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INTRODUCCION. 

La química analítica de cualquier elemento o de sus dife- 

rentes compuestos es hoy en día 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, así 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 revisión de la química analí- 

tica de este elemento, es de un gran interés para todas aquellas per_ 

sonas conectadas de una u otra forma con los problemas del análisis

químico. 

El objetivo de esta monografía es, entonces, poner al alcan

ce de todas aquellas personas interesadas, los conocimientos más re- 

cientes en el campo de la química analítica del vanadio. 

La primera parte de la monografía contiene información gene

ral sobre las características y propiedades del vanadio. En la segun- 

da parte, la parte central del trabajo, se presenta la revisión rea- 

lizada en la revista especializada " Analytical Abstracts", de los aflos

1971 a 1976. Esta segunda parte incluye una serie de tablas elaboradas

por volumen, en las que se clasifican según el método de análisis y - 

material en que se practica, los extractos de trabajos originales que

publica la revista mencionada y, por 61timo, una selección de los más

interesantes de dichos extractos. 
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INFORMACION GENERAL

Posición en la Tabla Periódica. 

El vanadio de símbolo V. número atómico 23 y peso atómico

50. 9414, es un elemento miembro del grupo Va del sistema perí6dico y

de la primera serie de transicl6n. Es un metal de color gris, con una

estructura cristalina cúbica de cuerpo centrado y, al estado puro es

muy blando y dúctil. Debido a su alto punto de fusión se le conoce co

mo un metal refractario. 

El vanadio está colocado entre el titanio y el cromo en la

primera serie de transici6n, y junto con el niobio y el Cántalo forma

el grupo Va del sistema periódico. Su configuracl6n electrónica es la

siguiente: 

ts2 2s2 2p6 362 3p6
2

3d3 4s. 

Todos los electrones de valencia en el átomo no excitado de

vanadio se encuentran en los orbitales s y d. En la tabla 1 se pueden

comparar las configuraciones electrónicas de los átomos de vanadio, - 

niobio y tántalo, y en la tabla 2 las de los elementos de la primera

serie de transición. 

Su radio atómico es de 1. 22 I y la presencia de 5 electrones

en su capa externa determina el estado de oxidacl6n máximo de 5+. Los

potenciales de ionización sucesivos para el vanadio se informan en la

tabla 3. 

Historia. 

El vanadio fuá descubierto en primera instancia por el cien- 

tífico mexicano Manuel del Rio en 1801, cuando examinaba un mineral de

plomo obtenido en la región de Zimapán, Máxico. Del Rio reportó que es

te mineral contenía un nuevo elemento, y debido al color rojo imparti- 
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do a sus sales al ser calentadas, lo nombró " eritronio". Cuando este

descubrimiento fué objetado, del Rio aceptó la explicación de que se

trataba de una forma de cromo impura. La identificación definitiva del

vanadio no ocurrió sino hasta 1830, cuando el sueco H. G. Sefstrom ais

lb el nuevo elemento de una pieza de hierro fundido, procesada de un

mineral proveniente de unas minas cercanas a Taberg, Suecia. Sefstrom

le di6 el nombre de vanadio en honor de Vanadis, la diosa escandinava

de la belleza. Poco después del descubrimiento de Sefstrom, Friederick

Wohler demostró que el vanadio era idéntico al eritronio que del Rio

había encontrado varios años antes. 

Estados de Oxidación. 

El vanadio, con una configuración electrónica 3d3 4a2 en su

estado basal, es un elemento de transición típico y de acuerdo a ésto

muestra un número considerable de estados de oxidación. Los estados de

oxidación positivos de 2, 3, 4 y 5 que presenta, es posible encontrar- 

los tanto en soluciones acuosas como en compuestos sólidos. En condi- 

ciones comunes, el estado de oxidación de vanadio( IV) es el más esta- 

ble de todos. El vanadio( III) es oxidado a vanadio( IV) por el oxígeno

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 oxidación del - 

vanadio. 

En la tabla 4 se enlistan los radios i6nicos cristalinos pa

ra cada uno de los estados de oxidación del vanadio. 

Composición Isotópica del Vanadio. 

El vanadio natural es una mezcla de dos isótopos, el V50 - 

0. 24%) y el V51 ( 99. 76%); el V50 es ligeramente radioactivo y se ha
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registrado la existencia de otros 7 isótopos inestables. Las principa- 

les características de los isótopos naturales y artificiales del vana

dio se anotan en la tabla 5. 

Ocurrencia y Distribución. 

El vanadio está ampliamente distribuido en el mundo, y en

cuanto a abundancia ocupa el lugar námero 22 entre los elementos que

conforman la corteza terrestre. Se estima que la lit6sfera 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 y árboles de playa, y en algu- 

nas formas de vida marina indican su importancia biológica. 

Se conocen alrededor de 65 minerales vanadiferos, de los cuª

las cinco de ellos se clasifican como minerales primarios, ya que los

demás son productos secundarios formados en la zona oxídante de la - 

lit6sfera superior. En la tabla 6 se enlistan algunos de los minerales

vanadíferos más importantes, incluyendo en primer término a los minera

les primarios y anotándose algunos datos importantes. 

La fuente principal en la obtención 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 metálicos de plomo,. cobre y zinc

localizados en Sud -Africa y Zambia; se le recupera como un subproducto

en las industrias del ácido fosfórico y fertilizantes, como un copro- 

ducto de los minerales de uranio, y así mismo, se le ha recuperado de

ciertos petróleos crudos, 
especialmente de aquellos provenientes de

Sudam6rica. 
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Propiedades Físicas. 

El vanadio que es un metal blando y dúctil en el estado pu- 

ro, es endurecido por la presencia del oxigeno, nitrógeno e hidrógeno

debido a la formación de compuestos intarsticiales. El metal puro fun- 

de apºº~ 8ulaa0a a 1900oC, pero la adición de muy pequeñas cantida- 

des de carbón ( intersticial) aumenta su punto de fusión en forma muy

marcada, por ejemplo, el vanadio que contiene un 10% de carbón funde

a aproximadamente 27000C. El vanadio puro o casi puro se parece al ti- 

tanio por su resistencia a la corrosión, su dureza y su color gris a- 

cero. Es un mal conductor del calor comparado con la mayoría de los

metales, así por ejemplo, su conductividad térmica es menor que la del

cobre en un factor mayor a diez. Sus propiedades físicas más importan- 

tes se enlistan en la tabla 7. 

Propiedades Químicas. 

El vanadio es resistente al ataque del ácido clorhídrico, - 

del ácido sulfúrico diluido y de las soluciones alcalinas, también es

resistente a la corrosión por el agua de mar. Es atacado por el ácido

nítrico, el ácido fluorhídrico y el ácido sulfúrico concentrado, así

como también por el agua regia. El vanadio presenta una buena resis- 

tencia a la corrosl6n por metales líquidos tales como el bismuto y el

sodio ( de bajo contenido de oxigeno). 

El metal puro en forma maciza es relativamente inerte a la

acción del oxigeno, nitrógeno e hidrógeno a temperatura ambiente. A

temperaturas elevadas se combina con la mayoría de los no metales; - 

reacciona con el nitrógeno y el carbono a temperaturas elevadas forman

do los compuestos intersticiales VN y VC respectivamente; por reacción

directa con los elementos también es posible obtener arseniuros, sili- 

ciuros y otros compuestos semejantes, muchos de los cuales son decidi- 
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damente intersticiales y no estequeométricos. 

Cuando se calienta en el aire a diferentes temperaturas, se

oxida pudiendo dar un tri6xido, un tetr6xido o el pent6xido de vana- 

dio. El pent6xido de vanadio, V205, es un polvo rojo- 7marillento que

puede prepararse en el laboratorio acidificando ligeramente una solu- 

ción alcalina de vanadato de amonio. El V20 5 es también el producto
final de calentar en. la atm6sfera cualquier compuesto de vanadio; ésto

forma la base de su producci6n industrial, en la qqs el vanadato de a - 

monto es cuidadosamente calcinado. 

El vanadio reacciona rápidamente con el cloro a temperaturas

regularmente bajas ( 1800C) para formar VC14. 
En el estado de oxidaci6n ( V), el vanadio es diamagnético y

dá compuestos que generalmente son incoloros o ligeramente amarillos. 

Los compuestos de vanadio en estados de oxidaci6n menores, tienen uno

o más electrones 3d presentes generalmente desapareados, que dan lugar

a especies paramagnéticas y coloridas. Sin embargo, debe considerarse

qq*- los momentos magnéticos y los colores de los compuestos de un es- 

tado de oxidación particular, dependen de la naturaleza precisa y del

arreglo geométrico de los átomos asociados con el vanadio. Todos los

compuestos de vanadio con electrones desapareados son coloridos, pero

debe enfatizarse que el espectro de absorción puede ser tan complejo

que ningún estado de oxidación está caracterizado por un color parti- 

cular. 

Se pueden hacer algunas observaciones generales con respecto

a la dependencia de las propiedades químicas de los compuestos de va- 

nadio, por ejemplo la acidez, con el estado de oxidación. Así, al dis- 

minuir el estado de oxidaci6n, el carácter básico del óxido se incre- 

menta; el V205 es ácido, el VO2 es anf6tero y los demás óxidos son bá- 
sicos. El vanadio( V) se encuentra normalmente solo en forma ani6nica, 
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como en los vanadatos, aunque se conoce el ión ( V02) 4- en soluciones - 
fuertemente ácidas. 

Existen compuestos organometálicos de vanadio y aunque su

número no es muy grande, algunos de ellos están bien caracterizados, 

el vanadoceno q ( C5A5) 2V análogo del ferroceno, es uno de ellos. 

El vanadio como lps elementos de transición cercanos, forma

compuestos de coordinacibn cuya estereoquímica está estrechamente relª

cionada con la hexa- coordinacibn, en la que el vanadio tiene una es- 

tructura pseudooctahédrica, aunque se conocen algunos complejos de es- 

tructura trigonal prismática formados al quelatar ligandos bidentados. 

Se conocen complejos de vanadio con números de coordinacibn de ocho, 

seis, cinco y cuatro. 

Los compuestos de coordinacibn del vanadio( V) son de carác- 

ter aniónico y junto con los vanadatos que pueden considerarse formal- 

mente como complejos, incluyen un número de sales de oxiácidos y anio- 

nes complejos halogenados. Los del vanadio( IV) caen dentro de dos cate

gorias, los aductos basados en el VC14 y en el VF4, y aquellos relaeiº: 

nados con las especies de oxivanadio( IV), ( V0) 2+, siendo éstos últimos

los mejor conocidos. 

El vanadio trivalente es lo suficientemente básico 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 coordinacibn

de vanadio( II) no han sido bien caracterizados. Se ha preparado un - 

compuesto de coordinacibn de vanadio( 0), V( bipiridilio)3; y existen

otros en los que el vanadio está formalmente en el estado de oxidación

cero,, aunque en ellos hay casi certeramente una deslocalizacibn de los

electrones del vanadio en las sis§temas del anillo del ligando. 
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La producción comercial de vanadio consiste fundamentalmen- 

te en una aleación 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 aplicación más importante en las a- 

leaciones, principalmente en la industria del acero, en la cual se adi

cion para producir dureza en los aceros proporcionándoles además re- 

sistencia a las altas temperaturas, capacidad para soldarse y mayor du

rabilidad. El vanadio es un componente importante en las aleaciones fe

rrosas en donde la resistencia a las altas temperaturas es un requeri- 

miento básico. El vanadio tiene aplieacibn en aleaciones no f6rricas, 

usándose 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

cibn de pistones para motores de combustión interna, con el objeto de

reducir el coeficiente de expassibn térmica de dichas partes automotri

ces. Debido a que el vanadio es resistente a la corrosión por metales

líquidos y tiene propiedades especiales en la captura de neutrones, su

metalurgia ha tenido un considerable desarrollo para su utilización en

el campo de los reactores nucleares. 

El pentbxido de vanadio y los vanadatos son por mucho, los

compuestos- uimicos de vanadio mác> importantes en el aspecto comercial. 

El Ü205 es ampliamente usado como catalizador para una gran variedad

de reacciones, particularmente aquellas que involucran una oxidación, 

tanto de compuestos inorgánicos como orgánicos. Su principal aplicación

como catalizador la encuentra en la oxidación del dióxido de azufre a

trióxido de azufre en el proceso de contacto para la manufactura. de



ácido sulfúrico; el V205 es mucho más barato que el platino y es menos

susceptible que este último a sufrir envenenamiento. Un rango muy ex- 

tenso de reacciones orgánicas son catalizadas por el V205. 

El óxido de vanadio( IV) se usa tambión como catalizador y re

cientemente se le ha usado como resistor. 

Es posible construir materiales semiconductores con el pen- 

tóxido de vanadio, así como también se le utiliza para fabricar vidrios

especiales que tienen la propiedad de eliminar longitudes de onda menº

res a 3590 L Pequeñas cantidades de óxidos de vanadio es usan en pig- 

mentos cerámicos y en la manufactura de tintas de imprenta. 

Toxicologia y Significancia Biológica. 

E1 vanadio y sus compuestos son tóxicos tanto para los huma- 

nos como para 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 administración. 

La concentración máxima tolerable de partículas de V205 en - 

el aire es de aproximadamente 0. 5 m9/
m3; 

para los vapores de V205 el

nivel permitido es de 0. 1 mg/ 23 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 síntesis del mismo en el organismo, 

cuando está presente el vanadio; este hecho posiblemente sea signifi- 

cante para el tratamiento de enfermedades cardiovasculares. 

Aspectos Económicos. 

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

la producción actual de vanadio. 



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 íainerales y concentrados de vanadio son, hasta 1968, los Esta- 

dos Unidos, Sud -Africa, Finlandia y Noruega. 

Análisis Cualitativo. 

La prueba cualitativa mejor conocida para el vanadio, es la

coloración roja producida por la adición de peróxido de hidrógeno a — 

una solución de vanadato en ácido sulfúrico. Un complejo parecido es

producido por el titanio, pero en este caso el color desaparece median

te la adición de iones fluoruro o fosfato. Existen actualmente diver- 

sos métodos de detección, de gran sensibilidad y de metodologia e ins

trumentaci6n variada. 
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Tabla 1. Configuraci6a electrónica en los itocos de V, ? 7b y Ta. 

E Tí
Nivel Principal

1 G

Mn Fe Co Ni Cu Zn

e
t

m á K L M N o P

m e

2

e r i Orbitales

n o

ls 2s 2p 3s 3p 3d 4s 4P 4d 4f 5s 5p 5d 5f 6s 6p 6d 6f
t

o
0

V 23 2 2 6 2 6 3 2

Nb 41 2 2 6 2 6 10 2 6 4 1

Ta 73 2 2 6 2 6 10 2 6 10 14 2 6 3 .. 2

Tabla 2. Configuración electrónica de los elementos de la primera

serie de transición. 

Tabla 3. Potenciales de ionizacl6n del átomo de vanadio. 

Elemento

Potenciales de ionizccibn en Volts

lo. 1 2o. 1 30. 1 40. 1 50. 1 6o. 1 7o. 1 80. 

Vanadio 1 6. 741 14. 65129. 311 48 1 65 1 129 1 151 1 170

Sc Ti V Cr Mn Fe Co Ni Cu Zn

4e 2 2 2 1 2 2 2 2 1 2

3d 1 2
1 3 1 5 1

5 1 6 7
1

8 1 10 1
10

Tabla 3. Potenciales de ionizacl6n del átomo de vanadio. 

Elemento

Potenciales de ionizccibn en Volts

lo. 1 2o. 1 30. 1 40. 1 50. 1 6o. 1 7o. 1 80. 

