-
te directa de 10 amp (5 amp para la determinacién del Fe), grabéndose
el espectro en la regidén de 255 a 350 nm. Se prepararon tipos a partir
de mezclas de Ca3(P°4)2' 810,, FeZO3 Yy Alzo3 ademfs de las cantidades
apropiadas de los elementos por determinar. Se determiaron de 12 a 71,
de 50 a 653, de 8 a 51 y de 14k a 776 ppm de Cu, Mn, V y Ti, respecti-
vamente y de 0.0342 a 0.3236% de Na.

4B110. Determinacién espectrogréfica de trazas de impurezas
en azufre. Joshi, B. D.; Bangia, T. R.; ¥ Dalvi, A. G. I.. Mikrochim.
Acta, 1974, (5), 829-38.

La matriz de S se elimina como SOa calentando (a aproximada-
mente 300°) la muestra (1 g) a sequedad con HNO}-HZSOI4 después de la a
dicidn de 0.5 Mg de Co como patrdén interno. El residuo, que contiene -

las impurezas, se disuelve en HCl 6M, ¥ la solucibn se carga en 10 mg
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de mezcla portadora (NaCl-polvo de grafito (1:9)) en el créter del &no
do. Se excita el espectro en un arco de corriente directa de 13 amp en
una cémara de vidrio equipada con ventanas de cuarzo (mostrado esquemd
ticamente), y se determinan Al, Ba, Bi, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni,
Pb, Sn, Ti y V usando un espectrdgrafo Hilger 3.4 metre Ebert. Se repor
tan las lineas analfticas y los rangos de concentracién, y las gréafi-
cas de calibracidén para Al, Bi, Cr, Mg, Mn, Ni, Pb y Sn se muestram. -
Los limites de deteccién varian de 0.005 a 0.05 ppm para los diferemn-
tes metales. La recuperacién de las cantidades afiadidas (0.05 a 0.5 /g)
de cada metal varia de 86 a 110% (10 determinaciones para cada uno) y

el coeficiente de variacién fué de 6 a 19%.

Método 12.

2C68. Preparacibén de muestras de elastbémeros y otros polime-
ros mediante fusidn con borax para el andlisis por fluorescencia de ra
yos X. Kunkel,‘E.. Z. analyt. Chem., 1974, 270 (2), 126-7.

El método involucra un calentamiento suave de la muestra y
Nath07 en cantidades iguales, hasta que se obtiene un fundido claro.
Se vierte éste en un traste de platino aleado con forma especial. Los
discos asf producidos son fuertes y duraderos si se almacenan en un de
secador. Se obtuvieron buenos resultados para determinaciones de Fe ¥
V en hule, y para metales y P en polialquenos y poliamidas. No se ob=-
servaron pérdidas por volatilizacidn.

3B125. An&lisis de vanadio, cromo y manganeso en acero al -
carbdn y aceros de baja aleacién mediante fluorescencia de rayos X con
una fuente de nfiquel 59. Gehrke, R, J.; y Helmer, R. G.. Rep. atom. -
Energy Commn U.S., ANCR-1135, 1974, 4O pas..

Puede determinarse manganeso (en menos de 60 seg) en aceros

al carbdn usando un sistema que incorpora un espectrémetro de Si(Li),
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analizadores de canal simples y escaladores; no requiriéndose datos -
del proceso. Se pueden determinar V, Cr y Mn en aceros al carbdm Yy en
aceros de baja aleacidn usando un sistema similar que incorpora un es-
pectrémetro de Si(Li) ligado a un analizador multicanal operado por com
putadora. El tiempo total de anélisis para V, Cr y Mn es de aproximada
mente 15 minutos, pero usando una fuente de excitacidn m&s intensa y -
un detector de mayor area, este tiempo puede reducirse a menos de 25 -
segundos. También se discute la posibilidad de construir un sistema -

portétil y el uso de espectrdémetros de Ge,

Método 14.
4B84. Electrogeneracibén de estafio(II) en una celda galvénica
para titulacién coulométrica. Basov, V. N.; Agasyan, P. K.; y Vikharev,
B. G.. Zh. analit. Khim., 1973, 28 (12), 2344=7.
Se generd estafio(II) mediante la electrdlisis interna de un
electrodo de estafio amalgamado (0.6 a 1.9% de Sn) usando un electrodo

I se usd

contador de platino y HC1l 4N como electrolito soporte, El SnI
como titulante coulométrico externo para determinar pequefias cantida-
des (mg por 50 ml) de KZCrZO7 (0.49 a 2.41), lIHl*VO3 (0.58 a 5.83), K}E_
(CN)6 (0.66 a 16.51) ¥ F0015 (0.84 a 8.37) en sus soluciones puras. -
Los coeficientes de varliacidn para 5 determinaciones de cada uno fue=-
ron de O.4 a 4.8%. Los coeficientes de variacién para 3 determinacio-

nes de 2.55% de V en una aleacidn de Al-V y de 1.56% de Cr em acero -

(98.4% de Fe y 0.018% de S) fueron respectivamente de 1% y 4%.

Método 15.
4B89. Aplicacidn de la retitulacién del etilendiamintetra a-
cetato y del 1,2-diaminociclohexanotetra acetato al anélisis de ilmeni

ta. Khalifa, H.; e Ismail, I. A.. Egypt. J. Chem., 1973 (1974), 16 (6),



-138-

509-14.
La muestra pulverizada (0.5 g) se hierve durante una hora con
40 ml de Has°4 (1:1), la mezcla se enfria y se filtra, el residuo se -

funde con KHSO, y el fundido se calienta con el filtrado. La mezcla se

4
calienta hasta exhalar vapores de 503, se enfria y se diluye con 50 ml
de agua; el material insoluble se colectd, se lavd y se tratd con HF=-
82504 hasta volatilizar el Si (determinado gravimétricamente por dife-
rencia). El material remanemte se fundid con xnsoq, el fundido se di-
solvid en la solucién libre de Si, y la mezcla se 1llevd a 500 ml con -
agua. Se determinaron Fe, Al, V, Ca y Mg en alicuotas de esta solucién
mediante el tratamiento con una solucidn de EDTA en exceso (en presen-
cia de otros varios reactivos), titulindose potenciométricamente el -
II

complejante no consumido con solucién de Hg ~; para determinar Ti se -

usd diaminociclohexantetra acetato en lugar de EDTA.

Método 16.

SB170. Titulacién amperométrica de vanadio(IV) en acero com
ferroceno em un medio acuoso-orginico. Solomatin, V. T.; ¥y Artemova, T.
N.. Zav. Lab., 1974, 40 (9), 1044=6.

La muestra (0.1 a 1 g) se disuelve en 20 a 30 ml de HCl—HNO3
(3:1), la solucibn se evapora & sequedad, el residuo se trata con 5 ml
de HC1 y se evapora nuevamente disolviéndose el residuo final em HC1l -
concentrado a producir 100 e 200 ml de solucidn, de la cual se extrfen
el Fe y el Mo con &ter etflico (2 o 2x20 ml). La fase acuosa se diluye
a 100 o 200 ml con HC1 y una alfcuota (5 ml) se mezcla con 5 ml de ==
H3P°4 al 85% (para emmascarar al Fe residual) ¥y 10 ml1 de etanol o ace-
tona, y se titula amperométricamente (electrodo de platino) con ferro-

ceno etandlico 1 mM a +0.72 V (sin aplicacibén de una fem externa) con

relacién a un electrodo de referencia de permanganato alcalino. Para -
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el andlisis de aleaciones que contienen cantidades 5 veces menores de
Fe o Mo, se puede omitir la extraccidn con &ter. No existe interferen-

TET IV, wVI v

cia por Ni, Co, Al, Cr s Mn, Bf, T o Ta .
Método 18.

3D140. Determinacién del contenido de vanadio en soluclones
de proteinas mediante espectroscopia de resonancia paramagnética del -
electrbn. Fitzgerald, J. J.; ¥ Chasteen, N, D.. Analyt. Blochem., 1974,
60 (1), 170-80.