Vanadio 1 6. 741 14. 65129. 311 48 1 65 1 129 1 151 1 170
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Tabla 4. Radío i6nico cristalino. 

Elemento 1 Carga 1 Radio en A

V 2 o. 88

23v

3 0. 74

4 0. 63

23V47
5 0. 59

Tabla 5. Is6topos del vanadio. 

Isótopo f Abundancia en la naturaleza, % I Vida media

46 0. 426 seg
23v

33 mill

23V47
V48 16 días

23

330 dias

23V49
0. 24 6x10i5 años

3V50
99. 76

23v51
3. 76 min

23V52
V53 2 min

23

55 seg

23V54
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L1:: 6. Minerales van-^.diferos. 

Color F6rmul- Loc liz- ión

Patronita negro verdoso V2S+ nS Perú

11ravoita bronceado Fe, Ni, V) S2 Pere

Sulvanita amarillo bronce 3Cu2S- V2S5 Australía, E. U. A. 

Titw.n---to de Fe, 

D:; vidita negro Australia

U, V, Cr, y tierras

a

2K 20 ' 2Al203 ( Mg, Fe) 0
oacolita café E. U. A. 

3V205' losi02- 4x20

Carnotita amarillo K20 - 2V203V205- 1120 E. U. A. 

Vanadinita café rojizo Pb5( VO 4) 3C1

Argentina
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Tabu 7. Proried•ndec físic.)c del v- n'• dio. 

Con: taste de red

Densidad

Punto de fusión

Punto de ebullición

Conductividad térmica a 1000.. 

Resistencia eléctrica a 200C

Entalpia a 250

Entropia a 250C

Susceptibilidad magnIticn

Transición de superconductividad

Coeficiente de expansión térmica

lineal por 0C, de 20- 72000 ( ra- 

yos X) 

Expansión térmica de 23- 10000

Temperatura de recristaliznción

Módulo de elasticidad

Absorción de neutrones térmicos

Sección transversal. Captura de

neutrones rápidos ( 1 MeV) 

Presión de vapor, de 1393- 160900

Calor especifico, de 20- í000C

Calor latente de fusi5n

3. 0? 6 '. 

6. 11 /
cm3

1900 + 250C

300000

0. 074 cal/( seg)(

cm2)(
OC/ cm) 

24. 8

1. 26 Kcal/ mol

7. 05 cal/ mol/ OC

1. 4 x 10- 6 unidades cis

5. 13° x

9. 7 + 0. 3 x 10- 6

3. 3 in/ in/ oC

800- 100000

18. 19 x 106 psi

5. 00 + 0. 01 barns/ átomo

3 mbarns/ Atomo

RlnP= 121. 95x103 m_- 1 - 5. 123xíÓ 4 T

36. 29

0. 120 cal/ g

4 Kcal/ mol

Calor latente de vapori.zacibn 1 106 Kcal/ mol
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METODOS. 

A cortinuacl6n se dan los números que identifican a un deter

minado método de análisis, y que se utilizaron en la construcción de

las tablas de extractos. 

1. Gravimetría. 

2. Volumetría. 

3. Complejometria ( volumetría por formación de complejos). 

4. Colorimetria. 

5. Espectrofotometría de absorción molecular ( infrarrojo, visible, ul

travioleta). 

6. Espectrofotometría de emisión molecular ( fluorescencia, fosforescer

cia). 

7. Espectrofotometría de absorción atómica. 

8. Espectrofotometría de emisión atómica. 

9. Fotometría de flama. 

10. Titulación espectrofotométrica. 

11. Espectrografia de emisión. 

12. Espectrografia de rayos X. 

13. Polarografía. 

14. Coulometria. 

15. Potenciometría. 

16. Amperometría. 

17. Cromatografía ( en papel, gas -líquido, etc.), 

18. Resonancia spin ( del) electrón. 

19. Activación neutrónáca. 

20. Activación protónica. 

21. Métodos cinéticos ( catalíticos). 



22. quimioluminiescencia. 

23. Espectrometría de masas. 

24. Otros métodos. 

Bajo " otros métodos" se incluyen 2 0 3 métodos poco comunes

y que no aparecen con frecuencia, y algunos extractos que no reporta- 

ban método de análisis. 
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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 inorgánicos ( puros). 

Compuestos orgánicos ( puros). 

Escorias. 

Hule. 

Hulla y coque. 

Minerales y rocas. 

Otros metales o elementos ( puros). 

Papel. 

Petróleo y productos del petróleo. 

Pigmentos. 

Polvo aéreo ( contaminantes). 

Reactivos ultrapuros. 

Tejidos y material biológico. 

Vidrio. 

No especificado. 

Bajo el título de " no especificado" se agruparon aquellos

extractos que no reportan el tipo de material en que se hizo o se pue

de hacer el análisis mediante el método descrito. 
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F= RACTOS ( POR VOLUMEN) 
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 20 ( enero - jun. 1971). 

Método 2. 

3001. Tintes del trífenilmetano como indicadores redox en la

determinación cerimátrica de vanadio( IV). Rao, Ti. V.; y Eswara Dutt, 

V. V. S.. Z. analyt. Chem., 1970, 250 ( 3), 192. 

Erioglaucina A. Erioverde B. Xilencianol FF, Setoglaucina 0

y Setocianina Supra ( C. I. azul ácido 9, verde ácido 16, azul ácido 147, 

azul básico 1 y azul básico 5, respectivamente) en solución al 0. 1%, 

pueden usarse como indicadores en la titulación del V
IV

con Ce( SO4) 2

0. 1N en H2SO4 0. 5N, en un medio 0. 1 a 0. 2N de H2SO4 y 8 a 9N de ácido
acético. Los cambios de color en el punto final son violentos. En la

titulación de soluciones de vanadio( IV) más diluidas ( 0. 05N), se apli

caria una corrección por el indicador. La determinación de FeII y VIV

en una mezcla puede efectuarse titulando una alícuota con Ce( SO4) 2 pa- 

ra dar la suma de FeII y VIV, y titulando una segunda alícuota en H2SO4
1:o a 119 con el mieno indicador, para dar únicamente el contenido de

FeII. 

Método 3. 

2298. Determinación complejom6trica de los principales com- 

ponentes metálicos de las sales de indio, lantano, zirconio y vanadio

y del óxido de galio y el escandio. Shafran, I. G.; Partashnikova, M. 

Z. p Pletneva, T. I.; y KonIkova, 0. V.. Trudy uses nauchnoissled. Inst. 

khim. Reakt., 1969, ( 31), 212- 21; Referat. Zh., Khim., 19GD, 1970, ( 11), 

Abstr. No. 11G 206. 

La titulación directa con solución de EDTA, se recomienda pª

ra la determinación del In en sus sales, para el Zr en su nitrato o p2

ra el Sc; las titulaciones se llevan a cabo a un pH de 3, 2 0 1, res- 
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pectivamente, con naranja de xilenol como indicador. Para La y V en

sus sales, o para. Ga en su óxido, se recomiendan procesos de retitula- 

ci6n; las titulaciones se llevan a cabo a un pH de 9. 5 a 10 ( para La y

V) o 5. 5 ( para Ga), con solución de Zn como titulante para el EDTA sin

consumir y con sulfarsazeno ( ácido 5- nitro- 2-( 3-( 4- p- sulfofenilazofenil) 

triazeno) bencenars6nico), 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 involucra una

retitulaci6n con solución de FeIII a un pH de 5. 5 ( ácido sulfosalicíli

co como indicador). 

Método 5. 

208. Determinación fotométrica del contenido de vanadio en

hierro y acero. Grisar, U_ Arch. Eisenhuett Nee., 1969, 40 ( 12), 997- 8. 

A la muestra disuelta en H2SO4 se añade agua y H3PO4 acuoso
y después, sucesivamente, KMnO4, NaNO2 y urea. Cuando la reacción se

completa se adiciona H3PO4 y 3, 31- dimetilnaftidina ( I) y, se mide la

extinción del complejo V - I a 550 nm. El método se probó con 5 muestras

en 6 laboratorios y, la reproducibilidad fué buena en un rango de 0. 02

a 2% de 4; el Nn, Co, cr, Cu, Mo, Ni= A y Nb no interfieren. 

2454. Derivados de la fenotiazina como reactivos analíticos. 

I. Determinación colorimétrica de vanadio( V) en acero. Basinska, H., 

Tarasiewicr., M.; y Puzanowska- Tarasiewlez, H.. Chemia analit., 1970, 

15 ( 2), 317- 24. 

Tales derivados, por ej., el clorhidrato de promazina, el

clorhidrato de elorpromazina ( I) y la metotrimeprazina, forman produc- 

tos de oxidación coloreados con varios iones en medio ácido; una de

esas reacciones se usó para. determinar V en acero. Procedimiento.- La

muestra ( 0. 05 a 0. 1 g) se disuelve en H2SO4 ( 1: 5) ( 20 ml) con 2 ml de
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H3PO4 al 85% y 2 ml de HNO3 ( 1: 10), se calienta po.ra eliminar los óxi- 

dos de nitrógeno, se enfría, se diluye a 50 ml con agua y se aGrega - 

n04 O. 1N gota a gota hasta que la mezcla se torna rosa, después de 5

min, se agrega ácido oxálico 0. 1N gota a gota hasta que la solución se

decolora. Se diluye la solución a 100 ml con agua, una porción de 10

ml se mezcla con un ml de E2SO4 al 10%, 4 ml de EDTA 0. 05M ( para enmas

tarar al FéII) y 4 ml de I acuoso al 1%, se diluye la mezcla a 25 ml

con agua y se mide la extinción a 525 nm. El resultado se refiere a - 

gráficas de calibración ( rectilínea para 0. 8 a 8 Mg de V por ml de so

luci6n final). No interfieren Na, K, Ca, Cd, Zn, ?
Fall, 

Rig, Ni, Co, Al, 

CuU , 

Y-, Cl , 
5042 , PO43 , 

acetato, oxalato, tartrato ni citr2to, pe

ro si lo hacen CeIV, 
CrVI

y NO3. 
2547. Determinación de elementos ( trazas) en muestras limita

das de material biológico. II. Separación y determinación. Morsches, 

B.; y Toelg, 6.. Z. analyt. Chem., 1970, 250 ( 2), 81- 99. 

Muestras de , por ej., piel o uñas ( 100 mg) se quemaron eléc

tricamente en una atmósfera de oxigeno, y los elementos se separaron

por procedimientos selectivos de extracción. Se determinaron As, Co, 

Cr, Cu, Fe, Hg, Mn, Mo, Ni, Sb, Sn y V espectrofotométricamente en mi- 

croceldas. Los rangos cubiertos por las gráficas de calibración fueron

de 0 a 10 ng para Mn y de 0 a 250 ng para otros elementos. El Be se de

terminó flucrométricamente y el Cd, Pb, T1 y Zn se determinaron por vol

tametría ánodo aigrante. Las pérdidas en los pasos de oxidación y ex- 

tracción se midieron por métodos radioquímicos. Para la mayoría de los

análisis el coeficiente de variación fué de aproximadamente 10%. 

2975. Determinación ( e; ctracci6n- fotométrica) rápida de vana- 

dio, como un complejo ternario con catecol y anilina, en minerales si - 

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

541- 2. 
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La muestra ( 1 g) se funde con 6 g de Na2CO3, el fundido se

di2uelve con agua y se filtra, el filtr-,,,Jo se neutraliza con HC1 y se

evüpora a sequedad, el residuo se disuelve en 3C1 4N, y la solución

filtrada se diluye a 25 0 50 ml con HC1 4N. Una alícuota ( 2 ml) se trª

ta con 2 ml de solución de catecol al 4% en HC1 4N y con 3 ml de anili

na, y el complejo resultante se extráe con 7 ml de CHC13. Se mide la

extinción del extracto con un filtro rojo contra CHC13. Se construye

una gráfica de calibración usando porciones de 2ml de HC1 4N que contie

nen de 1 a 200 pg de V. Pio hay interferencias por cantidades 2500 vetea

mayores de Mn, 1870 de In, 1500 de Si, 700 de Co, 600 de Cr o Hg, 500

de Fe , $ n
II 11

o Ni, 200 de Bi, 150 de W o Zr, 80 de U022, 50 de Mo, 

Ti o Ga, ni por 25 de Nb. La interferencia del
FeIII, CuII; 

CrVI y Mn

VII), se puede prevenir mediante la adición de tiourea. 

Método 7. 

200. Determinación de cobre, cromo, cobalto, manganeso, molib

deno, níquel, silicio, tungsteno y vanadio en acero de herramientas

mediante espeetrometría de absorción atómica. Knight, D. M.; y P7zyn4, 

M. K.. Atom. Absorption Newsl., 1969, 8 ( 6), 129- 30. 

Una muestra de 0. 5 g se disuelve en H2304H3PO4- HC104H20 y
la solución diluida a 50 m1 se utiliza para la espectrofotometría de

absorción atómica, usando patrones preparados a partir de muestras ana

lizadas de composición similar. Se dan las composiciones de los patro- 

nes usados, junto con los resultados para 6 muestras que también fue- 

ron analizadas mediante espectrometría de fluorescencia de rayos R o

espectrografía de emisión. Se reclama que este método tiene ventajas

sobre el método de rayos R. 

1759. Determinación directa de met.nles en fracciones de pe- 

tróleo mediante espectrofotometría de absorción atómica. 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 análisis

directo de las distintas fracciones, por ej. crudos, residuos, aceites

diesel, kerosinas, en solución con xileno. Las gráficas de calibración

se preparan usando soluciones de los compuestos organometálicos 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

solución acuosa son bajos debido a la volatilidad de los compuestos or

gánicos de Pb. Se dan las condiciones de operación para el instrumento. 

1669. Aplicaciones de la espectrofotometrSa de absorción ató

mica al análisis de productos metalúrgicos. XI. Aleaciones ferrosas. 

Jimenez, S. J. L.; y Gomez, C. A.. Revta Metal., 1970, 6 ( 1), 64- 85. 

Se dan los procedimientos para la determinación de ( a) Mn, 

Cr, N1, Mo, Co, Y. Pb, Cu, Ti, Al, Mg y Zn en una muestra y, ( b) Sí y

W por separado. Se hicieron estudios de la influencia del Fe, de inter

ferencias mutuas, del efecto del liquido usado para la disolución, de

las longitudes de onda apropiadas para las mediciones y, de la longitud

del quemador. La extracción preliminar para mejorar la sensibilidad no

fué ventajosa como procedimiento general, pero puede ser útil para Pb

o Al. Para la determinación de los elementos en el grupo ( a), la mues- 

tra se disolvió en HC1 12N- HNO3 15N- IIC104 al 60% ( 4: 11: 15); para el

Si se usó H2SO4-( NH4) 25208 y, para el W se usó H3PO4H2so4. Se utilizó

una flama de NZO- acetileno para V, Al, Ti, Mg, ? V7 y Zn y, una flama de

aire -acetileno para los demás. 

Método 11. 

3651. Control espectroquímico 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 varias impurezas

presentes en el aluminío de 99. 5% de pureza y, su efecto en la conduc- 

tividad del metal. Para la determinación de las impurezas mediante es- 

pectrografia de emisión, se usa la excitación mediante una chispa de

alta tensión o un arco interrumpido; el primero da resultados mas re- 

producibles pero el último proporciona mayor sensibilidad. La muestra

actúa como cátodo, con el grafito como electrodo contrario. Se indican

las condiciones y las lineas espectrales usadas para la determinación

de Fe, Si, Mg, Ca, Ga, V, Bi, Pb, Cr, Mn, Ti, Zn, B, Ca y Zr, así como

los limites de detección. 

Método 12. 

3512. Dispositivo para el análisis cuantitativo elemental de

pequeñas muestras líquidas ( menores de 1_ ml) mediante fluorescencia de

rayos X. Arilliams, R. W.. Proc. Soc. analyt. Chem., 1970, 7 ( 5), 80 -83 - 

El dispositivo descrito ( un inserto para la celda tipo de un

espectrómetro Phillips PPf 140) es una pieza de aluminio de forma cóni- 

ca con una base cóncava y un calibre axial de 1 mm de diámetro. La muss

tra se vierte en la parte cónica y escurre a travgs de las ranuras para

llenar el espacio entre la base de la celda y la base cóncava del inser

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 área superficial es de 5. 94

cal. 
El - 

dispositivo se ha usado para determinar Pb en petrSleo, Rh en hidrocar

buros ligeros mezclados, y Ni y V en aceite crudo y destilados. 

M6todo 13. 

1131. Determinación polarográfica de vanadio, níquel, cobal- 

to y hierro en residuos minerales de petróleo. Golikova, N. D.; y -- 

Ratovskaya, A. A.. ? himiya Tekhnol. Topl. Masel, 1969, ( 11), 52- 4; - 
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Referat. Zh., Khim., 19GD9 1970, ( 9), Abstr. No. 9G 153• 

Se incinera el producto del petróleo a 5900, se funde el re- 

siduo con Na2CO3 y se extráe el residuo con agua; se determina V en la

solución. El residuo que contiene Fe, Ni y Co se disuelve en HC1 y, se

somete a la polarografía en una solución reguladora amoniacal que con- 

tiene ácido sulfosalicilíco. El VV tiene dos pasos de E1/ 2= - 0. 94 y •• 

1. 24ry y la altura total de las curvas se usa para el análisis. El Cr

interfiere en la determinación del V, pero o está ausente del petróleo

o está presente en cantidades extremadamente pequeñas. Para el Ni2+ y

el Co +, E1/ 2= - 0. 97 y - 1. 26V, respectivamente. Con el Fe3+ se produ- 

cen dos curvas, de E112= - 0. 54V ( Fe3+---
Fe2+) 

y - 1. 47V (
Fe2+--- FeO). 

El uso de la primera curva da resultados más exactos. 

Método 16. 

3002. Determinación amperométrica de vanadatos. Sierra J. F.; 

Sanchez., P. C.; Perez, R. T.; y Martinez, L. C.. An. R. Soc. esp. Fis. 

Quim., 1970, 66 ( 5), 479- 86. 

E1 VD3- ( solución de 10 mM a 50,» M) es quelatado con EDTA, 

el pE de la solución se ajusta a 4. 6 ( con acetato de sodio -ácido acéti

co) y se lleva a cabo la titulación amperométrica en una atmósfera de

N, con solución de ( NH4) 2SO4' FeSO4 ( doble de la concentración de V03 ). 
E1 mis= procedimiento se puede seguir en la presencia de

Mo042 , áv042

y 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 determinación de V en acero. 

3044. Titulación amperom6trica de vanadio, cobre y molibdeno

con la 8- mercaptoquinolina y, su aplicación al análisis de acero y alea

ciones ferrosas. Suprunovich, V. 1.; Usatenko, Yu. I.; y Velichko, V. 

V.. Zay. Lab., 1970, 36 ( 6), 652- 56. 
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Se consideran los diversos factores que afectan al método

descrito por Pavlova y SonSina ( Analyt. Abstr., 1968, 15, 3896) para

la determinación de V. El
Feii, 

actüa como catalizador y el enmascarar

lo con F como se sugirió previamente, no es necesario en la determina

ci6n de V. Procedimiento: ( a) Para V en acero y en aleaciones Terrosas. 

La iuuestra ( 0. 2 a 1 g) se disuelve en 40 ml de H2SO4 ( 1: 4), con la sub

secuente adición de 3 a 5 ml de UNO Y seguida por la eliminación de - 

los óxidos de nitrógeno hirviendo la solución, o, ea aceros que conten

gan Cr, an H2SO H3PO4 ( 3: 7). La solución se diluye hasta que la con- 

centración de V es aproximadamente 2 mM y, una alícuota ( 4 ml) se tra- 

ta con DInO4 0. 1N gota a gota ( en frío si está presente el Cr) hasta

producir un color rosa permanente, el cual se elimina añadiendo a la

solución unas cuantas gotas de HCI ( 1: 1) e hirviéndola. A continuación

se adicionan 20 m1 de solución reguladora de acetato de sodio -HCI ( pH

de 1. 5 a 2) y el V se titula amperométricamente con 8- mercaptoquinoli- 

na 20 mM a 40 mM, a 1 volt contra el electrodo de calomel saturado. 

b) Determinación sucesiva de V y Fe. Antes de la titulación siguiendo

el procedimiento descrito en ( a), se añaden 4 ml de
Cut+ 

20 mM como iá

dicador amperométrico. La primera inflexión en la curva de titulación

corresponde al V y la segunda al Fe. ( c) Determinación sucesiva de V y

Cu. Antes de la titulación del V, se agregan de 4 a 6 ml de solucidn

de NaF saturada y el Cu se titula con la misma solución reactiva. ( d) 

Para V y Mo en acero. Si está presente el W, éste se retiene en la so- 

lución con H3PO4. Después de la adición de la solución reguladora como

en ( a), se añaden 4 ml de Cu
2+ 

mM si el contenido de Mo excede al con- 

tenido de V, acto seguido se titula el V. Después de esto se añade so- 

lucidn saturada de NaF o de EDTA 0. 1N, para enmascarar al Fe y titular

al Mo. 
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Método 19. 

222. Análisis instrumental rápido de rocas, cemento y meteo- 

ritos mediante activación neutrbnica. Wyttenbach, A.. Relv. chim. Acta, 

1969, 52 ( 8), 2458- 65. 

En este método de análisis particularmente aplicable a la

determinación de Na, F1g, Al, Ca, Ti y V, el tiempo de irradiación es

menor de 1 minuto y el tiempo de determinación es menor de 5 min. El

espectro gama obtenido se analiza por computadora en unos cuantos se- 

gundos, comparándolo con el espectro patrón de los radiois6topos puros. 

El peso de la muestra es de 10 a 40 mg, y el tamaño de partícula es me

nor de 150 mallas; en los meteoritos se observa un efecto por el tama- 

ño de partícula. Para rocas tipo y cementos los coeficientes de varia- 

ción máxima son: Mg 6%; Al 2. 3%; Ca 7%; Na 3. 2%; V 15;.; y Mn 2% ( de 4

6 determinaciones en " da, muestrt); sin embargo en circunstancias fa

vorables, la reproducibilidad para Ca, Mg y V puede aproximarse al 1%. 

Se enlistan los resultados para meteoritos pétreos y para fases minera

les separadas; en fracciones metálicas fu6 posible determinar Ni, Co y

Cu, y afin Au ( 1 a 3. 3 PPm)• 

Método 21. 

158. Investigación analítica y cinética de la oxidación por

bromato y catalizada por el vanadio( V) del Bordeaux B. III. Determina

ci5n catalítica de vanadio( V). Fuller, C. W.; y Ottaway, J. M.. Analyst, 

Lond., 1970, 95, 41 - 6 - 

Se pueden determinar de 5 ng a 0. 2 , 15 de vanadio( V) por ml

mediante un método catalítico basado en la reacción descrita en la par

te II (Fuller y Ottaway, Ibid., 1970, 95. 34- 40); el coeficiente de va

riaci6n a un nivel de 0. 05iNg es de aproximadamente 3;9. Las interferen

cías por SCI: , NO2 , I , Ru y Cu son serias, pero muchos otros iones

pueden tolerarse. 
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Método 23. 

52. Análisis rutinario de metales un -ando un espectrbmetro de

masas con detección eléctrica. Evans, C. A., Jr; Guidoboni, R. J.; y

Leipziger, F. D.. Appl. Srectrosc., 1970, 24 ( 1), 85- 91. 

Un espectr6,netro de Tasas A. E. I. MS - 7 ( chispa -fuente) se mo- 

dificó a fin de que las masas resueltas pudieran detectarse eléctrica- 

mente mediante un multiplicador electrónico de 20 pasos tipo Allen. Se

adoptó un proceso de montaje para asegurar una colocación constante - 

muestra a muestra. Los electrodos se vibraron o preferiblemente se ro- 

taron a modo de obtener un haz de iones más 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 natrón de cobre, analiza- 

dos para A&, Ga, Sn y Cr por este método, dieron coeficientes de varia

cibn de aproximadamente 2%, y con algunas excepciones los resultados

de espectrometría de masas concordaron con los valores tipo. Para una

serie de 7 aceros NBS 460, la concordancia entre .los resultados de es- 

pectrometria de masas y los valores certificados para Cr, Mn, V y Nb

así como. Mo fué buena, con un error relativo de más o menos 7%, y un

coeficiente de variación de aproximadamente 2%. El método es por consi

guiente, mejor que uno con detección fotográfica y el procedimiento es

más rápido. 
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 21 ( Jul.- dic. 1971). 

Método 2. 

1116. Determinación de vanadio en into horno. Sil nova, G. S.; 

y Shipitsina, E. R.. Trudy urallsk. nauchno- issled. Inst, chern. Met., 

1970, 9, 87- 9. Referat Zh., Rhim., 19GD, 1970, ( 24), Abstr. No, 24170. 

El VIII y el VIV en la muestra se oxidan a VV con solución

de KMnO4, y el VV se titula con solución de ( NH4) 2SO4' Peso 4* 6H2O, ya

sea potenciométriea o visualmente ( ácido N- fenilantranílico como indi- 

cador). 

Método 3. 

2584. Determinación complejométrica de vanadio ( en, por ejem

plo, acero), Pribil, R.; y Vesely, V.. Rutn. Listy, 1970, 25 ( 11), - 

813- 15. 

E1 método se basa en la determinación del V ( con EDTA, por

ejemplo, reducido primeramente con ácido ascbrbico) más otros metales

en acero y otras aleaciones), y la determinación de los demás metales

solamente después de haber enmascarado al V con H202 acuoso. Otro méto

do descrito depende de la separación preliminar de los elementos que

interfieren por medio de hidróxido. Se dan ejemplos de la determinacián

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. 

146tódo 5. 

3232. Deternivaci6n espectr,)fotométrica de hierro( III), mo- 

libdeno( VI) y vanadio( V), cada uno en presencia pie otros iones, con el

ácido 2-( 3- hidroxi- 3- feniltriazeno)- 5- sulfobenz6ico ( sal sódica) como

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

El res.ctivo forma un complejo 2: 1 con el

FeIT_
I a un pH de - 

3. 3 a 4. 5 con un máximo de absorción a 410 nm; el coeficiente de extin

ción molecu-._r es 5275 y el rango óptimo de concc: traci6n para la es- 

pectrofotometria es de 1 a 12 ppm. Los valores corresp3ndientes para

el complejo de Yo I 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 um, 6623 Y

1 a 6 ppm. También se enlistan las constantes de inestabilidad. El oxª

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

determinación de Fe interfieren el tartrato, citrato, 
PO43 , 

F-, 
CuII, 

PdII, Movi, 

V y
52032 ; 

en la determinación de lío interfieren el tar - 

trato, citrato, 
PO43 , 

F-, 
CuII, PdII, 

FeIII

y VV, y en la determina- 

ción de V interfieren el CuII, PdII y
FeIII. 

Se dan los detalles para

la determinación de cada uno de los 3 metales en presencia de los otros

usando 52032 y F como agentes enmascarantes. 

1789. Determinación espectrofotométriea de vanadio( IV) con

fenilfluorona. Verma, J. R.; Prakash, 0.; y Mushran, S. P.. Analytica

chim. Acta, 1970, 52 ( 2), 357- 62. 

A la solución de VIV se agrega un exceso ( 5 veces mayor) de

solución de fenilfluorona al 0. 013% ( I) en etanol acidificada con HC1. 

Se ajusta el pH a 4. 4 con solución reguladora de acetato, se agrega so

luci6n de gelatina al 0. 5% ( 1 ml) y se diluye a 25 ml para producir

una proporción final de etanol a agua de 3: 7. Se mide la extinción 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 extinción molecular de

16. 980. La ley de Beer se observa en el rango de 0. 2 a 2 ppm de V ( con

centraci6n óptima de 0. 4 a 2 ppm). Se tabula la, ausencia de interfe- 

rencia por 13 metales y 12 aniones. 
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Método 7. 

2578. Análisis de ferroaleaciones mediante 2-- pec:: rofotometría

de absorción atómica. Smith, D. C.; Johnson, C. R.; y Soth, C. C.. 

Appl. Spectrosc., 1970, 24 ( 6), 576- 9. 

Las soluciones para la determinación de Mn 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 aleación en HF ( si está presente el Si co

mo Si02 y para el ferroniobio), o en HF- HNO3 ( si está presente el Si - 

como tal), o en HF- HC1 ( para el ferrotitanio), o en H1J03 diluido y ca- 
liente ( para el ferrovanadio). Cuando el ferroboro se trató con el áci

do, el carburo de boro insoluble se fundió con Na2CO3; y un residuo in

soluble de una muestra de ferrocromo se fundió con Na202, para efectuar

la solubilizacibn. Las soluciones se diluyeron y se rociaron directa- 

mente en una flama de acetileno -N20. Las gráficas de calibración para

cada elemento se prepararon usªndo tipos o muestras analizadas. Método

8. 4097. 

Determinación espectrom6trica de emisión ( de flama) de aluminio, 

cobalto, cobre, cromo, manganeso, níquel y vanadio en aceros de

alta y baja aleación. Fassel, V. A.; Slack, R. A.; y Kniseley, R. N.. Analyt. 

Chem., 1971, 43 ( 2), 186- 91. Se

disuelve 1 g de la muestra o del patrón `?3S en 30 ml de 3C1 (

1: 1) con 5 ml de HIJ03. Se evapor^ la solución y se calienta el re siduo

a 2000 durante 5 minutos, a continuación se disuelve en 10 ml de HC1

y se diluye a 200 ml. Las grlficas . analíticas para cada elemento son

rectilíneas, con desviaciones significativas sol m̂ente para el Cr en

dos de las aleaciones tipo. Las concentraciones ( en %) m5s bajas - que

se pudieron determinar son 0.0025, 0. 005, 0. 002, 0. 021 0.01, 0. 005
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y 0. 01 para Al, Co, Cr, Cu, pin, Ni y V, respectivamente. Los coeficien

tes de variación fluctu^ron de 0. 1 a 4% ( 10 determinaciones). 

Método 11. 

1806. Determinación espectrográfica 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 con 14 g de polvo de

carbón ( para producir Mo2C, y que el Yo no muestre línea de interferen

cia en el espectro) y 9 mg de Ga203 mas 1 mg de WaI ( para incrementar

la intensidad de las lineas de las impurezas), y la mezcla se empaca

en la cavidad de un electrodo de carbón y se excita en un arco de co- 

rriente directa de 12 amperes. Después de tener un arco preliminar du- 

rante 5 seg, la placa fotográfica se expone durante 55 seg ( para obte- 

ner un espectro adecuado para determinar Fe, Cu, Sn, Cr, Ni y Mn) y - 

posteriormente en una placa fresca durante 60 seg ( para la determina- 

ción de Mg, Al, V, Ca y Si). El método es sensitivo para 1 a 10 ppm. 

2508. Análisis de aleaciones de titanio por el método aero- 

sol -chispa. Platonova, M. V.; Fridman, G. I.; Lampeko, E. S.; y Gusars

kñ, V. V.. Zav. Lab., 1970, 36 ( 12), 1469- 70. 