Se disolvieron las proteinas en agua o en NaCl 1M la carboxi
peptidasa, y se determind la concentracidn por medio de espectrofotome
tria a 278 o 280 mm. Se acidificd (a un pH menor de 0.5) una porciém -
de la solucibdn con HCl concentrado (50 fl) y se agregd un poco de &ci-

do ascérbico para reducir el V a VO %

. Se grabaron los espectros de -
la resonancia spin del electrbém (e.s.r.) con una porcidn de 300 /l de
la solucién en un espectrbémetro Varian E-4 operado en la banda X (9.5
GHz) y a una modulacién del campo magndtico de 100 kHz. Se determind -
el contenido de V en 6 diferentes proteinas en el rango de concentra-

ciones de 1 mM a 10 fM con una precisidn de tl% ¥y una exactitud de :3%.

El 1imite de deteccidén fué de 25 partes por 109.

M&todo 19.
3B126, Separacidén de vanadio, manganeso y cromo de un acero
y andlisis por activacién de los elementos de la aleacidén con neutro-
nes de 14 MeV., Schmitt, B. F.; y Segebade, C.. Z. analyt. Chem., 1974,
270 (3), 193-8.
La muestra se disuelve en agua regia y los elementos alean-
tes (0.05 a 5%) se separan a partir de una solucibén em HCl 5N, median-

te la extraccidén del Fe con metil etil cetona-CCl, (3:2). La fase acug
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sa se trata con sulfato de hidracina (para reducir el V5+ a V“+), se -
agrega 52504 ¥ la solucidén se pasa por una columna de resina Dowex -
50W-X8 (10 cm x 1 c¢m)., El cromo se eluye con HZSO4 0.2N, el V con HZSO4
O.ZN-HEOZ acuoso y el manganeso con NHQSCN acuoso al 5%. Se agrega Al
como detector de flujo y las fracciones se activan durante 200 segun-
dos en un flujo de aproximadamente 109 neutrones (14 MeV) por cm2 por
seg y se analizan mediante espectrometria gama (de rayos gama) con un
analizador de 400 canales y un cristal de NaI(Tl), durante 300 segun-

dos.

Método 21.

2B115. Determinacidn cinética de vanadio mediante la oxida-
cidén del meturin (1-hidroxi-3-metil-1-fenilurea) con bromato de pota-
sio. Kreingol'd, S. U.; Pantelimonova, A. A.; ¥y Poponova, R. V.. Zh.
analit. Khim., 1973, 28 (11), 2179-81.

El método se basa en la accibn catalitica del V' sobre la -
oxidacibén del meturin (I) con KBrOB; la composicidn 6ptima de la mez-
cla de reaccién es de I 0.5 mM, KBrO3 1 mMy BClO4 0.5 a 1M. La veloci
dad de la reaccidn se detecta como el incremento en la extinciédn de -
los productos de oxidacién de I a 305 nm (£=6,200) despubs de 5 minu-
tos en um bafio de agua hirviente. El limite mé&s bajo del método es de
aproximadamente 3 ng de V por ml; el Al, Ni, Mg y Co no interfieren y
el CrVI puede emmascararse por medio de una reduccién preliminar con -
una solucidén de I. El método se usbd para determinar de 0.0008 a 1.1 =
pp: de V en agua de alta pureza y en sulfato de aluminio; los coeficlen

tes de variacidn fueron de 12% o menores (3 a 10 resultados).

Otros métodos.

1B118. M&todos radiométricos para la determinacidn de vana-
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dio en presencia de cromo. Savkin, M. E.; Kguyen, D. N,.; y Shamaev, V.
I.. zh. analit. Khim., 1973, 28 (9), 1732-5.

El método se basa en la separacidn subestequeométrica del -
complejo Vv-cupferron mediante extraccibén con CHClB. Las muestras que
contienen V y Cr se disuelven en &lcali caliente con H,0, acuoso (for-

v

méndose V' ¥y CrVI); entonces se agrega a la solucibn un trazador de -~

48V, &cido tartéirico y HNO, a dar un pH aproximado de 3, se agrega cup

3
ferron acuoso para precipitar del 4O al 70% del V presente. El precipi

tado se extrfie con CHCl, y a partir de la actividad de la fase orgéni-

5
ca se calcula el contenido de V. Bajo estas condiciones, cantidades 250
veces mayores de Cr en relacidn al V no interfieren. La concentracibn
minima determinable es de aproximadamente 0.2 mM de V. El error relati
vo para 10 determinaciones de 28 mM de V fud de 20.92%. Otro método su
gerido, que involucra igual tratamiento, se basa en la medicién de la
actividad de la fase acuosa. Las grificas de calibracidén se construyen
graficando la proporcién de actividad de la fase acuosa entre la acti-

vidad total inicial contra el contenido de V en la muestra. Un andli-

sls toma aproximadamente 20 minutos.
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Método 2.
5B168. Determinacién volumétrica de vanadio en minerales. -
Bykhovtseva, .T. T.; y Kaukhova, L. V.. 2av. Lab,, 1975, 41 (3), 281-2.
La muestra (0.2 a 1 g) se disuelve mediante calentamiento -
cor una mezcla de 1 g de NH4F, 10 ml de H01oh Yy 15 ml de EBPOQ; la so=
lucidn se diluye conm 20 o 30 ml de agua y se enfria, seguidamente se -
trata con 0.5 ml de &cido benzohidroxémico o &cido N-fenilbenzohidrox

2 1 a 5 mM hasta desa-

mico O.1M como indicador. El1 V se titula con Fe
paricién del color violeta (cf. Kaukhova, Analyt. Abstr., 1973, 25, -

3044) .

Método 5.

4B158. Determinacidén espectrofotométrica de vanadio en ruti-
lo y en rocas igneas. Marinenko, J.; y Mei, L.. J. Res. U.S. geol. =~
Surv., 1974, 2 (6), 701-3.

El vanadio del rutilo se separ§ del Ti y del Fe mediante fu-
sién de la muestra con Razcos, adicionando agua a la mezcla ya fria, =-
filtrando la solucidn y acidificando el filtrado com HCl. Las muestras
siliceas se descompusieron con HF-HCl, y el Fe se elimind mediante ex-
traccién (como clorurc) con &ter etflico. Para la determinaciém espec-
trofotométrica del V en la solucibén de HC1l, el VV se redujo a VIV con
32503, se hizo reaccionar el VIv con FeIII {en exceso) a un pH de 5 en
presencia de 1,10-fenantrolina y se midid la extincibén del complejo -~

FeII

-1,10-fenantrolina a 510 nm,
S5H74. Microdetermimacibén espectrofotométrica de vanadio en -
agua de mar con &cido N-fenilbenzohidroxémico. Ohta, N.; Kume, Y.; -

Terai, M.; y Araki, T.. Bunseki Kagaku (Japan Analyst), 1975, 24 (3),
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206-9.

Las condiciones Optimas para esta determinacién son: la adi-
cidn de FeIII (50 mg) a la muestra filtrada (2 a 5 1), coprecipitacibn
del V con Fe(OH)3 a un pH de 6-7, disolucién del precipitado en una pg
quefia cantidad de stok iM y oxidacibén del V a Vv con solucién de KMnou
al 3% (0.2 ml). Después de la reduccibén del KMo, sin consumir con eta
nol, se diluye la solucibén a 25 ml con HC1l 3M y entonces se extrée el
V con 10 ml de solucibén de &cido N-fenilbenzohidrox&mico en CECl3 al -
0.1%, para medir la extincibdn del complejo reactivo-vv a 530 nm contra
agua. Las recuperaciones fueron de 93.6%2.1% para contenidos de V de -
0.8 a 1.3 rs/l. La extincién del complejo decrece ligeramente al aumen
tar la cantidad de Fe afiadido.

5B118. Determinacién espectrofotométrica de vanadio en alea~-
ciones de uranio usando 4-(2-piridilazo)resorcinol. Mal'tseva, L. Se3
Shalamova, G. G.; y Gusev, S. I.. Zh. analit. Khim., 1974, 29 (10), -
2053-5.

Este reactivo forma un complejo mezcla-ligando 1:1:1 con el
vv e hidroxilamina en BZSO# 0.4N. El complejo tiene un méxime de absor
cibn a 550 nm (£=30,000) ¥ la ley de Beer se observa para | a 8 fg/nl
de V. E1 Re, Th, U, Sn, Ti, Mo, Mm, Al, Be, La, Bi, Cr, Zr y Ca no in-
terfieren, pero el Cu, Fe y W s1 lo hacen. Un m8todo basado en estos -
hechos se usb para determinar de 0.025 a 0.1% de V en aleaciones de -

uranio; el error relativo fué menor de t}.ﬁ%.