Para determinar Al, Cr, uo, V, Zr, Fe y Si, la muestra ( 0. 5 g) 

se disuelve en 50 ml de H2So4 ( 1: 3) y unas cuantas gotas de HNO3, la

solución se diluye a 100 ml, y una alícuota ( 2 ml) se coloca en el ne- 

bulizador junto con 0. 3 ml de solución de Ni( NO3) 2 al 0. 8% como patrón

Interno. La solución se nebuliza hacia una chispa entre electrodos de

carbón. 

1,16todo 13. 

1115. Determinación polarográfica de vanadio en acero y en
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inclusiones no metálicas aisladas. 
Znglot, J.; y Panz, Y... Chemia -- 

anelit., 197o, 15 ( 5), 965- 75• 

Este método se basa en el método de Luke ( Analyt. Abstr., 1968, 

15, 2639)• Procedimiento. La muestre se disuelve en HNO 3- HC1 ( 1: 4), la

solución se evapora con HF y HC104, el residuo húmedo se disuelve en - 

5 ml de HC1 y se lleva la solución a 50 ml. una alícuota, que contiene

de 20 a 300 mg de V ( ajustada a 0. 5- 0. 8N en HC1), se trata con 10 a 15

Sotas de solución de MnO al 0. 35, y después de unos minutos se extráe

el V con solución de benzoin alfa oxima en CHC13 al 0. 25% ( 3 por 15 mi, 

agitando durante 2 minutos cada vez), 
adicionando unas gotas de la so- 

luei6n de KMn04 antes de cada extracción. Los extractos combinados se

lavan con 25 ml de HC1 ( 1: 99) y después se evaporan, y el residuo se ca

lienta a sequedad con 2 0 3 ml de HC104. El 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 1\* a2S03

znhidro, 1. 5 ml de

solución de gelatina al 0. 25% y agua hasta un volumen de 100 ml), o del

electrolito ( b) ( volúmenes iguales de la solución reguladora de borato - 

Sorensen con un pH de 8. 5 y solución de glucarato ácido de potasio al

0. 5% ( 1: 1), más 1 g de Na2S03 por 50 ml). La altura de la curva es rec

tilineamente proporcional al contenido de V para 2 a 5 ,MF de V en la

solución final, pero las curvas obtenidas con el electrolito (
a) ( E1/ 2= 

1, 30V vs el electrodo de calomel saturado) 
son dos veces más altas que

las obtenidas con el electrolito (
b) ( E1/ 2= - 1. 16V vs el E. C. S.). El - 

coeficiente de variación de lo= result. d0s obtenidos en un acero one - 

contiene de 0. 026 a 0. 26% de V es menor de aproximadamente 3% ( 5 resul

tüdos en cada una de 6 muestras). 

2695. Estudios polaro¿ráfico Y esnectrofotométrico sobre las

microcantidades de metales y porfirinas presentes en el petróleo y sus

productos. 
Serbanescu, A.; y Hanateanu, G.. Vikrochim. Acta, 1970, ( 5), 

928- 32. 
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Se describen los rAtodos polarogrxficos para la determinación

de V, Cu y Cd, y Fe, Ni, Co y Mn en petróleo crudo, gasolina, aceite - 

combustible y catalizadores de cracking, y se comparan con los métodos

espectrográficos. Un estudio de los métodos polarográficos estableei6

que el uso del hidróxido de tetrametilar,)nio 0. 04M conteniendo un 2070

de etanol, como electrolito base, da los mejores resultados para la de

terminación de porfirinas. Se establece la naturaleza de las porfirinas

dominantes en el petróleo de diferentes fuentes y se tabula su conteni

do metálico. 

Método 14. 

37. Determinación couldm6trica de manganeso( II), cerio( III) 

y vanadio( IV). Kostromin, A. I.; Akhmetov, A. A.; y Orlova, L. N.. Zh. 

Analit. Khim., 1970, 25 ( 1), 195- 6. 

La titulación se llevó a cabo con Cr2072 electrogenerado y

usando H3PO4 12M como electrolito soporte; se usaron métodos amperomé- 

tricos o poteuciométricos para localizar el punto final ( cf. Kostromin

y Akhmetov, Ibid., 1969, 24, 503). Cuando se determinaron cantidades

del orden de 0. 01 a 1 mg de cada elemento, el error fu6 de aproximada- 

mente 5%. Es posible la titulación de un elemento cuando están presen- 

tes todos juntos. El método se aplicó a la determinación de menos de

0. 7% de Mn en latón y bronce. 

M6todo 15. 

215. Uso de la croma.tografia de in' ercambio íánico en la de- 

terminación de vanadio en ferrovanadio y en mineral de hierro. -- 

Studens'_c 7:ya, I.. S.; Stepin, V. V.; y Vorozhbitskaya, K. F.. Trudy uses. 

nauchno- issled. Inst, stand.:rt. Obraztsov spe'_itr. Etalonov, 1969, 5, 

33- 91; Referat, Zh,, Khim,, 19 ^ D, 1970, ( 12), Abstr.. No. 12 s 155. 
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Se disuelven 0. 25 g de ferrovanadio en 25 ml de H2s04 ( 1: 4) 

y 2 0 3 ml de HNO3, se evapora la solución hasta que humee, se disuel- 

ve el residuo en 50 ml de agua caliente. Para los aglomerados, e di- 

suelve 1 g de muestra en 25 - 1 de H2SO4 ( 1: 4), 10 ml de HNO3 ( d= 1. 4) y

10 ml de ? 3F, y se evapora 2 veces hasta que humee. Se separa. el residuo

insoluble, se funde con 3 g de K2S207, se extráe con agua el fundido, y

se adiciona el extracto a la solución principal. Se ajusta la concen- 

tración de H2SO4 de la solución de cada uno de los tipos de muestra a

0. 5N, se añade H2O2 acuoso hasta tenerse en una concentración del 1%, 
y se pasa la solución a través de una columna ( con un diámetro de 2 a

2. 5 cm) empacada con 30 g de Cationite KU - 2 previamente lavada con H2SO4
0. 5N conteniendo 1% de H2O2; se lava la columna con ectr, solución ácida

para separar todo el V ( el Fe, Al y Mn permanecen en la columna). Se

evaporan las soluciones de lavado hasta que humeen y se titula con so- 

luci6n salina de Fe,,, con indicación potenciométrica del punto final. 

El método se ha usado también para el análisis de titanomanetita. 

Método 16. 

4021. Titulación amperométrica de pequeñas cantidades de cro

mo y vanadio en aluminio de alta pureza. Miwa, T.; Fukuda, K.; y Mizuike, 

A.. Japan Analyst, 1970, 19 ( 6), 786- 90. 

La muestra se disuelve en 1iC1, se adiciona solución de FeC13, 

y se precipita el Fe adicionando NN3 acuoso; el V y el Crlli se adsor- 

ban en el preci_itado. El precipitado se disuelve en H2SO4 y la suma
de Cr más V, y el V solo, se titulan coulométricamente en 2 e.lícuotas

de la solución despu; s de haberlas tratado con TrMnO4, ; 3aí; 02 y urca, y

con Na2SO3 y
solución de bromo, respectiv. mente ( cf. Yoshimori, ct al., 

Analyt. Abstr., 1964, 11, 11, 23). 

2530. Determinación amperométrica iodo^_§tric^ de pequeñas
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cantidades de v_ nüdio( IJ), níquel( II) y ácido ascdrbico. Singh, D.; y

Siaarnia, S.. film . prast. Chem., 1970, 21 ( 1T), 3373 - 4 - 

El ácido asc6rbico su oxida a ácido dehidroasc6rbico, el VIV

a V y el Ni
II

a „ iIII con solución de iodo en una celda Uectrolítica

equipada con un = icroelectrodo polarizado de platino, en pre: c.ncia de

EDTA - ácido fórmico- H2SO4 0. 05;, H2so4 21,1 y dimetil--lioxima alcohólica
amoniacal ( pH 9. 4), respectivamente. Se presentan resultados para mues

tras que contienen de 8 a 900/" g de ácido asc6rbico, 5 a 53511, g, de V o

3 a 395, m9 de Ni. Tambi6n se puede efectuar una retitulaci6n del iodo

con un agente reductor. 

Método 19. 

656. Análisis de vanadio por activación neutr6nica en dep6si

tos y material atmosférico. Bando, S.; e Imahashi, T... Japan Analyst, 

1969, 18 ( 12), 1477- 92. 

La muestra ( aproximadamente 10 mg) se irradia durante 2 minu

tos en un flujo de aproximadamente 3x1011 neutrones/ cm2/ seg, a continua

ción se funde con NaOH; se extráe el V ( como su complejo con 8- hidroxi- 

2- metilquinolina) en CHC13 a partir de una solución acuosa de la mezcla

fundida a un pH de 4. Se determines cuantitativamente el 52V en el ex- 

tracto, midiendo el pico de rayos gama a 1. 44 MeV con un espectrbmetro

de centelleo. Se pueden determinar de 0. 3 a 10, Mg de V sin la interte- 

rencia del 28A1. El rendimiento químico ( calculado a partir de la ex- 

tinción del extracto a 335 nm) es mayor del 95%, y una determinación

toma aproximp,dgmente 10 minutos. 

24.99. Determina.ci6n rutinaria de vanadio en rocas silíceas

mediante el análisis por activación neutr6nica. Das, H. A.; de Graaff, 

N.; F_oede, D.; y Zonderhuis, J.. Eadiochem. radioanalyt. Lett., 1970, 

4 ( 5), 307- 14. 
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La muestra ( 100 a 500 mg) finamente pulverizada se funde con

Na2C0- K2CO3 ( 1: 1) ( 5 g) en un crisol de níquel durante 15 min. La mez

cla derretida fria se disuelve en HNO3 3. 5N y se agrega solución de - 

KMn04 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 cápsu- 

la de polietileno. Se irradia la cápsula durante un minuto en un flujo

de neutrones térmicos de aproximadamente 5x1013 neutrones/ cm2/ seg. Des

pués de 2 minutos el precipitado y el filtro irradiados se agitan du- 

rante un minuto con 25 ml de HNO3 3. 5N y 10 ml de solución de ácido — 

N- fenilhenzohidroxámico en CHC13 al 1. 5%, y porciones de la fase orgá- 

nica ( 5 ml) se analizan cuantitativamente con un cristal de NaI( T1) du

rante un minuto cuando menos, para determinar la actividad del 52V en

el fotopico a 14. 34 KeV. Los tipos se prepararon evaporando solución - 

de NH4V03 en cápsulas de polietileno, irradiándolos y determinándolos

como las muestras. El método se aplicó a rocas patrón U. S. G. S.; los va

lores encontrados estuvieron dentro de los rangos citados por Flanagan

Geochim. cosmochim. Acta, 1969, 33, 81). 

1232. Análisis por activación neutrbníca de aceite residual

para vanadio). Flaherty, J. P.; y Eldridge, H. B., Apple Spectrosc., 

1970, 24 ( 5), 564- 8. 

La muestra de aceite y la solución patrón ( cada una de 3 g) 

se irradiaron durante 10 minutos en un flujo de neutrones de aproxima- 

damente 108 neutrones/ cm2/ seg y, se detectó el espectro de rayos gama

con un detector de NaI( T1). Las desviaciones máximas de los resultados

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

ppm de V. 

Método 20. 

2531. Determinación de vanadio, niobio y azufre mediante ac- 
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tivaci6n prot6niea. Debrun, J. L.; Barrandon, J. E.; y Albert, P.. 

Annls Chim., 1970, 5 ( 5), 357- 66. 

Se estudiaron las reacciones posibles para estas determina- 

ciones; las seleccionadas fueron: 51V( p, n) 51Cr, 
0

Nb( p, n) 93Mo y 34S - 

p, n) 34mC1, las cuales dieron límites de detección de aproximadamente

0. 01 ppm o mejores para diferentes matrices. La interferencia por las

reacciones ( p, pn) se evita licitando la energía de irradiación, por

ej., para el V la irradiación se efectu6 durante una hora a unos 15 MeV

a una corriente de 10 rA. 

Método 21. 

1788. Determinación catalítica ( y espectrofotomitrica) de va

nadio( V) con amidol ( 2, 4- diaminofenol). Suteu, A.; y Nascu, u.. Revue

roue. Chim., 1970, 15 ( 11), 1759- 65. 

El método se basa en la oxidaci6n del 2, 4- dianínofenol ( al

0. 1% en AC1 2M) con Br03 0. 016M a un plí de 2. 2 catalizada por el VV, 

opcionalmente en presencia de un 0. 001% de fenol como activador. La - 

reaccl6n a 200, se rastrea midiendo el cambio en la absorci6n a 510 nm

debido a la formaci6n de un producto de oxidación violeta -rojizo) y

el V se determina por referencia a gráficas de calibración ( extinción

contra tiempo). En presencia o ausencia de fenol el rango de determina

ci6n del V es de 0. 05 a 0. 5 rg o de 0. 5 a 8 , Mg respectivamente. Se tie

nen interferencias fuertes con FeIII, 
CuII, CeIV, CrVI, 

Cl, Br, F, I03 , 

A202 y hexametafosfato. 
2529. Reacciones catalíticas en el análisis de trazas e inves

tigaci6n de sus mecanismos. iVII. Cinétic-a de la reacción bromato -ácido

asc5rbico ( y su utiliz^ci6n para determinar vanadio). Bognar, J.; y - 

Jellinek, 0.. D: i_2rochim. Acta, 15170, ( 5), 1017- 21. 

Esta reacci6n, del tipc Landolt, es ct-.liznd,: por el V y es
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adecuada para la determinación de este elemento. Se da la ecuación pa- 

ra la ley de velocidad, y se hadeterminado la ener ía_de activación

de la reacción. 

M6todo 23. 

912. ExL. ctitud del análisis rediante detección eléctrica en

espectrometría de masas ( chispa -fuente). Bin; ham, R. A.; y Elliott, R. 

El.. Analyt. Chem., 1971, 43 ( 1), 43- 54. 

Usando la detección eléctrica de los haces de iones resueltos

y un rápido re_;istro con un amplificador radio -logarítmica, todos los

elementos ( trazas) en la muestra se determinan en aproximadamente 10 - 

minutos, con precisión y exactitud, y con una sensibilidad de 0. 01 ppm. 

Se describe un procedimiento que mejora la exactitud a aproximadamente

2% para cualquier elemento específico y la sensibilidad a 0. 001 ppm. 

Se obtuvieron estos resultados para Co, Ni, Fe, Mn, Si, Cr, Zn y V en

muestras patrón 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 fué de - 

aproximadamente 4% cuando se usó la técnica mencionada. El mejoramien- 

to de la reproducibilidad y exactitud se deben particularmente al con- 

trol automático de la chispa de descarga en grandes periodos. El méto- 

do pasa el análisis de rutina es superior al que usa fotoplacas, los

resultados se comparan favorablemente con los obtenidos mediante la es

pectrometría de emisión y la fluorescencia de rayos X. 

V
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 22 ( enero - jun. 1972). 

Método 2. 

3970. Tris ( bípiridil)- hierro( II) y Rhodamina B ( C. I. Violeta

básico 10) como indicadores para la titulación ceri^étrica del vanadio

IV). 0111, J. S.; y Rao, G. N.. Z. analyt. Chem., 1971, 2.56 ( 3), 201- 2. 

Uso del tris(bipiridil)-
FeII. 

Se agregan de 3 a 10 ml de VIV

0. 5 a 6 mM en 45 ml de ácido acético anhidro, se diluye a 65 ml con a- 

gua y se agregan 2 o 3 gotas de una solución 5 mM del indicador. Se ti

tula la solución con Ce( SO4) 2 0. 05N; el cambio de color es de naranja - 

rojo a amarillo pálido. Uso de la Rhodamina B. Se : ngrega el suficiente

H2So4 a 3- 10 ml de una solución de VIJ para hacerla 1N en H2SO4 y se
diluye a 50 ml. Se añaden 4 0 5 gotas de Rhodamina B 5 mM y se titula

la solución con Ce( SO4) 2 0. 05N; el cambio de color es de naranja -rojo

a amarillo. 