Método 7.
3898, Determinacién de pequefias cantidades de cobre, vanadio,
cromo, niquel, cobalto y bario en rocas siliceas usando la espectrome-
tria de absorcién atémica de flama. Warren, J.; ¥y Carter, D.. Can. J.

speetrosc., 1975, 20 (1), 1=5.
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La roca pulverizada (2 g) se trata en una bomba de politetra
fluoroetileno con ENO3 concentrado (6 ml), I~1010L+ al 60% (5 ml) y HF al
40% (20 ml), La bomba se sella, se calienta en una estufa a 100° duran
te una hora, se enfria, se abre y se calienta sobre un plato caliente
hasta que solo los vapores de Hc104 se desprendan. Después de enfriar,
se adiciona HCl concentrado (10 ml), agua (15 ml) ¥ 33303 (1.6 8), ¥ -
la solucidn se hierve a disolver cualquier residuo. A la solucién se -
agregan 10 ml de una solucién de ) af (20 mg/ml) y se lleva el volumen a
200 ml. Se preparan tipos a partir de 100 ml de una solucibn de los e-
lementos de matriz, la que contiene Al, Fe, Mg, Ca, Na y K, 10 ml de -~
la solucibén de K¥ ¥y el volumen requerido de una solucién que contiene
1 mg/ml de Cu, V, Cr, Ni, Co y Ba, diluyéndose a 200 ml. Las solucio-
nes se analizan mediante espectrofotometria de absorcidn atémica bajo
condiciones tipo. Los resultados del anilisis de muestras de rocas ti-
po concordaron con los valores publicados. La recuperacién de los meta

les adicionados fué del 98 al 102%.

Método 11.

4BS. Anélisis para elementos menores (trazas) de muestras -
geolbgicas mediante espectrometrfa de emisidn de lectura directa. -
Watson, A. E.; ¥y Russell, G. M.. Rep. natn. Inst. Metall., No. 1656,
1974, 17 pég..

Se establecieron las condiciones éptimas para determinar Mn,
Mo, Cu, Zn, Ni, Co, Pb, Cr, V, Sn y Zr con el uso de un espectrbmetro
de lectura directa de 1.5 m con un sistema lector de 24 canales; el = -
sistema de electrodos se modificd usando el arreglo de Boumans y -
Maessen (Spectrochim. Acta, B, 1969, 24, 585) para estabilizar el arco
y para reducir las bandas de fondo del CN. Las muestras se mezclan con

una cantidad 3 veces mayor (en peso) de un regulador (grafito-LiF (4:1))
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que contiene Sc y Ge como patrones internos para los elementos refrac-
tarios y volétiles, respectivamente. La mezcla se coloca en la cavidad
de un electrodo de carbén y se apisona apretadamente, efectufindose la
excitacidén en un arco de 12 amp de corriente directa (exposicién de 90
seg). Se usan tipos preparados con 6xidos de los metales por determi-
nar en una matriz sintética con SiO2 base, La adicibdn de grandes canti
dades de Na, K o particularmente de Fe, acrecienta la intensidad de la
1inea del Pb hasta un 60%. Un espectrbgrafo convencional de 3.4 m se -
usa bajo condiciones similares para determinar elementos adicionales.
La t8cnica se evalub sobre una serie de materiales tipo y se tabulan -
los resultados; aquellos para Co, Cu, Mn, V, Ni y Zr se juzgan satis-
factorios, y aquellos para Pb y Zn pueden mejorarse haciendo correccio
nes de fondo y usando tipos mejorados. Los coeficlentes de variacibn -
generalmente fuercon de 10 a 15% para 10 a 1000 ppm de los elementos,

6C34. Determinacién de trazas de metales em crudos de petré-
leo mediante espectrografia de arco. Farhan, F. M.; ¥ Pazandeh, Hooe -
Analusis, 1975, 3 (4), 201=4.

Una mezcla de la muestra (0.2 a 0.5 g, conteniendo de 1 a 6
Pe de Fe, V, Cu, Ni, Zn, Cr, Al, Mg, Ca y Mn), grafito (100 mg) y S -~
(25 mg) se seca en un crisol "Vycor", se carbomiza en una nufla a 500°
durante 30 minutos. Una porcién (10 mg) del residuo se coloca en la ca
vidad de un &modo de grafito (apuntado hacla un electrodo cunanteador -
de grafito) y se excita en un arco de corriente directa de 10 amp du-
rante 10 seg. Se fotografian 3 espectros para cada muestra de residuo
y se examinan con un microdensitémetro. Se preparan polvos sintéticos
tipo, que contienen de 10 a 60 ppm de cada impureza, a partir de polvo
de grafito y soluciones de las impurezas met&licas. Se enlistan las 11
neas espectraies analiticas y los rangos de concentracibén en los que -

pueden aplicarse. Este métode directo para la determinaciédn simulténea
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de las 10 impurézas en los aceites crudos, tiene una precisibdn satis-
factoria sin la necesidad de fipos internos.

1B184. Andlisis espectrografico de escorlas de acero al cro-
mo-molibdeno-vanadio. Lapinskaya, M. E.; Kuznetsova, G. V.; y Shitt, E,
S.. Zav. Lab., 1974, 40 (12), 1478,

La muestra base (0.01 g), mezclada con una cantidad 15 veces
mayor (en peso) de un regulador consistente en Cu0 (tipo interno)- -
Srcos-pqlvo de carbdn (6:13:31), se coloca en la cavidad de un electro
do de carbbén. El espectro se excita con un arco de corriente alterna -
de 15 amp para la determinacidn de Mo, V, Mn, Si y Al.

1B178. An&lisis espectrografico de acero de alta velocidad -
con transferencia preliminar de la muestra. Sherstyuk, A. I.; Vovk, V.
N.; y Vliasova, L. I.. Zav. Lab., 1974, 40 (12), 1471-3.

La muestra se transfiere a un electrodo de cobre cbnico me-
diante el método electro-chispa de contacto a 0.5-1 amp y 100 V duran-
te 90 seg, y el espectro del metal transferido se excita en una chis-
pa condensada de alto voltaje con un electrodo contador de carbbdn, pa-
ra la determinacién de W, Mo, V, Co, Cr y Mn.

3B85. Determinacidn espectroquimica de impurezas em uranio -
con extraccién de la matriz en fosfato de tributilo. Moseeva, E. P.; -
Pinchuk, G, P.; Sokolov, A. B.; Karabash, A, G,; ¥y Peizulaev, She I.o.
Zh. analit. Khim., 1974, 29 (8), 1589-93.

Los limites més bajos para la determinacién de Be, Mg, Al, -
Ca, T™i, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Mo, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pb, Bi, WY
Nb en uranio y sus sales, ha sido reducido a 0.01-2 ppm separando pri-
meramente el uranio. Esto se logra con 6 extracciones a partir de un -
medio de HNO3 6M en fosfato de tributilo-cclh (2:3). La fase acuosa se
trata con Sr(N03)2 sdlido y se evapora a sequedad, fundiéndose el resi

duo a 3000; el concentrado resultante se analiz§ en un arco de corrien
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te directa de 13 amp entre electrodos de carbdn. E1 Zr se puede deter-
minar por el mismo método, com la precaucidén de hacer la fase acuosa -
F para prevenir la extraccién del Zr em la -

6M en HNO, y 0.025M en NH

3 y
solucidn de fosfato de tributilo.

Método 12.

5B220. Determinacién por espectrografia de rayos X de tita-
nio, vanadio, cromo y manganeso en magnetita. Pyatkov, A. G.; Romanenko,
I. M.; Shushpanov, A. P.; y Lukash, V. I.. Zav. Lab., 1975, 41 (4), -~
431=3.