Método 5. 

1543. Determinación fotométrica de vanadio con catecol- viole

ta. Jansen, A.; y IImland, F.. Z. analyt. Chem., 1971, 254 ( 4), 236- 91. 

A la solución muestra neutra o ácida ( hasta 30 ,,^g de V en 20

ml) se agrega solución de ácido cítrico al 50% ( 5 i;1), se hierve duran

te 10 minutos, se enfría, se ajusta el pH a 1. 7± 0. 2 con NaOH 211 y se

pasa la solución a través de una columna de resina Dowex 5011- Y.8. Se - 

3luy(:j-, todos los lniones con H2SO4 0. 0211 ( 150 a 200 ml) y entonces se

eluye el V con 50 ml del mismo -, ciclo conteniendo un 1% de 11202. A una

porción ( hasta 20 W1) del eluuto se aCiaden apro—imadümente 100 md de

Na2SO4, se evapora a sequedad, se disuzslve el residuo en solución de - 

ácido acc6rbico al 50 con un pH ajustado a 6. 3 ( 2 ml) y se deja repo- 

sar la mezcle. durante 15 min. Se cabro¿- catecol- violeta 1mM ( I) ( 5 ml) 
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y solución reguladora de fosfato de pr 6. 3 ( 20 ml) y se mide la extin- 

ci6n a 575 am contri ' u. i testigo del reactivo. Para determi.,. r V en ace

ro, se disuelven menos de 50 mg de limaduras en HC1 ( 1 a 2 ml) conte- 

niendo unas cuantas gotas de HNO3, se evapora la solución a cerca de

la mitad de su volumen, se agrega solución de ácido cítrico . l 5", ( 5

ml) y agua ( 20 ml), y se procede como se menciona arriba. Mediante el

procedimiento de intercambio ibnico el V se separa de la Ag, Al, Bi, - 

Ca, Cd, Co, 
CrIlI, 

Cu, Dy, Fe, Ga, Hg, In, La, Vg, Mn, Ni, Pb, Sc, `." h, 

Ti, 
UVI, 

Y, Zn, Zr y ciertos aniones incluyendo los de I'.o, ' Y, Nb y Ta. 

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

áste es menos sensitivo, pero permite la determinación de VIV en pre- 

sencia de VV. 

3007. Aplicación d.el ! l-( 2- piridilazo) resorcinol ( PAR) a la

determinación de vanadio en minerales de cobre. Kozlicka, M.; y -- 

Wojtowicz, M.. Chemia analit., 1971, 16 ( 4), 739- 47. 

Se mezcla la muestra ( 1 g) con Na2CO3 anhidro- KMnO4 ( 40: 1; 

2 g) en un crisol, se cubre con una capa de carbonato y se funde a

8000 durante 15 minutos. Se ertráe la mezcla con agua y FC1, se afiade

HC1 concentrado dos veces ( 10, 5 nl) y se evapora la solución a seque- 

dad. Se disuelve el residuo en HC1 caliente ( 5 ml), se diluye con agua

y se filtra la sílice. Se lava el filtro con RC1 - agua ( 1: 40) caliente

y con agua. Una alícuota del filtrado y de los lavados combinados se

evapora casi a sequedad, se agrega HC1 1M ( 0. 5 ml) y se transfiere con

agua un embudo separador. Se acidula la solución con M iM ( si es - 

necesario), se agrega KMn04 O. 1N ( 2 gotas) y se extráe con solución de

benzoina- alfa oxima en CHC13 al 0. 15° ( 2x10 ml). Los extractos combina

dos se lavan con agua acidulada, enseguida se extráe con NaOH 0. 02M

20 y 10 ml). Se neutr+liza la solución acuosa con HC1 1M ( aproximada- 

mente 0. 5 ml), se agrega solución 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

cibn a 545 nm contra un testigo. F1 resultado se refiere a una grifica

de calibración, preparada con solución patrón de vanadio, la cual es

rectilínea para 0. 05 a 0. º rg de V por

ml. 1534. Determinacióne_pectrofotom6trica de vanadio y

hierro conP-isopropiltropolona ( 2-hidroxi-4-isopropilciclohepta- 2, 4, 6-

trien ona). Menis, 0.; e Iyer, C. S. P.. Analytica chico. Acta, 1971, 55 (

1), 39-

95. Para determinar el V y el FeIII cuando están presentes

jun- toa, la solución se hace lM en HC104, se añade el reactivo etan6lico

y, después de 30 minutos, se extráen los complejos de VV y FeIII con

clo- roformo. Se mide la extinción de la fase orgénica a 470 y a IhO nm, 

o a 418 y 470 nm, y se calculan el V y el Fe a partir de estos

valores. Para la determinaciSn de V en acero, la mayor parte del Fe se

elimina por electrólisis en un cátodo de Hg en un medio de HC104, el V se

oxi- da a VV con HNo3, el HNO3 no consumido se evapora, la solución se

hace iM en HC104 y se determina el V como se describe arriba. No hay

inter- ferencias por Ni, CrIII, Mo I, Zr, 
F , PO43 o tartrato; el Ti no

in- terfiere a 540 nm y se toleran pequeñas cantidades a 470 nm. Se

dan los resultados para el V en tres aceros tipo (1200 a 1800

ppm). N.étodo

7. 1456. Determinación de van_ -dio en salmueras ( de lago

salado) mediante espectroscopia de bsorci6n at6mic3. Crump - Wiesner, 7. 

J.; - Feltz, H. R.; y Purdy, W. C.. Analytica chico. Acta, 1071, 55 ( 1), 

29- 

36- A 4 muestras ( cada un: i de 100 ml o menos) sc

aña- den 0. 0, 2. 0, 4. 0 y 6. 0 ml d2 solución de ' ql1 V03 ( 1 ial

equivalente 1. 0,+g de V), respectivamente, y se njust_ el pH a 1 con áC1. Se
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suelve cunferron ( 5 g) en 1"- 1 0. 33M ( 100 ml), se e-. tr•Se esta soluci6n

con isobutil metil cetona ( 100 ml) y se lava el e7ztracto con aCua ( 50

m1). Se re; :;.n 5 *, 1 de este e7,: tr cto a. pada una de las soluciones - 

mue•- tra, se a - it a durnnte 2. 5 minutos, - enar6ndose ; i centrifu 7! ndose

entonces las fases orgánicas. Las fases organicas en turno ce aspiran

dentro de la flama de N20 - acetileno de un espectrc` ot6metro de absor- 

ci6n atómica ( se dan los parámetros operacionalos para el modelo Perkin

Elmer 303). Se graficar los valores de absorción obtenidos contra la - 

concentración de vanadio adicionado, y se extrapola al eje de concen- 

traci6n para determinar la concentración original. No hay interferen- 

cias por Fe, Ni, Cu, Al, Pb, Za, Ce, E.i, Ti, Mo, Th, Zr o ü, pero el p

y el Sn interfieren cuando están presentes en concentraciones mayores

de 5 y de 10 rg/ ml, respectivamente. Los resultados provenientes de 5

fuentes diferentes, que contenían de 5 a 1150 + g de V por kg, se cómpª

ran con los resultados de las determinaciones espectrográficas. El li- 

mite de detección es de 2. 5, u9/ l. 

2319. Determinaci6n por . bsorci6n atómica de metales alcali- 

no térreos y óxidos refractarios en patrones geoquimicos con una flama

de óxido nitroso -acetileno. Luecke, M.. 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 ionización térmi- 

ca se suprimió adicionando grandes cantidades de un metal alcalino fá- 

cilmente ionizable, por ej., Cs. Los silicatos se descompusieron para

la determinación de los elementos princi ales y secundarios, fundiéndo

los con Li2B407 en crisoles de platino -oro. Para determinar trazas de

elementos las muestras se trataron con HF- EC104 bajo presión, seguido

por volatilización del Si. 
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Método 11. 

1575. Análisis espectrogrifico de hierro forjado medi^.nte el

uso de botones fundidos. Cummings, J. P.; Hall, E. H.; y P1enzLjr, P,. J.. 

Appl. Spectrosc., 1971, 25 ( 3), 342- 44. 

Raspaduras de hierro forjado blanco ( 40 a 50 g), en un crisol

de cobre enfriado con agua, se iuncien eléctricamente en una atmbafera

de Ar, para dar un botón forjado homojéneo ( 1. 25 pulgadas de diámetro

y aproximadamente 3/ 8 de pulgada de grueso). De_Tpuás de pulirse, el bo

tón puede usarse directamente para el análisis de espectrojrefí_, de emi

s18n ( chispa de alto voltaje en atn6 sfera de He; pre -chispa dur, nte 10

seg, exposición por 50 seg). El encendido se repite 3 veces en 5 puntos

sobre la superficie del disco. Ocho muestras de hierro forjado blanco

N. B. S. se usaron como patrones. La concord nci. entre los v,zlore cer- 

tificados y los resultados para los constituyentes menores, Si, Cu, Mn, 

V y Cr, en botones fundidos fabricados a partir de otros tres hierros

forjados tipo, fuá excelente. 

4040. Uso de un guantómetro p. ra la determinación de níquel, 

cromo, cobalto, • anadio y cobre en materiales geológicos. Laktionova, 

N. V.; Ageeva, L. V.; y Simonova, L. V.. Zh. analit. Khim., 1971, 25

3), 554- 7. 

L muestra se diluye con una cantidad igual ( en peso) de pol

vo de carbón que contiene un 1915 de BaCO3, y se usa una corriente de

10 a 15 amperes. La sensibilidad e,-: de- pro:: im7, d-: ente 1 ppm, y el coe

ficiente de variación es menor del 20`!. 11 16todo se puede r1.plic- r al

anilisis de, por ej., b,gsalto, granito y nefelins. P-,,ra rocas alcali- 

nas, existe una correlaci8n positiva entre 17s intensid^des d^ lns lí- 

neis de los elementos mencionados y 1a del fondo, lo curl ^ c : ue(9e u- 

sar como p^ trón interno en teles c•.^ os. 

2718. Determinación eFnectr, gr fic^ de trnz— s de elementos
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en suelos. Aplicación a estudios del medio ambiente. Ecrement, F.. - 

M,z; ti:. Phys. Analyse, 1971, 7 ( 2) , 128- 32. 

La tierra se seca en ^ ire ( a 1050 durjnte 36 horas) y en una

mufla. ( a 5500 dur-.nte if h) y después se muele finamente. L_ z muestras

se mezclan con Li2CO3, K2S011 y grafito, y se analizan mediante espectro

grn.fía de excitación con arco. Se obtienen sensibilid-:des 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 obtienen sensibilida- 

des de 1 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- 

sión se mejoran fundiendo la muestra con LiB02. El m& todo espectrográ- 

fico se usó para determinar las relaciones entre la roca y la tierra, 

y entre la distribución de los elementos menores y la composición 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

Za añadidos, y los efectos de los elementos menores sobre la vida vede

tal y animal. 

2761. Determinación espectrográfica de níquel, cobalto, pla- 

ta, vanadio, estaño, 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 MelInikov, E. A.. Gidrokhim. 

Mater., 1970, 54, 87- 90; Referat. Zh., Khim., 19GD, 1971, ( 10), Abstr. 

No. 10 G 1ó4. 

Se estudió el efecto del cobre sobre la determinación de meta

les pesados en agua. Para contenidos de Cu de hasta 120 rg/ 1, 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 extracción como su complejo con ditizona, a partir de una



solución debilmente ácida que contiene NH4SCN); algo de Ag y de Sn se

extráen con el Cu. Después de eliminar la mayor parte del Cu, se ajus- 

ta el pH a aproximadamente 5, y se extráen los otros elementos como - 

sus complejos con dietilditiocarbareato y 8- hidroxiquinolina. Los extrae

tos se analizan mediante los métodos esrectrográficos aceptados. 

2130. Concentración de microcantidades de impurezas median- 

te precipitación como parte básica para el análisis espectrográfico de

cadmio y zinc. Tiptsova- Yakovleva, V. G.; y Dvortsan, A. G.. Zav. Lab., 

1971, 37 ( 6), 676- 9. 

Se puede usar un precipitado de Cd( OH) 2 o de Zn( OH) 2 (
equina

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 solución se evapora a

sequedad, el residuo se disuelve en agua y la solución resultante se - 

trata con 3 ml de NH3 acuoso 0. 5N y se centrifuga. El precipitado se

disuelve en unas cuantas gotas de HNO3, la solución se evapora a seque

dad, el residuo se disuelve en agua para producir aproximadamente 25 ml

de solución, y se agregan unas cuantas gotas de NH3 acuoso para precipi
tar el Cd( OH) 2 o el Zn( OH) 2. La solución 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 análi

sis espectrográfico. 

Método 12. 

3948. Datos analíticos sobre las rocas silíceas tipo U. S. G. S. 

obtenidos por espectrometría 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, - 



61 - 

Ni, Rb, Sr, V, Y y Zr en rocas tipo U. S. G. S., mediante espectrometría

de fluorescencia de rayos X calibrada con tinos anTlizados medi- nte - 

otra técnica, ( excepto para el Cr y el Y). La precisión de los resulta

dos fué mejor en ± 10%. Los valores obtenidos concordaron con los valº

res recomendado$ previamente, exceptuando los de Nb e Y, para los que

los valores obtenidos parecen ser más exactos. 

2224.. Análisis por fluorescencia de rayos X de aleaciones de

titanío. Matsumura, T.; Kotani, N.; y Goto, T.. Japan Analyst, 1970, 19

10), 1393 - 1400 - 

Se usó el análisis por fluorescencia de rayos X usando un fo

co de emisión de tungsteno ( operado a 50 kV y 20 mA) y un analizador - 

de UF ( 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 Zr, 1 a 5. 5% de Ta, - 

0. 5 a 2% de Cu, 1 a 545% 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, usando sus líneas K.¿ ( L. i

para el Ta y K I3 para el V). Las lineas de rayos X K« del Sn y K. tdel

Mo son afectadas por el Zr, y la linea Kac del Pd por la de Ag ( del por

tamuestras de plata). Se utilizan ecuaciones empíricas que involucran

el coeficiente de absorción de masa de los elementos para corregir los

resultados. El coeficiente de variación fué de 0. 08% para el Mn y au- 

mentó hasta 0. 83% para el Pd. 

Método 14. 

1544. Determinación coulol6trica de vanadio W con etilendia

mintetra- acetato de hierro( II) ¿enerado electroliticnnente. Sierra Ji- 

menez, F.; Sanchez Pedreno, e.; Perez nuiz, T.; y Nart; nez Loz2.no, ^,.. 

An. quim., 1971, 67 ( 5), 517- 22. 

La solución de prueb- que contiene ' d03 (
concentración final

menor de 0. 4 MM), y que tambi6n puede contener
Yo042

o -
042 , 

se tra- 
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ta en una celda electrolítica con un exceso dos veces mayor de EDTA y

250 a 3 G ml de solución basal ( EDTA - FeIII 0. 03M conteniendo un ligero

e. - cos -3o de EDTA y el acetato de sodio sufici, nte para dar un pH de 4. 5). 

Después de pasar nitr6gen7 a través de la celda durante 20 minutos, se

pasa una corriente a decu,, da ( por ej., 10 a 20 mA pana 10 ml de p03 20

mP-T). El punto final se detecta amperométricamente a partir de la corrien

te debida a la oxidación an6dica del exceso de EDTA- FeII. El método es

aplicable a acero. 

Método 19. 

1585. Análisis por activación de aleaciones de hierro tinifi

cadas. I. Determinación de vanadio y examen de certificación cualitati

va. Gruber, E.; y Sorantin, H.. Mikrochim. Acta, 1971, ( 2), 262- 6. 

Se efectuó la determinación no destructiva de Y mediante irrª

diación de la muestra en un flujo de neutrones térmicos de aproximada- 

mente 1013 neutrones/ cm2/ seg durante 10 seg o 10 minutos, y entonces, 

después de un minuto, midiendo el pico a 1. 43 MeV del 52y con un cris- 

tal de HaI( T1) y un analizador de pulso -altura de 400 canales; también

se llevó a cabo la espectrometria de rayos gama con un detector de Ge - 

Li). Se especifican las condiciones para la preparación de la muestra

para las aleaciones tipo: Acero Forjado 1 NBS- 1138 y $ Yerro dúctil 1

NBS- 1540. Se detectaron trazas de As y Sb en la primera aleación y de

Sb y La en la segunda, en adición a los elementos mencionados en el - 

certificado de especificaciones. 

814. Posibilidades analíticas del método de activación neu- 

tr6nica en el anilisis no destructivo de meteoritos. Vobecky, M.; Frana, 

J.; Randa, Z.; Benada, J.; y Kuncir, J.. Radiochem. radioanalyt. Lett.., 

1971, 6 ( 4), 237- 47. 

Las muestras empacadas en polietileno se activan en el nácleo
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del reactor ( flujo de aproximad::.mente 1013 neutrones/ cm
2/

seg) durante

un corto periodo o en un flujo 19 neutrones térmicos de aproximada; c; i- 

te 2x10
1Z

neutrones/ cm
2/

seg durante periodos más larjos, y se giraban

los espectros de rayos gama como describieron ;'.u_.; ir et al. ( J. radio- 

analyt. Chem., 1970, 5, 369) usando un detector de Ge(: i). Con activa- 

ción durante 2 minutos, se pueden determin_.r Na, Al, Ca, Dffi, MS, Cl, V

y Co en meteoritos p6traos, pero solamente el Ni y el Co en meteoritos

de hierro. Bajo las mismas condiciones de activación y medición, tcm- 

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 espectrose6picas. 

2376. Análisis por ,, ctivaci6n de vanadio en . aceite minarU. 

Mayer, T. A.. Erdoel $ ohle Erdgas 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 irradia. durante 19 minutos en un flujo de neu- 

trones térmicos de aproximadamente 3x108 neutrones/ cm2/ seg, tr-?ncfi- 

riéndose entonces a un envase de vidrio y, un minuto después de la irrª

diacibn, la actividad de los rayos gama del 52V inducido se determina

durante 10 minutos a 1. 43 MeV con un contador de escintilaci6n de Nal - 

T1). La interferencia por el pico del 38C1 a 1. 6 MeV producido a par- 

tir del Cl natural en el aceite, se corrije haciendo una segunda medi- 

ción de 10 minutos, 17 minutos después de finalizada la irradiación. 

si las cuentas acumuladas en li segunda medición se multi1licsn por - 

1. 373 y se restan del valor obtenido en la primera medición, 
la activi

dad corregida corresponde al 52V. Tipos que contienen 0. 1, 1 y 10 ppm

de V se analizan de un modo análogo. El limite de detección es de 0. 02

ppm de V en el acite y, al nivel de una ppm 1n precisión está dentro

de 2%. 



64 - 

Método 21. 

3t01. ' estudio cinético de la reacción entre el bromato de p2

tasio, el Eriocromo Azul P y el vanadio( V): determinación 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 concentración

de 0. 04 a 0. 23 ng/ ml, por medio de su acción catalítica sobre la reac- 

ci6n entre el Eriocromo azul P y el KBr03, obteniéndose las proporcio- 

nes de reacción a partir de mediciones espectrofotom6tricas a 535 nm Y

a un pH de 2. 1 a 3. El TiIV presente en un exceso 1000 veces mayor no

interfiere. 

956. Determinación catalítica 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), involucra la oxidación catalizada por el V

del acido 4- hidracinobencensulf6nico ( I) por el NaC103, para dar una

sal de diazonio, la cual se copula con la 1- naftilamina ( II). Procedi

miento. En un crisol de sílice se incinera en seco sangre entera, gló- 

bulos rojos, plasma o suero ( 10 ml), u orina ( 25 ml), a 6000 durante

3 horas, Se disuelve el residuo en HC1 1M ( 5 ml) con agua ( 3 nl) y se

ajusta el pH a 4. 5 con NH3 E, cuoso 3M o con H2SO4 1M. Se ^ ñr,de solución

de 8- hidro.ciquinoline en CHC13 al 1% ( 3 mi) para extraer el V. Se re- 

extrae la capa orgánica con solución reguladora de NH3- cuoso- HT103 de

pH 9. 5 ( 2 ml) y la solución-. cuosa re trata con NaC103 0.?11 ( 2 ml), I

MM ( 2 ml) y II en propanol 0. 02M ( 2 ml). Se ajusta el pH a 2. 5 con

H2SO4 111 y =
3

acuoso 3m, se diluye z 10 ml y se calienta a 600 duran- 

te 40 minutos. Se detiene 1 reacción por inmersión en un baño de hie- 

lo- a,rua y se mide la evtincí6n a. 530 nm dentro de los 15 minutos si- 

guientes. Se prepara un testigo con 5 mi de TM 1M. Se determina el - 
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contenido de V por referencia a una gráfica de crlibraci6n para el ran

go de 0. 2 a 0. 8 rg. No se notaron interferencias. Las recuperaciones

de 0. 2,# g de V fueron cuantitativas dentro de los limites de error ex- 

perimental. 

otros métodos. 

66. Análisis polarográfico de una aleación 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 T13VS4 ( 0. 1 g) se disuelve en 0. 5 a 1 ml de

HIJO 12M sin hervirla, la solución se diluye a 10 ml ( el S sin disol- 

ver se puede ignorar) y una alícuota se trata con NaC104 0. 5% con so- 

lución reguladora de fosfato y con ácido trihidroxiglutirico 0. 3b! ( Zh. 

anal1t. Khim., 1971, 26, 312). Se ajusta el pH a 7, y el V y el T1 se

determinan a partir de un oscilopolarograma. an6dico. Alternativamente

para el V, la muestra ( 0. 1 g) se funde con 0. 5 g de Na2Co3 y 0. 1 g de

NaYJ03, la mezcla derretida se trata con agua, dejando el T1203 sin di

solver, y la solución se trata como se describió arriba, con las modi- 

ficaciones necesarias. 
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ANALYTICAL ABSTRñCTS Vol. 23 ( jul.- dic. 1972). 

Método 2. 

1236. Estudios sobre el clorato de potasio como reactivo oxi

dimétrico primario. I.lurty, 0, R.; y Rao, ,. G.. Talanta, 1972, 19 ( 1), 

45- 9. 

Se dan los detalles de trabajo par,;. la titult:ci6n
ITT

de V ( pº

tenciométricamente, o visualmente con nar^ nj? de metilo) con solución

de KG103, de Sn11 ( potenciométricamente, o visualmente con azul de metí

leno o fenosafr3nina) y de Ti,,' ( con fenosafranina o rojo neutral) - 

con el mismo reactivo. El medio es de HC1 5 a 7M, y para el VIII y el

Ti,', es necesaria una atmósfera inerte. 

Método 4. 

226. Determinación colorim6trica ( mejorada) de vanadio en - 

muestras geológicas. 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 - 

NaHSO4 por KHSO4 durante la fusión de la muestra y extrayendo el com- 

plejo del ácido tungstovanadofosfórico con isobutil metil cetona. El - 

uso del NaHSO4 evita la precipitación del tungstofosfato de potasio - 
durante el desarrollo del color. Se obtuvieron desviaciones tipo d* 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 m6todo ( que se describe) es especialmente ade- 

cuado para el análisis rutinario de rocas, sedimentos o suelos en un

lcboratorio de campo. 
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3527. Determinación colorimétrica de vanadio en suelos, sed¡ 

mentos y rocas, para usarse en la :. ploración geoquímica. Stanton, 2. 

E.; y gardmick, A. J.. Proc. Australas. Inst. Min. ',•"etall., 13,71, ( 24.0), 

115- 7. 

La muestra ( 0. 5 g) se funde con Na-7SO4, la mezcla se e,: tráe

con 5 ml de MZO3 4M y la solución se diluye a 10 ml; 5 ml de la solu- 

ción clara se calientan hasta el punto de ebullición con 1 ml de HIIO3
concentrado y se añaden 2 ml de solución de tungstofosfato ( una solu- 

ci6n de 25 g de Na2JO4 en 375 ml de agua, mezclada con 125 rl de H3PO4). 
Después de diluir con 10 ml de agua, la solución se calienta en un baño

de agua hirviente durante más de 10 minutos. La solución fri.^ se extrae

con 2 ml de 3- metilbutan- 2- ol, y el color amarillo del complejo de - 

tungstovanadofosfato en la fase del disolvente se comnara con una serie

tipo. El método es rápido y la sensibilidad es de 4 ppm de V. 

Método 5. 

3172. Extracci6n- determinaci6n fotométrica de venpdio en ma- 

terias primas, en escoru s y en ferrof6sforo. Alikeeva, E. A.; y - — 

Kozlovskaya, I. M.. Trudy len¡ ngr. nauchno- issled, proe_Ikt. Inst. osnov. 

Khim. Prom., 1971, ( 4), 264- 5; Referat. Zh., Khim., 19GD, 1972, ( 2), 

Abstr. No. 2G144. 

7:1 mótodo se basa en la for^^ci6n del ácido tungstovanadofos

f6rico. Procedimiento. Se descompone la muestra con HF y H_103, una ali

cuota ( 5 a 10 ml) de la solución se ajusta a un pH de 4 con solución

de NaOH al 20%, y se añaden 3 ml de HIZO 6M, 0. 5 ml de E202 acuoso al

1%, 5 ml de H3PO4 ( 1: 2) y, gota a gota y con agitación KMn04 0. 1N para
producir un color rojo. Después de 3 minutos se añade solución de - 

NaNO2 al 1% hasta desaparecer el color, se agrega 1 ml de solución de

Na2WO4 al 10% y se hierve la solución durante unos cuantos segundos; 
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se enfría y se lleva a 25 ml con agua. Se extrae con 10 ml de alcohol

isobutílico durante 2 min, el extracto se diluye a 25 . al. con alcohol - 

isobutílico y se mide la extinción. La sensibilidad del método es de

0. 002% de V. Para un contenido de V de 0. 02 a 0. 16 el error fué de 15%; 

r:: contenidos de V más altos fué de aproximadamente 5%. 

4607. Deterninaci6n espectrofotombrica de vanadio en acero

con a.cetaacetanilida. Datta, B.; y Das, J.. Indian J. Techuol., 1972, 

10 ( 2), 76 - 9 - 

La muestra ( 1 g) se disuelve tratándola con M-HI103 ( 1: 1) y

calentando enseguida con H2SO4 hasta la aparición de vapores. El mate- 

rial insoluble se funde con KUSO4 y una solución del fundido en H2SO4
se mezcla con la solución principl, diluy6ndose a 250 ml. Una alícuo- 

ta de 10 ml se somete a electrólisis con un cátodo de Hg durante 15 mi

nutos pasando nitrógeno, entonces se trata con unas cuantas gotas de

iodo acuoso ( para oxidar cualquier cantidad de V en un estado de oxida

ci6n menor a IV) y otras Gotas de I?a2S203 acuoso para reducir el iodo
no consumido, diluyéndose entonces a 25 rr1. Una porción de 5 ml se tra

ta con 1 ml de solución de YCN al 5%, se ajust- el pH a 5 con NH3 acuo

so 2M, se trata con 1 ml de acetoacet?nilida etan6lica 1M, y se diluye

a 20 ml con solución re_Tuladora de acetato de pH 5. 74. La solución se

extráe con fosfato de tributilo ( 2x5 ml) y se mide la extinción del ex

tracto ( después de secarlo sobre Na2so4) a 338 nm contra una solución

testigo del reactivo. La ley de Beer se observa hasta 25 rg de VIV por

mi de extracto. Interfieren, citrato, tartrato, F , PO43 , 
sulfosalici

lato, mercaptoacetrto y el 5rT3. El Ni, Co, Zn y CrIII son enr^.scarados

por el ICC:; el CrVI debe prinero reducirse a r_.rIII. 

M6todo G. 

223. ?' luorescenci y est- doG de valencia: del metal. VI. De- 
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terminación de vanadio con ácido benz6ico. Koh, K. J.; y Ryan, D. E.. 

Aralytica chim. Acta, 1971, 57 ( 2), 2.95- 300. 

La solución de prueba se trata con une solución de ícido ben

zóico y con solucl6n reguladora de acetato ( PE 5. 2) y s.. Bita mecáni- 

carente bajo condiciones tipo con amalgama de zinc; la solución se di- 

luye con solución de Na2SO3 y se mide su fluorescenci-: a 410 nm ( exci- 

tación a 300 na). Se obtiene una gráfica de calibrael6n rectilínea para

0. 005 a 4 rg de V ( 0. 5 a 400 partes por 109 en la solución final). El

vanadio ( 10 partes/ 109) se determinó satisfactoriamente en presencia

de 10 ppm de Ra, K. Ca, Mg, Sr, Zn, Al, CR', e19 F , 
NO32

o SO42 ; - 

cantidades 200 veces mayores de Cd, 
Cozj, 

CuII, 

U o Pb, o cantidades

30 veces mayores de MJI, CrIII o 110II2, no interfieren; más de 20 par

tes/ 109 de Ti1V interfieren, y no debe estar presente el Fe. Se propo- 

ne un mecanismo de reacción; se considera que el producto fluorescente

es el ácido peroxibenzóico. 

Método 7. 

3327. Método de absorción atómica para determinar vanadio en

catalizadores usados en la síntesis de amoniaco. Talalaev, B. 15.; - 

Mironova, 0, a.; y Mohammud, A. 1, 11— Zh. analit. Khim., 1971, 26 ( 7), 

1327- 30. 

Se disuelven 2 6 del catalizador en 71103-??` SO4 ( 1: 3), se aña

den 30 mi de etanol y se diluye a 100 ml con agua. En alicuotas de la

soluci5n se a:íaden diferente: volú::eres de solución-; tiao de % se ato- 

miza la solución en una flama de NLO- acetileno y se mide la abcorci6u

u X18.; nW. El coeficiente de vcr 7.ci6n fuó :: e1 7!.. ( 25 deter1inaci nes). 

4608. Determinación de v_ n- dio en acero y en hierro forjado

medi.r_ute espectrofotometría de . nbs.irción tó:aic<:. Cobb, D. ; y -- 

7- 7
Larrison, T. S.. Metallur;;ia 1Seta1 ^ orm., 1; 72, 39 ( 5), lir 0. 
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La = ueutra ( o. 5 g) se digiere con IM ( 10 ml) al 50,115 ( v/ v) y

euscguida se o_:idü mediante la adición ot : a gota de IMO3; se hierve

para eliminar los vapores nitrosos, y deepuss de adicionar 2 ml de una

solución que contiene 44. 75 g de AM3' 6H2o en 200 ml de agua ( para su

primar interferencias), la solución resultante se diluye a 50 ml y se

mide la absorción a 318. 54 nn ucando una flama de N20 -acetileno. P¿-:ra

aceros que contienen de 0 a 0. 1%, de 0 a 0. 25`, o de 0 a 2. 5% de V, las

reproducibilidades con de 10. 0021,11, ± 0. 0195 o ± 0. 07%, respectivamente. 