La muestra se funde con un peso igual de Na23407 ¥ la mezcla
fria se pulveriza, se tamiza y se comprime en un disco con 33303; el -
disco se excita entonces con radiacidn de ﬁn £nodo de tungsteno opera=-
do a 30 kV, La intensidad de la fluorescencia se mlde usando un cris-
tal analizador de LiF y un contador proporcional de flujo., A partir de
varias mezclas binarias de elementos, se construye la tolerancia para
el efecto de superposicién de las lineas lﬂ‘ del Ti, V y Cr sobre las
lineas K“l ¥ Ky del V, Cr y Mn,

2B191. An&lisis por fluorescencia de rayos X de aceros de ba
ja aleacién para molibdeno, cobre, niquel, manganeso, cromo y vanadio.
Agrawal, R. M.; y Khanna, P. P.. Rep. Bhabha atom. Res. Centre, BARC-
699, 1973, 19 pag..

La muestra, como un disco de 0.125 a 1 pulgada de espesor Yy
de 1.6 a 1.2 pulgadas de difmetro, se analizd usando un espectrbmetro
de rayos X PW 1220 Philips semi-automitico; se usaron aceros de baja -
aleacidn certificados como tipos y se usaron cristales de LiF (200) =
y/o topaclo para las mediciones de la dispersién de rayos X. La des-
viacién tipo para el método fué menor de .

4B138. Determinacién de cantidades pequefias (trazas) de vana
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dio en cloruro de titanio(IV) mediante espectrometrfa de fluorescencia
de rayos X. Himsworth, G.. Analyst, Lond., 1975, 100 (1188), 186-91.
Después de la evaporacién preliminar de la muestra hasta un
pequefio volumen en presencia de HF, de la oxidacibén del V con Br em -
presencia de 33303' de la adicién de Acido mélico para formar un com-
plejo con el Ti, y de ajustar la sdlucibn a un pH de 5 con NHS acuoso
(filtréndose cualquier cantidad de '1'102 coloidal), el Vv se coprecipi-
ta con MnYII mediamte el dietilditiocarbamato de sodio., El precipitado
se colecta en un filtro de celulosa (tamafio de poro 0.8 mm) y se lava
con agua, el filtro se coloca en um filtro de vidrio y se seca a 1050,
midiéndose entonces las lineas K“l del V y del Ti mediante fluorescen-
cia de rayos X, con un espectrémetro equipado con un &nodo de tungste-
no, un cristal analizador de LiF y un contador proporcional de flujo

lleno con Ar-metano (9:1). Pueden determinarse menos de 0.05 ppm de V.

Método 13.

5B170, Utilizacidn de un electrodo disco-rotante con un ani-
1lo anular para determinar la composicién quimica de aleaclones (por -
ejemplo, determinacidén polarografica de vanadio en aleaclones con ni-
quel o asluminio). Tutukina, N. M.; y Marshakov, I. K.. Zav. Lab., 1975,
41 (3), 259-61,

El sistema de electrodos consiste en dos electrodos plansres,
uno de los cuales es un disco de la aleacibn muestra; el otro (rodean-
do al primero) es un anillo de, por ej., grafito impregnado con cera =

de parafina o un metal de platino, con una capa aislante intermedia de,
por eje, politetrafluoroetileno. Se reportan experimentos de la deter=
minacién polarogrifica de V en soluclones sblidas de Ni-V y emn compues
tos intermetflicos de V-Al, mediante la disolucidén anddica de un disco

muestra en stoh 0.05M como electrolito soporte, y la reduccidn del Vv
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resultante en el anille electrodo. El error relativo promedio para 4 o
5 determinaciones fué menor de aproximadamente 2%. Se indica la posibi
lidad del andlisis de fase de ciertas aleaciones y se discuten los fac

tores que afectan tal amnflisis.

Método 14,
3B19. Comportamiento quimico de un electrodo de hierro em -~
fcido fosférico y su uso en el anflisis coulométrico. Kostromin, A. I.;
Makarova, L. Leo. Zh. analit. Khim,, 1974, 29 (7), 1294-7.

)48 FeII

generado en wn electrodo de hierro operada a aproxi-
madamente 0.40 V contra un electrodo de plata-AgCl (densidad de corrien
te 40 nA/cuZ) con njpou 1 a 2.5M como electrolito soporte, se usé como
titulante para la determimacién coulométrica de Cr207-, de V03' o de -
Hnoh' (aproximadamente 200 & 500 pg en 20 ml de solucibém). E1 punto fi
nal se indica biamperométricamente (electrodos de platino con una dife
rencia de potencial de 0.4 V); el coeficiemnte de variacibém fué menor -
de 1% (6 determinaciones). El m&todo también fué adecuado para determi
nar Cr (aproximadamente 8%), V (aproximadamente 1.5%) y Mn (aproximada
mente 0.3%) en un acero que contenfa también Mo, W, C, P, S, Si, N1 ¥
Cu; el V se oxidé primero a voB‘ con KMnDh y el KMnOu sin consumir se

descompuso con fcido ox&lico; en otra alicuota de la solucidén de prue-
III

2+ 2= - 2
y el VO se oxidaron a cr207 ¥ Vo3 con 5208 eh pre-
ITI

ba, el Cr

senclia de Ag*; y en la tercera alicuota el Cr y el VO?'+ se precipi-

taron con Zn0 y el MnII se oxidd a KHnOh con 82082' en presencia de -

Ag'. El coeficiente de variacién fué menor de 1.5% (6 determinaciones).

M&todo 15.
5B232, Determinacidn potenciométrica de vanadio y hierro en

ferrovanadioc. Dokukina, L, G.; Bagdasarov, K. N.,; y Kimstach, V. fReo -
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Zav. Lab., 1975, 41 (4), 403-L.

La muestra (0.8 a 1 g) se disuelve en 60 ml de HNO3 (121), -
s6 evaporan los bxidos de nitrbgeno, la solucibén se diluye con agua a
100 ml, se enfria y se trata con KMnOI+ 0. 1N gota a gota hasta un color

III), el cual se elimi-

rosa permanente (un mayor exceso oxidaria al Cr
na hirviendo la solucibn con unas cuantas gotas de HC1 (1:1); el volu-
men de la solucién fria se lleva a 200 ml. Se trata una alicuota (10 -
nl) con 15 ml de HCl 2M y se titula (electrodo de platino y electrodo
de calomel saturado) con 8-mercaptoquinolina 0.1M (sal de Na) en HC1l -
6M. La curva de titulacidn muestra dos inflexiones que corresponden al
V y al Fe.

4B209. Determinacidn potenciométrica de manganeso, cromo y -
vanadio en aceros de baja aleacibén. Anufrieva, T. N.; Mustaev, A. K.;
y Bleshinskii, S. V.. Izv. Akad. Nauk kirgis. SSR, 1974, (2), 55-7; -~
Referat., Zh., Khim., 196D, 1974, (16), Abstr. No. 16G134.

VII VI

Los metales (como Mn s OB ¥ VV) se titulan con solucién

de (Nﬂu)zsou.FeSOA~6ﬂzo en un med19 de Basoh-H3PO4 a una corriente apli
cada de 0.5 fA‘ Primero se titulan los metales en conjunto; entonces,
después de la reoxidacién con 52082- y la adicién de solucidn de NaCl,
se retitulan el Cr y el V. Finalmente, despubs de la cuidadosa adicién
del KMnoh 0.1N suficiente para oxidar el VIV, se titula el VV. El méto
do se verificb, en aceros provenientes de los trabajos metalfirgicos de

Chelyabinsk. El coeficiente de variacidén fué menor del 6% (6 determina

ciones).
M&todo 16.
3B14., Titulacién amperométrica de permanganato, cromato y va
nadato con ioduro de potasio. Songina, O. A.; Zakharov, V. A.; -

Bekturova, G. B.; y Smirnova, L. I.. Zh. analit. Khim., 1974, 29 (8),
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1594-8.
Se establecid que el Vv se puede titular amperométricamente

I VII

(con solucidn de KI) en Hasoh 6M, el Crv en stoh 3M y el Mn en un

medio de Haso 0.1M saturado con Kzsoh; se usa un electrodo indicador

b
de grafito, mantenido a 0.6 V contra el electrodo de calomel saturado
y midiéndose la corriente de oxidacibn de I~. Los limites mis bajos de
determinacibn (’3 en 20 ml de solucidn) son de 130 para V, 4O para Cr
y 10 para Mn. Bajo las condiclones especificadas, una cantidad 15 veces
mayor de vV en relacién al Cr no interfiere con la determinacibn del -
Cr y una cantidad 100 veces mayor de V en relacién al Ma neo afecta la
determinacién de Mn, Métodos basados en estos hechos se probaron para
1a determinacién de Mn, Cr y V en acero tipo, siendo enmescarado el -

FelIl con F~. Los errores relativos para 0.22 a 0.58% de Mn, L.15> a -

6.2L% de Cr ¥ 1,23 a 2.7% de V fueron menores de *10%.