437. Determinación de vanadio y níquel en aceites minerales

mediante c.tomiznci6n en tubo de grafito sin f1.,=a. Omang, S. A.. -- 

Analytica chi=. Acta, 1971, 56 ( 3), 470 -3 - 

El método de horro de Cr.- fito sin flama ( cf. LOvov, Spectro

chim. Acta, B, 1969, 24, 53) se aplicó a la determinación de ppm de V

y Ni ligados orgánicamente en aceite o en crudo ( 1 g disuelto en xile- 

no). Una alícuota de 10 pl se inyect^ en el tubo de grafito y, después

de eliminar el disolvente, la materia orgánica u otro componente no de

seado por calentamiento, se atomiza el aceite a 24000 para el Ni y a

27000 para el V. La absorción se mide a 232 nm ( para Ni) y a 318. 2 nm

para V); para el Ni se necesita una corrección debido a la dispersión

de la l#z. Los resultados concuerdan con los obtenidos por absorción

atómica con flama y también con los obtenidos cuando se incinera el a- 

ceite y se disuelven las ceniz. ŝ en HNO3. La sensibilidad es de aproxi

madamente 5 ng de Ni y 20 ng de V; este método elimina la contaminación

y, las pérdidas inherentes en los m6todos usuales. 

2054. Evaluación de la absorción atUáca con un atomizador

de grafito calentado, para la determinación directa de metales de tran

sición ( en trazas) en agua de mar. Segar, D. 1.; y Gonzalez, J. G.. - 

Analytica chico. Acta, 1972, 58 ( 1), 7 - 14 - 

El aparato consiste en un espectrofot5metro de absorción ató
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mica y grabadora, un corrector de fondo de arco de deuterio y un atomi

zador de grafito. La determinación de Fu, lin, Cd, Zn, Pb, Co, iii, Cu, 

Cr, 9g o V mediante la inyección directa en el atomizador no fué posi- 

ble, por lo que se desarrolló un método que permite volztilizar al ele

mento requerido separadamente del grueso de las szles presentes. Se es

perabü que los elementos volátiles ( Cd, Zn, Pb y '. g) fueran.= pelidos

antes que las sales principales a una temperatura baja de horno, pero

surgieron dificultades que impidieron su determinación. Los elementos

Cu, Fe, Mn, Co, Ni y V, que son menos volátiles que las s3.les princip_. 

les, pudieron determinarse expeliendo las sales principales a una tem- 

peratura más baja que la requerida pzrz, la vol^ tilización de esos ele- 

mentos, y atomizando el residuo inmediatamente a alta temper. tura. Es- 

ta técnica puede aplicarse al Fe ( hasta 3 rg/ 1), y posiblemente a Mn ;¡ 

Cu, en agua de mar no contaminada, pero la covolatilización del Cu, Mn, 

Co y Ni con las sales principales reduce la sensibilidad. La técnica

es rápida y se puede usar para el examen preliminar de un número gran- 

de de muestras. 

Método 11. 

2843. Determinación espectrogrlfica de trazas de metales en

partículas aéreas. Haseg.:?mE., T.; y Sugiaae, R.. Japan Analyst, 1971, 

20 ( 7), 840 -5 - 

En lugar de extraer los metrles con ácidos del filtro de fi- 

br de vidrio, el filtro se descompone en el electrodo -- ener- ndo i=F in

situ. Las partículas se colectan con un muestreador de aire de gran ve

lumen ( 1 m3/ min) en un filtro de fibra de vidrio Thatman CF - S1 durante

3 a 24 horas. Se corta un- pequeña pieza del filtro ( 4 iLr-) Y se coloca

en el cráter de un electrodo de grafito que ha sido tr t̂f do con para_fi

na líquida y empacado con polvo de XíF-_"r-?fito ( 1: 4). Se r3ade un:: so- 
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luci5n patrón interna CP!03 2Y conteniendo 30 ppm de In y 30 ppm de Pd) 

150 ,Ml) _ ota a jota, con todo lo cual el filtro de fibra de vidrio es

7escoTpuecto por el ?'_F liberado antes de la excitación del espectro - 

con un arco de corriente directa. Las Gráficas de calibraci6n son recti

líneas para V, Ni, Cu, su, Mn, Pb y Fe en los rangos de 0. 05 a 0. 5 rg

V, Mi, Cu y Sn), 0. 1 a 1 M3 ( Mn), 0. 5 a 5 r3 ( Pb) y de 1 a 10 09 ( Fe), 

usando las lineas a 3185. 4, 3414. 8, 3247. 5, 3175. 0, 2798. 3, 2333. 1 y - 

3057. 5 A, respectivamente. La linea del la a 3256. 1 A es una referen- 

cia adecuada para Cu, Sn y Pb, y la línea del Pd a 3242. 7 Á para los - 

otros metales. Los coeficientes de variación fueron de 1. 3 a 13. 1%- 

3760. Determinación espcctrográfica de impurezas ( trazas) en

cloruro de aluminio. Karyakin, A. v.; Pavlezi. o, L. I.; y Babicheva, G. 

G.. Zh. analit. Khim., 1971, 26 ( 7), 1344- 7- 

Se colocan dos gotas de la soluci,6n de prueba en la cavidad

de un electrodo de carbón, se seca con una lámpara infrarroja, se agie

ga una gota de solución de Ba( NO3) 2 al 2% y se seca nuevamente, se aña

de una gota de soluci6n de AM3, se seca, y se determinan las impure- 

zas mediante excitación en un arco de corriente directa de 10 amperes. 

La quema de muestra más estable se obtiene mezclando la muestra con un

regulador consistente en KBr- carb6n- Ga203. Esta adición afecta las con

diciones de excitación y evaporaci6n tanto de la base como de las impu

rezas. La sensibilidad ( ppm) es de 2 para M-n; 4 para Mg, B, Fe, Cu 0 - 

Ni; 10 para V y 40 para Ti. Los coeficientes de variación fueron de 10

a 30' 5 dependiendo de las impurezas y su concertraci6n. 

1663. Determinación espectrográfica de manganeso, níquel, cº

bre, cromo, hierro, bario, estroncio, vanadio y plo-so en sangre humana. 

Gribovskaya, I. F.; Nozdryukhina, L. R.; Larchenl: o, N. T.; Karyakin, A. 

f.; y Farafonov, M. M.. I`.auch. Do1ii. vys: h. Shk., biol. Naulc, 1971, ( 9), 

121- 7; Eeferat. Zh., biol. Yhim., 30F, 1972, ( 5), Abstr. No. 5F107. 
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Se coloca la muestra en un vaso de cuzrzo previamente pesa- 

do, se seca a 1050 durante uno a dos días, entonces se incinera 1^ - 

nuestra en una mufla, ( inc remen tando Eradual—tente la temperatura hasta

11700). Las cenizas frías se muelen y se transfieren 20 mó de las .: s - 

mas a la cavidad de un electrodo de carbón rellenado previamente con

10 mE de polvo de carbón. Se determinan lo,-- metales con un 2uant6metro. 

M6todo 12. 

209. Análisis cuantitativo por fluorescencia de rayos X de

aleaciones de zirconio- vanadio. wagner, G.; y Borchers, R.. Z. - 

Werkstofftech., 1971, 2 ( 4), 197- 204. 

Un tubo de rayos X con un foco de emisión de tunsteno y un

detector de LiF se usaron para medir las intensidades de las lineas EP, 

del Zr y X" 11, 2 del V. Las aleaciones se prepararon calentando mezclas
de Zr y V en un horno de arco el6ctrico ( Gruber, Z. Metalk., 1961, 52, 

291) y se pulieron químicamente antes del análisis. Las aleaciones que

contenían más de 5% de V dieron resultados altos debido a la presencia

de la fase ZrV2, y fu6 necesario preparar muestras a partir de limadu- 

ras mezcladas con triestearina ( 4: 1) para evitar Esto. Se investigaron

aleaciones conteniendo más de 8% de V. 

V6todo 15. 

3367. Determiraci6n de hierro( II), vanadio( IV) y manganeso( II) 

en una mezcla. Issa, I. M.; y Misbah, A. s.. J. Chem. un. Arab Repub., 

1971, 14 ( 1), 37- 47. 

Mezclas binarias y ternarias de Fe,
I, VIJ

y MnII se pueden

analizar mediante titulación potenciom6trica en 42s04 diluido con solu

ci6n de KI: no4 en presencia de CuII y r^ ( siendo necesarios ambos para

la oxidación eficiente del
EnII). 

En las mezclas que contienen FeII es
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te método provoca que algo de FeF3 precipite debido a la oxidación at- 

mosférica de FeII. Para evitar esta dificultad, las mezclas que contie

nen FeII se titulan prinero con solución de K,, Cr207 ecu un medio 0. 5N
en ri2SO4 y en ausencia de F para dete_rainar el Fe=I; despu6s de ajuste

tar apro_)iadamente la acidez, se continúa la titulación coa MnO 4* El

CriII no interfiere. El error es :: tenor del 1%. El nétodo es aplicable

a acero. 

116todo 17. 

3005. Cromatoerafía gas -liquido de algunos complejos de la

2- tenoiltrifluoroacetona. Jacquelot, P.; y Tromas, G.. J. Chromat., - 

1972, 66 ( 1), 121- 8. 

Se efectuó la separación y determinación de los complejos con

2- tenoiltrifluoroacetona, de el Be= I, Al=II, SCIII, 

V ' 
Cri=I, Co= I, 

NiII y Cu= I mediante cromatografia gas -líquido en columnas de vidrio

Pyrex empacadas li„eramente ( 230 cm x 4 MM), 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 2500, con un flujo promedio del gas portador

de 75 ml/ min y detección de ionización de flama. Los complejos se in- 

trodujeron como sus soluciones en CC14. Los complejos de NiII y CoII

existen como dihidratos, los cuales tienen una solubilidad en CC14 li- 

mitada y dan picos asimétricos, pero se puede corregir tal comporta- 

miento mediante la formación de los correspondientes aductos. de los coz

plejos con dietilamina. 

M6todo 19. 

2609. Alóunas aplicaciones de la activaci6n neutr5nica al aná

lisis de huesos huranos. Goode, G. C.; noward, C. M.; Wilson, A. R.; y
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Parsons, V.. Analytica chico. Acta, 1972, 58 ( 2), 363 -8 - 

Las muestras de biopsia ( aproximadpmente tn0 mg) se i_cine- 

0

ran a 4000 y se determina el F mediante la reacción 19F( n, 2n) 1" F con

irradiación durante 20 minutos en un flujo de neutrones de 14 MeV de - 

aproximadamente 108 neutrones/

cal/
seg. Despuás de decaer el 18F duran- 

te 110 min, se determinan los elementos, Ca, Mg, Cl, P?a, U, V y l. n, - 

irradiando nuevamente durante un minuto con un flujo de neutrones tér- 

micos de aproximadamente 4x1012 neutrones/

em2/
seg, seCuid-i por esnoc- 

trometría gama con una técnica de mínimos cuadrados adecuada para la re

solución espectral. Los coeficientes de variación (%). pará la replica- 

cibn del análisis de 5 porciones de muestras de hueso fueron: Ca O. tf, 

Na 0. 5, Mg 0. 7, Fe 3. 0, Al 13. 0, V 25. 0 y Mn 21. 5. 

3257. Determinación mediante activación ncutrónica de vanadio

en aceites y en catalizadores. Arroyo, A.; y Brune, D.. Mikrochim. Acta, 

1972, ( 2), 239- 41. 

Se determinaron de 0. 2 a 200 y de 400 a 2000 ppm de V en acei

tes crudos y residuos y en catalizadores de la refinación, respectiva- 

mente, mediante activación neutrónica después de irradiar la muestra .: 

durante 4 minutos en un flujo de aproximadamente 2x109 neutrones térmi

cos/ cm
2/

seg. Se irradiaron varias muestras simultaneamente, y se midie

ron los rayos gama de 1. 44 MeV del 52, 7 para cada muestra. A: ediante este

método pueden determinarse simultáneamente 4 muestras y un tipo en me- 

nos -de

e -

nos de 15 minutos, por lo que es adecuado para uso rutinario. 

3862. Determinación de 16 elementos ( trazas) en hierro de al

ta pureza mediante activación neutrónica y acpjctrorietría de rayos Ga- 

ma con un detector de germanio -litio. Stciuner, F.. Scand. J. 1etall., 

1> 72, 1 ( i), 137- 9. 

La izuestra ( 50 lag) se irradió durante un winuto o úurante 1

hora en un flujo de _ ieutrone2 thrsicos cc aprc__imaúan,,cate 2x1013 reu- 
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troves/

cm2/
seg, y después de 2 minutos o denués de 20 horas, se hizo

la determinaci5n cuantitativa usando , in detector de Ge( Li) y un-. nnlí- 

zador de 1700 canales para la determinación de Al. Ti, V, Mn y Co, o

de Sc, Cr, Co, Cu, Zn, G a, As, ¡ lo, Sb, Hf, Ta y W, respectivamente. S

discuten los resultados obtenidos y la posibilidad de aplicar resinas

de intercambio iónico en la determinación de varios elementos. 

321. Análisis instrumental por activación neutrbnica de mues

tras lunares mediante activación corta. Frana, J.; Vobecky, M.; Randa, 

Z.; Benada, J.; y Fruncir, J.. Radiochem. rádioanalyt. Lett., 1971, 8 - 

2), 97- 105. 

Las muestras ( 4 a 5 mg) y los tipos multi -elementales en re- 

cipientes de polietileno sellados, se irradiaron en un flujo de neutro

nes de aproximadamente 2x1017 neutrones/

m2/
seg. Se produjeron radioná- 

clidos de los siguientes elementos, Na, Al, Ca, Mg, K, Si, Ti, V, Mn, 

Co, Ba, Sm, Eu, Dy y U. Se obtuvieron cálculos computarizados a partir

del espectro obtenido con r.n analizador de 4096 canales acoplado a un

detector de Ge( Li) de 30 cm3. Las condiciones óptimas determinadas ex- 

perimentalnente fueron: 3 minutos de irradiación, 13 minutos de decai- 

miento y 15 minutos para cada medición. 
Se discuten las causas de inter

ferencia, pero se encontró al método particularmente adecuado para una

evaluación rápida de la muestra artes de un análisis más detallado. 

étodo 21. 

1403. Medici5n cinética de trazas de vanadio. II. Determina - 

cion con indigo carcín. Costache, D.; y Sasu, S.. Revue roum. Chim., 

171, 15 ( 12), l8ó1- 5. 

Esta dutorni::acibn rápida está basada en el efecto catalíti- 

co del VV cobre '_ a reacci5n de orcien cero entre el indigo car.An y el

ro3
en 11C1 IM a 20°. Los reactives se adicionan en el or^ en especifi
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cado, la solución se lleva a 25 ml con agua y la extinción se mide ca- 

da 2 minutos en una celda de 2 cm a 535 nm ( contra. aeua). La concentra

cián del colorante usada fué de 0. 084 mg/ ml y la del ! Mr03 fut, de 0. 19
M'/ ml. La gréfica de calibración es rectilínea hasta aproxirsadamente

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 desvinci6n tipo fiA de

0. 73 ng ( Cf. Analyt. Abstr., 1972, 22, 3101). 
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AP: ALYTICAL A2STrACTS Vol. 24 ( enero - jun. 1473). 

M6todo 1. 

3325. Estimación de berilio, titanio, vanadio o paladio con

N, NI- di( saliciliden) etilendiamina, Singh, % R.; y Fumar, S.. J. 