Método 19.

183. Anflisis por activacibén neutrénica no destructivo de -
aerosoles atmosféricos. Santroch, J.; y Obrusnik, I.. Radioisotopy,
1973, 14 (3), 449-57.

Las muestras que se colectaron en filtros de membrana para
1la determinacién gravimétrica de la concentracién de polvo atmosférico,
también se usaron para el anflisis por activacién neutrénica. Las mues
tras conteniendo V, Al, C1, Mn ¥ Né se irradiaron durante 10 minutos ¥,
usando un transportador neumitico, se determinaron cuantitativamente
entre 5 y 30 minutos después de la 1&radiacién. Aquellas que contenfan
K, La, Eu, Co, Sb, Ce, Cr, Sc, Fe, Ag y Ni se irradiaron durante 6 ho-
ras y se hizo la determinacién cuantitativa con un detector de Ge(Li)
despubs de periodos de decaimiento de aproximadamente 20 horas o 20 -

dias.
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5C69. Determinacibéam de vanadio en petrdlec y productos rela-
cionados mediante anflisis por activacibn, Passaglia, A. M.; y Lima F.
We. Relat., Inst. Energ. atom., S Paulo, IEA-327, 1974, 19 pag..

Se determind el V (presente al nivel de ppm) en petréleo, =
fracclones del petrdlec y en catalizadores de refinacidn de silica-alfl
mina, mediante an&lisis por activacibén neutrdnica. La determinacién -
instrumental del V en el petrbleo se hizo después de irradiar durante
15 seg, midiéndose la actividad del 52V por medio de un detector de =
escintilacién de NaI(Tl) acoplado a un analizador de 400 canales., El1 V
en las fracciones de petrbleo también se determind mediante una técni-
ca instrumental después de irradiar durante 5 minutos; la determinacién
fué con un espectrbmetro de Ge(Li) acoplado a un analizador de 4096 ca
nales, Para el catalizador de refinacidn, fué necesario un tratamiento
de pre-irradiacién del catalizador mediante fusibén con Nazcos--xaco3 Y
despuds de la irradiacidén, el V se separd por extraccién con solvente,
Para todas las irradiaciones se us® un flujo de neutrones térmicos de

L neutrones/cma/seg. El método es especifico, sen

aproximadamente 5x10
sitivo, preciso y adecuado al anflisis de rutina.

S5H51. Determinacibén de vanadio en agua de lluvia. Das, H. A.;
Gouman, J. M.; Luten, J. B.; Witte, F. de; y Wijkstra, J.. Radiochem.
radicanalyt. Lett., 1975, 21 (1-2), 61-70.

Se dan los métodos de activacibn neutrénica (térmicos) alter
nativos para el anflisis preciso de series de muestras relativamente - .
pequefias, 0 para el anflisls rutinario de una serie de muestras, Se -
dan los detalles de los sistemas neumiticos "ripido" y "lento" usados

en los métodos. Los métodos pueden aplicarse a la determinacién de V -

en agua de lluvia en concentraciones menores a 0.5 ng/ml.
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Método 20.

5B177. An&lisis por activacidn protdnica instrumental (multi
elemental) de niobio de alta pureza usando tanto la espectrometria de
rayos gama como la de rayos ¥X. Krivan, V.. Analyt. Chem., 1975, 47 (3),
4,69-78.

Pueden determinarse simulténeamente Ti, V, Cr, Fe, 2r, Mo, =
Hf, Ta y W (y si estén presentes, Pd, Sn y Sb), sin destruccibm y con
altas sensibilidades irradiando un blanco (diémetro mayor de 1 cm, es-
pesor aproximado 1 mm; grabade y emrollado en un alambre de aluminio),
cortado de una muestra de niobio de alta pureza, con un haz de protones
de 12 MeV, e intensidad de 2 a 5 pA duramte 0.5 a 2 horas. Se usaron -
blancos de los metales puros por determinar para los tipos y se irradia
rorn durante un minuto con un haz de intensidad de 0.05 a 0.5'p1. Des-
pubs de 40 a 60 horas las muestras se sometieron tanto a la espectro-
metria de rayos gama (detector de Ge(Li)) como a lavespectromatria de
rayos X (detector de Ge de baja energia). Se presentan detalles de las
reacciones que se llevan a cabo cuando el Nb y las impurezas se bombar
dean con protones y se incluyen las energias de los rayos gama ¥ rayos
X de los radionficlidos resultantes. Se enlistan las posibles reaccio-
nes interferentes primarias y se tabulan las posibles interferencias -
en las mediciones deblidas a otros rayos gama Y rayos X. Para el Ti, V,
Fe, Zr y Mo la sensibilidad de la técnica es mejor que la de otras téc

nicas, con excepcidém de la espectrometria de masas de muestra sblida.

Método 21.
5H50. Determinacibén de ultra-micro cantidades de vanadio en
agua. Yamane, Y.; Miyazaki, M.; y Kito, S.. Eisei Kagaku (J. hyg. -

Chem.), 1974, 20 (1), 36-40.
El m8todo usado se basa en la catilisis mediante el V de la
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oxidacidn del acido gélico por el (NH#)ZSZOS en un medio de nspou que
contiene Hg(Nos)a; la extincién se mide a 370 nm despuds de un periodo
de reaccién de 60 min (a 25°). La incorporacién de 1 ml de &cido 1,2~
diaminociclohexan-NNN'Nf-tetra acético O.1M en la mezcla de reaccién -
(volumen final de 10 ml) suprime la interferencia del Cu y del Fe, y -
permite la determinacién de V en presencia de ppm de Cu, Fe, Pb, Zn, -
Ni, Cd, Cr, 8042', 1"y NOB-' El método se aplicd a aguas de rio, sub
terrénea, de pantano y de manantial, que contenifan de 0.1 a 10 partes

de V por 109; las recuperaciones variaron de 90 a 120%.

Método 23.
1B211., An&lisis de catalizadores mediante espectrometria de
masas con fuente de chispa. Chupakhin, M. S.; Kogan, L. 0.; y Polyakova,
A. A.. Zh. analit. Khim., 1974, 29 (5), 1028-30.

: En la técnica de espectrometria de masa descrita, la muestra
pulierizada (aproximadamente 25 mg de un catalizador de 51203-5102 no
conductivo) se comprime en un crisol de aluminio, ¥ la superficle de -
1a muestra se examina usando un electrodo contador de téntalo. La re-
producibilidad es de 10 a 15% con un consumo de muestra de aproximada=
mente 5 mg., El mbtodo se usd para determinar de 0.19 a 160 ppm de B, -
c, ®a, K, F, Mg, S, C1, Ca, Se¢, Ti, V, Cr, Fe, Ni, Cu, Zn, Pb, Sr, Zr,

BayHno
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 30 (emero-jum. 1976).

' Método 5.

3046, Determinacibén espectrofotométrica de vanadio y su apli
cacién a los aceites combustibles para turbinas de gas. Bamerjee, S.;
Sinha, B. P.; y Dutta, R. K.. Talanta, 1975, 22 (8), 689-91.

La muestra de aceite se digiere con Hasok, el residuo se in-
cinera a alta temperatura y las cenizas se disuelven en HCl-HNOB. La -
solucién se diluye con agua y se neutraliza con NH3 acuoso, a continua
cién se ajusta el pH a 4 con solucidn .reguladora de acetato, y se adi-
ciona &cido t&nico y &cido mercaptoacético para formar un complejo con
el V. Se mide la extincién de la solucidn azul-imdigo intenso formada,
a 600 nm. La ley de Beer se observa en el rango de 0.5 a 5 ppm de V3 -
los constituyentes minerales tipicos en el aceite amalizado no inter-
fieren.

D11, Determinacidn espectrofotomdtrica de cantidades peque-
fias (trazas) de vanadio mediante la formacidén del complejo vanadio=-4-
(2-piridilazo)resorcinol (PAR)-violeta cristal (C.I. Violeta basico 3):
aplicacién al anflisis de plantas. Minezewskl, J.; Chwastowska, Jeoj ¥
Pham Thi Hong Mai. Analyst, Lomd., 1975, 100 (1195), 708-15.

Una muestra que contiene de 1 a 5 P8 de V, se incinera en se

co con HNO.-HC10, y desués de evaporar casi todo el ficido, se adicionan

3 i
0.2 ml de solucibn de Ce(SOh)2 al 0.1%. Después de 5 minutos la mezcla
se hace 4M en HCl, se extrfe la solucién con solucibn de 8cido N-fenil
benzohidroxfmico en CHCI3 (2x5 ml), los extractos combinados se lavan
con 5 ml de HClL 6M y el CHCl3 se elimina por evaporacidén; el residuo -
después de haberse calcinado se calienta suavemente con 0.5 ml de NaOH

0.1M y 5 ml de agua. Después de enfriar, se trata la solucibén con 1 ml

de PAR 0.5 mM, se ajusta el pH a 5 y entonces se adicionan 2 ml de so-
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lucidn reguladora de fosfato de pH 4.8, 1 ml de violeta cristal 1 mMy
8 ml de benceno-isobutil metil cetona (3:2). Despubs de agitar, se agre
ga la fase orghnica a 1.5 ml de etanol, se ajusta el volumen a 10 ml -
con el disolvente de extraccién y se mide la extinclén de la solucibn
a 585 nm. Se discute la naturaleza de las especies complejas involucra
das y se reportan los resultados para el contenido de V de las especles
Ornithopus, centemo y Trifolium.

2B78. Determinacibdn espectrofotombtrica selectiva de vanadio
en silicatos con un puevo reactivo (piridilazo femol) en presencla de
perbxido de hidrégemo. Kiss, E.. Amalytica chim. Acta, 1975, 77, 205~
21.

El 2-(3,5-d1hrono-4-net11-2-piridilazo)-5-diet11aminotenol -
(I) (preparacién descrita) forma un complejo azul 1:1:1 con el V' y -
nzoa. El complejo es extractable en 03013 y el extracto muestra un méxi
mo de absorcién a 615 nm (£=54,300). En presencia de F~ la reaccidn es
altamente selectiva para el Vv; solamente interfieren grandes cantida-
des de otros haluros o de agentes oxidantes o reductores. Se dan los -
métodos altermativos para la disolucibén de varios tipos de muestras de
rocas siliceas. A una alicuota (25 ml o menos) de la solucibn muestra
que contiene menos de 20 Mg de V se adiciona una gota de KMnoh acuoso
al 0.5% y, despubs de 5 minutos, se agregan de 5 a 10 ml de NH4F acuo=
so al 20% y 5 ml de Hasoq 5M., La mezcla se diluye a aproximadamente 42
ml, se agregan 2 ml de I 2 =M y 3 ml de Hy0, acuoso al 3% y la solucién
se diluye a 50 ml con agua. Después de calentar durante 5 minutos en =
un bafio de agua hirviente y de enfriar, se agita la solucién con 20 ml
de CHCl3 durante aproximadamente 60 segundos y se mide la extincién de
la fase de 03013 a 615 nm en una celda de sflica de 10 mm contra un teg

tigo del reactivo. Los resultados obtenidos en diferentes rocas son com

parables con los valores aceptados.
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5B198. Determinacidn espectrofotométrica de vanadio(V) emn --
acero con timolftaleina (complejante). Cherkesov, A. I.; Smirnov, A. N.;
¥y Kazakov, B, I.. Zave Lab., 1975, 41 (8), 933-k.

La muestra (0.5 g) se disuelve en 10 o 15 ml de HCl, se agre
gan 2 o0 3 ml de HNOB, se filtra la solucidn si es necesario y se evapo
ra el filtrado hasta que esté siruposo. Se elimina el hierro lavando -
el residuo siruposo con bter etflico y las trazas de V que también se
eliminaron se re-extréen con HCl (4x5 ml) saturado con éter y contenien
do unas cuantas gotas de Hao2 acuoso al 30%; las soluciones de HC1l com
binadas se calientan para expeler el &ter y entonces se evapora casi a
sequedad. El residuo se trata con 1 o 2 ml de HNO3 para oxidar al V, =
se agregan 5 ml de HC1L 1M y 4 ml de acetato de sodio 1M, y la solucién
se diluye con agua a 50 ml. Una porcién (1 a 4 ml)de &sto se trata con
10 ml de acetona, 2 ml de solucibén de NaF al 3% y 1 ml de solucibn com
plejante de timolftaleina al 1% (cf. Cherkesov et al., Analyt. Abstr.,
1976, 30, 4B100), ¥y la mezcla se diluye a 25 ml con regulador acuoso -
de acetato de pH 2.5; después de 5 a 8 minutos se mide la extincibn a

600 nm,

Método 7.

3J59. Anflisis por absorcidn atémica de sblidos usando un atg
mizador de flama-chpsula de grafito. Katskov, D. A.; Kruglikova, L. P.;
y L'vov, B, V.. Zh. analit, Khim., 1975, 30 (2), 238-43.

El método involucra la evaporacibén de la muestra pulverizada
(menos de 100 mg) a partir de una cémara calemtada eléctricamente (coz
sistente en una cavidad de 3 mm de diédmetro y 25 mm de profundidad en
una barra de grafito) hacia la flama de aire-acetileno o de Nao-aceti-
leno. La muestra se empaca en la clmara, cuya abertura se tapa con pol

vo de grafito; la barra se coloca horizontalmente en la flama de tal -
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manera que queda situada abajo y paralela con él eje bptico del espec=
trofotémetro, y se calienta eléctricamente a 2.6 kW durante 20 segun-
dos, los vapores que emanan a través de las paredes porosas se someten
a la espectrofotometria de absorcién atémica. E1 método se usd para de
terminar 27 elementos, incluyendo al Ti, Mo, V y Si (pero no al Hf, Nb
ni W), en minerales, rocas, escorias, metales, éxidos de metales refrac
tarios, materiales bioldgicos, papel y aceites. Los 1imites més bajos
de deteccidn fueron de 0.001 a O.1 ppm. El coeficiente de variacién en
la determinacién de 0.1 a 10 ppm de Ag y Pb en grafito, varibé de 7 a -
15%. El an&lisis de 10 muestras para 10 elementos tom§ 4.5 horas.

6H9, Determinacién de trazas de vanadio en el aire mediante
espectrofotometria de absorcién atémica sin llama. Kamiya, A.. Eisei -
Kagaku (J. hyg. Chem.), 1975, 21 (5), 267-70.

Lasg particulas de material atmosférico se colectaron en un -
filtro Gelman y se extrajeron con HCL al 5%; el V en el extracto &cido,
se extrajo con isobutil metil cetona como su complejo com cupferron, EL
extracto orghnico (20 p1) se inyectd en el atomizador del espectrofotd
metro de absorcibdn atémica sin flam# y se midi§ la absorcibén a 318.5 -
nm. La grifica de calibracidén fué rectilinea hasta 1.5 ppm de V. De 18

cationes comunes probados, solamente el Sn2+

interfiere seriamente y -
los resultados concordaron con los obtenidos mediante espectrofotome=~
tria de absorcidn atdmica de flama (flama de Nzo—acetilene). El coefi-
clente de variacién fué de 4.4 a 9.4% y el 1imite de deteccidn fué de
0,03 ppm.

1B56. Espectrofotometria de absorcibén atbémica en el anflislis
de aluminio de alta pureza. I. Determinacién de impurezas en presencia
de la matriz. Drwiega, I.; Jedrzejewska, Hej ¥ Malusecka, M.. Chemia -
analit., 1975, 20 (3), 539-47.

Se investigd la interferencia del aluminio con el espectro -
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de sus impurezas. Se propone un método de espectrofotometria de absor-
cién at8mica usando una gréfica de calibracidn para cada elemento de-
terminado. Los 1imites de deteccibn (ppm) en presencia de 2.5% de Al =
fueron: 2 para Zn y Cd, 4 para Mg y Mn, 10 para Cu, Cr y Fe, 20 para -
Ni, 40 para V, 60 para Pb y 1000 para Ti. La determinacibn de Cr y Mg
se realizd con una flama de Nzo-acetileno y la de los demés elementos
con una flama de aire-acetileno. Usando un método de adiciomes tipo, -
con un sistema de haz sencillo y un arco de deuterio para la correccibn
de fondo, los limites de determinacién pudieron mejorarse en un 25 a =
50% de los walores citados.

3045, Determinacibn de metales en muestras de petrfleo median
te espectrometria de absorcibén atémica. I. Determinacién de vanadio. -
Sebor, G.; Lang, I.; Vavrecka, P.; Sychra, V.; y Welsser, O.. Analytica
chim. Acta, 1975, 78 (1), 99-106.

Se investigaron las caracteristicas de la absorcibén atémica
del vanadio tipo en solucidn de xileno, del oxobis-(i1-fenilbutano-1,3-
dionato)-vanadio(IV) y de la vamadiltetrafenilporfirina, mediante espec
trofotometria en una flama de K,0-acetileno para establecer si son ade
cuados como tipos para la determinacién de V en petrdleo, en el rango
de 0 a 36 pg/ml. Las pendientes de las grificas de calibracién muestran
que la solucibén de referencia que contiene la misma concentracién de V,
preparadas a partir de compuestos organometflicos diferentes dan sefia-
les de absorcién diferentes, siendo mas grande la diferencia a concen-
tracibnes de V m&s grandes. Las mezclas de compuestos organometflicos
dan seflales de absorcién mis grandes que las esperadas a partir de la
concentracidn de V en la soclucién de cada compuesto por separado. Por
1o tanto se recomienda una técnica de adicidn tipo para la determina-
cibn de V en petrdleo, com lo que se minimizan los efectos del enlace

del V. También se mejord la sefial del V mediante la adicién de K (2 mg
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por ml), el cual actfia como inhibidor de ionizacibn.

Método 1.

1E3. Estudio de particulas adreas por el m&todo de espectro-
grafia de emisibn. Chao, C. N.; Lee, S. L.; Tsai, H. T.; ¥ Wu, S5.C..
J. Chin, chem., Soc., Taipei, 1975, 22 (1), 69-76.

Se describen métodos para determinar Cd, Pb, Ni, Zn, Sn, Ti
¥y V; el 1imite de deteccibén varia de 0.01 Mg (para Pb) hasta 0.1 Mg -
(para Zn, Ti o V). Las particulas de materia se colectan en filtros de
fibra de vidrio y discos cortados de los filtros se excitan directamen
te en un arco de corriente directa de 7 A entre electrodos de carbén =
(electrodo de muestra tipo copa) durante 15 segundos, sin prequemar la
muestra, para determinar a todos los elementos excepto al Ti y al V. -
Para el Ti y el V el disco se excita en presencia de polvo de grafito
durante 30 segundos, con un pre-encendido de 20 segundos. Las medicio-
nes se hacen a las siguientes longitudes de onda (mm): 261.4 o 266.3 -
para el Pb, 284 para el Sn, 326.1 para el Cd, 300.2 para el Ni, 334.5
para el Zn, 323,9 para el Ti y 318.5 para el V. Los coeficientes de va
riacién fueron de 12.9% (10 determinaciones de Pb en aire, equivalente
a 0.99 /As/n3 de Pb) a 28.6% (5 determinaciomes de T1 en aire, equiva-
lente a 7 /l‘s/n3 de Ti).

1B65. Determinacién espectroquimica de impurezas en lantano
o sus éxidos. Slyusareva, R. L.; y Kondrat'‘eva, L. I.. Zav. Lab., 1975,
k1 (6), 689-90.

La muestra (5 g de lantano o una cantidad equivalente del =
8xido dehidratado) se disuelve en 50 ml de HCl 6M, la solucibdn se eva-
pora hasta que est& siruposa y el residuo se disuelve en 50 ml de agua.
Se ajusta el pH de la solucién a 6-6.5 (indicador universal) y se agre

ga NH3 acuoso para precipitar parte del La3+ como hidrbxido (1.5 a 2%).
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Las impurezas (Al, V, Ti, Mo, 2r, Hf, Nb, Ta ¥ W) se ﬁrecipitan enton-
ces, adicionando 1 ml de solucién fresca de tanino al 5% y 0.5 ml de -
una solucidn de quinina em HCLl 4M al 5% y dejando reposar la solucibn
toda la noche, El precipitado se colecta, se incinera a 8000, se enfria
y se pesa. Si el peso es menor de 80 mg, se agrega el suficiente Lazo3
puro para dar 80 mg de material. Este materizl se muele y se mezcla -
con un peso igual de polvo de carbbn, y se graba el espectro de la mues
tra (30 mg) despuds de excitarse en la cavidad de un electrodo de car-
bén mediante un arco de corriente directa a 12 amp.

2c49, Determinacién de niquel, vanadio y cromo en aceites me
diante espectrograffa de emisién ultravioleta. Pasculescu, M.; Munteanu,
I.; Kalmutchi, G.; y Toma, C.. Revta Chim., 1975, 26 (5), 436-8.

La muestra (hasta 700 g) se mezcla con § (10% de su peso) pa
ra evitar pérdida de metales y se sujeta a combustidén y calcinacidn a
menos de 5500. Las cenizas se disuelven en 5 ml de HCl, la solucién se
concentra a 1 ml, y 0.3 ml se aplican a la superficie plana de un elec
trodo de carbén impregnado de poliestireno (al que se ha aplicado 0.1
ml de solucidn etandlica de Co al 0.1% como patrén interno) y se anald
za mediante espectrograffa em un arco de corriente alterna de 6 amp. -
Se reproducen las gf&ficas de calibracibn obtenidas para 1 a 20 ppm de
Ni, V y Cr, basadas en las lineas a 3050.82, 3183.u41 y 2843.26 A (con-
tra la linea del Co a 3405.12 E), respectivamente; las desviaciones t1i
po son £0.20, 0.35 y 0.21 ppm para 2.5 ppm de V, 3.1 ppm de Ni y 1.7
ppm de Cr (9 determinaciones de cada uno).

LB145. An&lisis de acero y hierro torjado por medio de la lém
para incandescente de descarga de Grimm, Radmacher, H. W.; ¥ de Swardt,
M. C.. Spectrochim. Acta, B, 1975, 30 (9), 353-60.

La limpara desarrollada por Grimm (Ibid., 1968, 23, 443) se

usd como fuente en la determinacibén directa de C, Mn, P, S, si, Cu, Ni,
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Cr; Mo, V, Al, Ti, Nb y B en acero y de Mn, P, S, S1 y C en hierro for
jado. Las muestras se forjan y después se pulen con un papel lija; la
lampara se opera a 1.2 kV y a aproximadamente 160 mA (es necesaria la
estabilizacibén del voltaje), ¥y se usa un espectrbmetro de trayectoria
al vacio (tipo Paschen 1-m - Runge o tipo Ebert 1.5 m). Se tabulan las
condiciones de operacién, las concentraciones determinadas, las lineas
espectrales usadas, el efecto inter-elemental y las desviaciones tipo,
y se discuten y comparan los resultados con los obtenidos por medio de

chispas de alto grado de repeticién usadas como fuente,

Método 13.

6B57. M&todos polarogrificos para el andlisis de berilio me-
t&lico y sus aleaciones. Wells, J. M.. Rep. atom. Weapons Res. Estab.,
AWRE 034/75, 1975, 50 pésg..

Se presentan métodos para la determinaciém, en las concentra
ciones anotadas (ppm), de Pb, Cd y Zn 1 a 503 BL y T1L 1 a 1003 Ni 1 a
3003 U 1 & 5003 Mo 1 a 1500; Fe y Al 50 a 1000; V y Co 50 a 1500; W 1
a 500 (y también de 0.1 a 1%); ¥y Cu 1 a 500 (y también 1 a 7%). Se dis
cuten los procedimientos para la disolucién de las muestras (berilio o
sus aleaciones binarias) y el tratamiento de la solucidn resultante, -
asi como la t8cnica polarogr&fica apropiada en cada caso. Tambin se -

presenta la precisifn de cada determinacién.

Mé&todo 19.
2HS. Procedimiento rutinario para el anélisis multielemental
de partfculas atmosféricas mediante el anilisis por activacidn neutrb-
nica instrumental. Kronsborg, O. J.; y Steinnes, E.. Radiochem. -

radioanalyt. Lett., 1975, 21 (6), 379-87.

Se describe un procedimiento en dos etapas para la determina
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cién de 20 elementos. La irradiacidm de las muestras durante 5 minutos
en un flujo de aproximadamente 1.5x1013 neutrones/cma/seg, seguida por
un perfodo de decaimiento de 10 minutos y haciendo la determinacién -
con un detector de Ge(Li) durante 5 minutos, permite la estimacibn de
Na, Al, Cl, Ca, Ti, V, Mn, Cu y Br. La irradiacién durante 3 dias en -
un flujo de aproximadamente 5::]0"2 neutrones/cmz/seg, seguida por un -
perfiodo de decaimiento de 14 dias y haciendo la determinacibén durante
20 minutos, permite la estimacién de Sc, Cr, Fe, Co, Zn, Se, Ag ¥ Sb,
si las muestras se empacan en capas entre papel filtro limpio. Alterna
tivamente, la muestra se sella en una ampolleta de silice; &sto permi-
te adicionalmente la estimacibn de Cd, La y Hg, pero no es adecuada pa
ra Sb. Se dicute la precisién del m&todo en relacibn con la reproduci-
bilidad del an&lisis y se comparan los resultados para el Fe, Zn, Ca y
Cd con los obtenidos por espectrofotometria de absorcidn atémica.
2H16, Andlisis multielemental por activaciédn neutrdnica de -
agua fresca usandc la espectrometria gama de germanio-litio. Salbu, B.;
Steinnes, E.; y Pappas, & Co. Analyt. Chem., 1975, 47 (7), 1011-6.

La muetra se almacena en una botella de polietileno que con-
tiene 5 ml de HNO3 concentrado. Antes de sellar una porcién de 5 ml en
una &mpula, la botella se agita y se deja reposar durante 6 horas. La
gmpula se irradia durante 10 minutos (para Mg, Al, Cl, Ca, Mn y I, ele
mentos que dan productos de irradiacibn con vidas medias menores de a-
proximadsmente 3 horas) o durante 3 dias (para Na, K, Br, La, Sm, Au,
se¢, Fe, Co, Zn, Sr, Sh, Cs, Ce, Eu y Hg), en un flujo de neutrones tér
micos de aproximadamente 1.5::10‘3 neutrones/cna/seg. Después de perio=
dos de decaimiento de 3 minutos (para el primer grupo de elementos), 3
dias (para Na a Au inclusive) o 17 dias (Sc a Hg), se determinan los -
rayos gama durante 10, 15 o 60 minutos, respectivamente, usando siste-

mas de Ge(Li) interconectados a una computadora. La localizacibn de los
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picos y los cllculos del &rea son realizados subsecuentemente por com-
putacién. En muestras de agua de rio los elementos citados se determi-
nan ripidamente sin pre-concentracién. También pueden determinarse en

algunos casos Ti, V, Cu y Dy (irradiados por 10 minutos), Yb y U (irra
diados por 3 dias) y Cr, Rb, Ag, Ba, Hf y Th (irradiados por 3 dias, -
decaimiento por 17 dfas). Para la mayoria de los elementos el limite -
de determinacidn es de aproximadamente 1 fg/1 o mejor. Se discuten la

precisibn, los errores y las interferencias espectrales.

M&todo 22,

6B154. Determinacidén de trazas de vanadio(IV) mediante la ca
t&lisis de la reacciém quimioluminiescente del luminol. Pilipenko, A.
T,; Mitropolitska, E. V.; y Lukovskaya, N. M.. Ukr., khim. Zh., 1975, -
41 (11), 1196=9.

Se establecieron las condiciones éptimas para la reaccién -
quimiocluminiescente. La mixima emisidn de luz ocurre a un pH de 13 en
un medio de EaOH, pero la solucibn reguladora de fosfato (pH 10.5 a =~
11.5) abate la emisidn. La concentracién &ptima del luminol (I) varia
de 1 mM a 10 pM, dependiendo del contenido de vanadio. A una concentra

Iv

cibn 3 uM de V' no existe interferencia por elT, F, NOB-, POAB-, -

Cloh-, so#a > 103', Br03- o acetato en concentraciones hasta de O.1M.
Determinacibn de VIv en presencia de P2074-. Se mezcla la solucibn de
prueba (1 ml, 0.0IM en stoh que contiene 0.01 a 0.15 pg de V) con 2 -
ml de Naqpao7 0.1M, se agregan 2 ml de I 50 MM en Nazco3 0.5M y se co=-
loca la muestra en una placa fotogr&fica durante 5 a 10 minutos. La =
sensibilidad es de 2 ng de V y la grafica de calibracién (grado de enne
grecimiento contra cantidad de VIV) o5 rectilinea. Determinacibdn de VIV
en presencla de HZOZ’ A la solucidn de prueba (1 ml, 0.O01M en HZSOA) -

se afiaden 4 ml de una mezcla 50 rM en I y 0.2 mM en HZOZ’ en un regula
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dor de carbonato 0.25M de pH 11.5 y se mide la emisién como se mencio-

nd. La sensibilidad es de 1 ng.

Método 23.

LF1. Aplicacién de la espectroscopia de masas de alta reso-
lucidn (fuente-chispa) a la determinacién de trazas de elementos en al
mejas. Ball, D, F.; Barber, M.; y Vossen, P. G. T.. Sci. total Environ.,
1975, 4 (2), 193-200.

La muestra seca y homogenizada se incinera a 250° durante 3
horas. Las cenizas se mezclan con una cantidad igual (en peso) de pol-
vo de grafito y se coloca en un cartucho de polietileno; con la mezcla
se preparan 3 electrodos muestra. Los electrodos se analizan por espec
trometris de fuente-chispa de masas. Mediante esta técnica, pueden me-
dirse lineas espectrales elementales que normalmente estén parcial o =
totalmente traslapadas por iones complejos y iones poliatdmicos. Se ta
bulan los contenidos de Bi, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Cu, Zn y Pb, presen
tes en muestras de almejas provenientes de las costas galesa e lnglesa.

4B14Y4, Determinacidn de impurezas (elementos) en acero me- -
diante espectrometria de masas con fuente-chispa y el uso de sales pul
verizadas., Saito, M.; y Sudo, E.. Bunseki Kagaku (Japan Analyst), 1975,
24 (10), 605-9,

La muestra (0.5 a 1 g) se disuelve en HC1l diluido o emn HNO:,5
Junto com 1 pg de Y como patrén interno, la solucién se evapora a se-
quedad y el residuo se seca a 70° en el vacfoc durante 30 minutos, ense
guida se le mezcla con una cantidad igual de grafito pulverizado, para
su compresién en los electrodos para la espectrometria de masas. Los -
resultados para Mo, Sm, Cu, Cr, Co, Ni, Mn, V, P, S1 y B en una matriz
de hierro tipo, concordaron con los obtenidos al usar los electrodos -

de muestra s8lida usuales, pero la precisién fué aproximadamente 10%
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mejor y los coeficientes de variacién estuvieron dentro de 20%. Se en=-
listan los resultados para algunos de estos elementos en tres aceros -
tipo. La precisibén y la exactitud para la determinacién de Nb, Ti, S ¥
W fueron pobres.

23111, Anflisis cuantitativo con un microanalizador de iones.
Ishitani, T.; Tamura, H.; y Kondo, T.. Analyt. Chem., 1975, 47 (8), -
12946,

Se describe un procedimiento matem&tico, en el que se hace -
uso de la disociacidn térmica de moléculas basado en el modelo del =~
equilibric local del plasma propuesto por Anderson Y Hinthorne (Analyt.
Abstr., 1974, 26, 706), para determinar la concentracidn de elementos
a partir de datos (intensidad de iones secundarios) obtenidos con el -
uso de um microanalizador sensitivo (Hitachi IMA-2), en el cual la -
muestra se bombardea con.Ga+ (10 keV) a aproximadamente 1 rtorr; no se
requieren tipos. Las concentraciones calculadas de los datos de espec-
trometria de masas para el Fe, Cr, Ni, Mm, Cu, Si, Mo, Nb, Ti y V, en
acero inoxidable, generalmente concuerdan con los obtenidos por anili-
sis quimico, pero los resultados para Mo ¥ Si fueron bajos y los de Mn

altos.
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