Chem., 1972, 10 ( 6), 663 -4 - 

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

BeII, TíIII, 

PdII y VIV. A una solución muestra ligeramente amoniacal

se adiciona tartrato de Ma y K y un exceso de la solución 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 solución se agita viSorosamente y se calien

ta durante una hora. El precipitado se filtra, se lava con agua calien

te, se seca a 1100 y se pesa. En presencia del tartrato y del NH4+ no

interfieren los metales alcalinos ni los alcalino térreos, ni tampoco

Ag, T1, Pb ( filtrándose el precipitado de la solución caliente), Cd, - 

Al, Cr, La, Au, Pt, Zr, Th o U, ni los aniones Mo042 , yo 2- CrC i.
2 , 

PO43- 

o As043-. 

M6todo 2. 

3318. Cianuro de iodo y cianuro de bromo como oxidantes volu

m6tricos. Parkash, R.; Chauhan, R. K.; y Zyka, J.. Microchem. J., 1972, 

17 ( 5), 519- 27. 

Se establece que estos compuestos actúan como o se compartan

como cianuros de halógeno y no como halogenuros de cian6geno, y un tra

bajo previo ( Paul et al., Analyt. Abstr., 1972, 22, 2958; 1972, 23, 9) 

sobra su uso como os_idantos es ampliado al estudio de sus propiedades

en solución y de su comportamiento en polarografia y amperometria. Se

comprobaron las estabilidades de sus soluciones en HC1 1M, en 112SO4 - 
0. 1% en Icido ac&tico 0. 05M, en etanol y en acatonitrilo mediante ti- 



79- 

tulación amperométrica con S203 ( rotando el electrodo de = latino a -- 

0. 15 V contra el electrodo de calomel saturado), estas soluciones fue

ron estables cuando menos durante 2 meses. Es pos¡' --.le 1•a titulación de

VII, 

SuII y etilxantato de K tanto en forma directa como rebrasiva, pe

ro usando BrCty la oxidación de los iones metálicos solo fué posicle en

presencia de I_. Se discuten las formas de las curvas de titulación pº

larográfica y amperométrica, y se consideran los :: ecanisLos de reacción. 

También fueron posibles las titulaciones directa Z7 regresiva tanto bi- 

amperométricamente como bipotenciométricamente. Se reportan los resul- 

tados de lbs estudios del potencial redox sobre el ICr, y el BrTI. 

A; étodo 3. 

1443• Análisis complejos-Atrico de una Mezcla de hierro( III), 

aluminio y vanadio( V). Marinov, V.. Kizimíya Ind., 1371, 43 ( 8), 353- 55. 

Relarat. Sh., I{him., 19GD, 1972, ( 12), Abstr. No. 12GIZ. 

En una porción de la solución de prueba, después de la titu- 

lación del Fe a un pH de 1 a 2 ( ácido sulfosalicílico como indicador), 

se reduce el VV a VIV con hidroxilamina, y entonces se titula la suma

de Al y V a un pH de 5. 5 ( naranja de xilenol como indicador). En otra

porcibu de la solución se reduce el VV a VIV, se agrega F , y la suma

de Fe y V se determina indirectamente a un pq de 5. 5 mediante la titu— 

lación del complejante no consumido, con solución de acetato de Zn ( nª

ranja de silenol como indicador). El método es adecuado para el análi- 

sis de cenizas y productos del petróleo, y para el anélisis de depósi- 

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

cesaciicnto de aceites pesados. 

A: btodo 5. i

yq s+ 

759. Determinaci6n ecpectrofotom6tricn d: vanadio( II ) a,  

p, ko
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te la formación de un complejo con el ácido ftalocianintetrasulfbnico. 

Tserkovnits_-2ya, I. A.; y Perevoshchikova, V. Zh. analit. hhim., 

1971, 26 ( 3), 15-27- 3^. 

A una muestra de a 0. 1 g se le agre„ an 3 ml de una U.'_ u- 

ción acuosa : gel reactivo al 0. 1; x, se diluye con solución reSuladora de

acetato de sodio -ácido acótico ( de un pH aproximado de 2. 5) hasta un - 

volumen de 100 ml, y después de 5 a 10 minutos se mide la extinción a

520 rm contra un testigo. La sensibilidad es de 0. 25 rU de V/ ml. 

1532. La sal de sodio de la r1-( o- sulfobenzoil) :;- fenilhidro- 

xilamina ( ácido N- fenil- 2- sulfobenzohidroxámico) como reactivo espectro

fotom6trico Dara el vanadio( V). BharSava, S. P.; y Sogani, N. C.. Bull. 

acad. pol. Sci., Ser. Sci. chico., 1972, 20 ( 7), 741 - 5 - 

Una solución que contiene de 100 a 375 rg de V se ajusta a

un pH de 2 a 2. 9, mediante la adición de HC1 al 10% y solución de ace- 

tato de sodio al 10%, se agre¿-- 5 r. -,l del reactivo acuoso al 4% y la

mezcla se diluye a 25 71. La extinción del complejo naranja se mide a

450 am contra agua. cl desarrollo del color es instantáneo y el comple

jo es estable durante aproximadamente 3 horas. Las especies que inter- 

fieren son el Al, 
FeIlI, YnIII, 

As=, 
AuIII, SaII, SnlV, 111IV, UVI, TiIII, 

CrIII, ThIV, TiIV, Cr I y el oxalato; sin embargo, en 10 determinacio- 

nes de V ( 10 ppm), en presencia de 20 ppm agregadas de TiIV, 
Crvl

y - 

yovi la desviación tipo fu6 de 0. 096 ppm. 

11ttodo 7. 

2114. Procedimiento de amplificación indirecta para la deter

minación de vanadio en aleaciones de aluminio mediante espectroscopia

de absorción atómica. Johnson, F. N.; KirkbriSht, G. F.; y ' lest, T. S.. 

Analyst, Loud., 1972, 97, 696- 702. 

Una nuestra que contiene - renos de 75, Ag de V se trata con 25
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m1 de HF al 4096 y 5 ml de F_2SOIi concentrado, se evapora a sequedad, se

enfría, se agregan 5 ml de H - SOL concentrado, se eva^ ore a se— e(',;; d, - 

se disuelve el residuo en 3 ml de IUTO3 4M y 20 ml de ; Cua, se abregan

2 rail de solución de K1: nO4 al 0. 1y y se diluye a 25 - 1. A una roreibn - 

20 ml) de esta solución se le agre an 2. 5 ml de solución de = 2PO4

100 '
oMg

de P por ml) y 2. 5 ml de solución de Na21f004 al 5. 81t'/ ( conte- 

niendo 14 ml de HC1 concentrado por I). De^ pués de 5 minutos se extráe

con butanol- CHC13 ( 1: 4) ( 2x25 ml) para eliminar el ácido 12- molibdofos

fórico formado simultaneamente con el acido molibdovanadofosf5rico, de

lechándose los extractos. Se extráe la fase acuosa con 10 ml de butanol, 

se separan las fases, se lava rápidamente la fase orgánica con ur03 di

luido ( 25 ml de ?-.:103 concentrado por 1, extraido con butanol) ( 3x10 ml), 

la solución lavada se rocía hacia una flama de N20 - acetileno y se Mide

la absorción debida al Flo a 312. 2 nm. Se considera la interferencia de

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

Método 10. 

758. Estudio cinético y analítico de la oxidación del vana- 

dio( IV) por el periodato en medio ácido. Galliford, D. J. E.; y - - 

Ottaway, J. N.. Analyst, Lond., 1972, 97, 412- 9. 

Se estudió la cinética de la reacción entre el NaIO4 y el va
nadio( IV), y se reporatan las constantes para esta reacción en HC104 - 
5b1 a una concentración i5nica total de 5. 5411. La velocidad es inversa- 

mente prop- rcional a la concentración de 1.+, y se propone un mecanismo

de reacción. Para la deter:ninaci5n de
VIV, 

la titulaci5n ::epectrofoto- 

rnétrica con solución. de NaIC4 a 7> :: a e. cuanto monos tan buena co. ---.o

la titulación con CeIV y topreferible a nuchos ors métodos; p^ ra u- 

na soluci5a de prueea ea ?, C04 O. O1P', la tina .ció:: '. bo ter::iarse en

aproximada. ente 5 ^" in: tus. 
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I16todo 11. 

117. E:: timGcibn espectru. raricc. de i::-,purczas en selenio. - 

Joshi, D. D.; Bangia, T. R.; y Dalbi, A. G. I.. Z. analyt. Chem., 1972, 

260 ( 2), 107- 10. 

Una muestra ( 1 g) se disuelve en 10 ml de ? í;d03 concentrado y

2. 5 ml de H2SO4 concentrado, adicionando 2. ub de Pd como patrón inter- 

no. Despu5s de evaporar la solución a sequedad ( a 3000), se disuelve

el residuo en HC1 6M y se transfiere con 10 mg de NaCl -grafito ( 1: 9), 

al cráter de un electrodo de grafito y se examina mediante espectrogra

fía en un arco de corriente directa para Al, As, Ba, Bí, Ca, Cd, Co, 

Cr, Cu, Fe, HS, Mg, Mn, Mo, Ni, Pb, Sb, Sn, Te, Ti, V, Za y Zr. Los lí

mates de detección, que varían de 0. 05 a 0. 5 ppm, se comparan con los

obtenidos por otros m6todos; la precisión es de 7 a 18x̀. 

M6todo 12. 

1570. Resultados del .^_, tema Scunthorpe Croup AI2I. 72000/ Honey

well 316. análisis de minerales de hierro,. sinteres y mezclas de sínte

res. Tunney, A. A.; y Hughes, Ti.. Br. Steel Corp. open. Rep., GS/ TECH/ 

239/ 2/ 72/ C. 

Muestras tipo ( 0. 15 g) se funden con Li2B407 anhidro ( 0. 75 g) 

en crisoles de platino -oro ( 19: 1). En cada caro el fundido se vacía en

una vasija de fundición precalentada. El botón resultante ( aproximada- 

mente 40 mm de diámetro y 3 mm de grueso) se analizó sin otra prepara- 

ci6n, usando el espectr6metro de rayos X APL 72000 para determinar - 

Fe203, MnO, Cr203, V205; Tí02, eso, K2O' P205, Sí021 A1203 y MgO. Los
resultados se corrigieron de los efectos de la interferencia de matriz

Dor medio de la computadora; el programa usado tambi6n tomó en conside

ración cualquier p5r!?.ida de los componentes volátiles durante la fu- 

si6n. Se construyeron gráfica^ de calibración basadas en ( a) minerales
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y sínteres extranjeros y locales tipificados químicamente en el Scun- 

thorpe, y ( b) minerales y sínteres BCS y BISRA, sínteres sintéticos y

sínteres mixtos preparados con óxidos puros. Las pendientes y los cor- 

tes de las gráficas de calibraci6n para los 6xidos de interés, no difi

rieron significativamente en los dos conjuntos de patrones, excepto pª

ra el Fe. Se concluye que el sistema experimental da resultados satis- 

factorios, y que una sola gráfica de calibracl6n es adecuada para to- 

dos los elementos estudiados en el rango particular de las muestras. - 

Se logra mejorar la exactitud para el Fe, dividiendo la gráfica en dos

partes, para material de alto y bajo grado. Se tabulan y discuten los

resultados. 

827. Determinación por fluorescencia de rayos X de arsénico, 

antimonio, níquel, rubidio, escandio, vanadio y zinc en rocas patrón y

otras muestras de roca. Fabbi, B. P.; y Espos, L. F.. Prof. Pap. U. S. 

geol. Surv., 1972, No. 80OB9 B147 -B150. 

Se muele el polvo de roca ( 0. 5 g) en un molino mezclador du- 

rante 10 minutos, se mezcla el polvo con celulosa cromatográfica ( 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/ ín2

para formar un botón. Usando un instrumento equipado con una fuente de

emisión de rayos X de cromo o de tungsteno ( respectivamente para Sb y

Zn, o para los demás 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 como 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 - 

gráficas de calibración apropiadas; fué necesario hacer correcciones

debido a los efectos de matriz. La calibración se efectu6: ( i) usando

patrones externos analizados para Ni, Se, V y Zn; ( ii) usando patrones
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externos preparados para As, Sb y Za; ( iii) y usando Sr como patrón in

terno para. el Rb. Los límites de dctccci6n mediantc este n6todo prra - 

As, Sb, Ni, Rb, Sc, V y Zn con respectivalcente, 10, 70, 3, 10, 11, 10 Y

7 Ppm• 

3474. Análisis de hierros de alta pureza, aceroz templados

y aceros de raja aleación, mediante espectroscopin de emici6n de rayos

X. I. Determinación de manganeso y elementos residuales en aceros for - 

fiados. Griffiths, J. P..; y Whitehead, a. 2.. NPL Rep. Chen., No. 16, - 

1972. 

Se desarrolló un procedimiento general para determinar Mn, - 

Cr, Ni, lío, V, Cu, Co, Pb, Sb, W, As, Ti y Sn ( en un ranZo de concentra

ción de 0. 002 a 0. 3695), usando un tubo fuente de enisi6n de rayos X de

oro y un cristal de UF operado a 50 kV y 13 mA, y haciendo gira.r' las

muestras a 30 rpm durante el análisis; se especifican las condiciones

usadas para cada elemento. La sensibilidad para el Al so encontró ina- 

decuada. Se usaron series de acero templado analízalo ( BCS) para ¿ labo

rar las gráficas de calibración; las muestras se pulieron en seco con

papel lija 600 antes del análisis. Se usó la linea K« 1 excepto para el

N ( L,. 1), Co ($ p1) y Pb ( Lpl); los resultados para el As tuvieron que - 

corregirse debido a la contribución de la línea L. c1 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 omitió la corrección de fondo para icor

tar el tienpo de análisis; se tocó en cuenta el coeficiente de varia- 

ción obtenido ( que fu6 del 0. 4;5 para el Cr hasta 10°` para el Pb) para

justificar esta simplificación. Los resultados obtnidos mediante el - 

ul6todo de fluorescencia de rayos X son acor ics con los valores certifi

cados para las ;nuestras LGS. 
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Método 14- 

14,41- Dei: r_înacISn diferencial cía : cangenoso, ; erio y vanadio

mediaüte coulg,-etrsa de corriente constante sin el uso de ( electrogene

ración de) un reactivo auxiliar. ' Ji: olaeva, E. B.; Lakeeva, T. IY.; y - 

ACasy wi, P. K.. Zav. Lab., 1972, 38 ( 8), 910 -3 - 

Se estudian las condiciones para deter* inar Mn, Ce y V en una

mezcla, y se describe un método para determinar Ce y V. Procedimiento. 

La muestra ( 0. 25 a 1 g) sa disuelve en 20 ml de Ii2so4 ( 1: 1) más 1 a 2

ml de 71S03, el residuo se disuelve en agua ( 50 ml), y una alícuota que

contiene de 10 a 100 ,ft de Ce y V, se coloca en la celda catódica del

electrolizador descrito previamente ( Analyt. Abstr., 1966, 13, 5554). 

La acidez se ajusta a 2M en A2so4, la solución se oxida con KPIn04 acuo

so al 2. 5% y el exceso de KIIn04 se descompone adicionando gota a gota
ácido oxálico acuoso al 5%. La titulación coulométrica del Ce y del

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

amperométrica de los puntos finales y 0. 5 V de diferencia de potencial

entre los electrodos de platino. El método es aplicable a la determina

ci6n de Ce y V en varias. aleaciones que contienen Ni y Al. 

Método 16. 

2157. Determinaci6n amperométrica de vanadio( III) con ácido

pirogalolcarboxílico ( trihidroxibenz6ico). Shnaiderman, S. Ya.; y - 

Prokofleva, G. N.. Zh. analít. Khim., 1971, 26 ( 9), 1776- 81. 

E1 VIII. se puede determinar por titulaci6n amperom&trica con

ácido liroCalolcarboxilico 0. 01Y ( I) a un pP. de 2, midiéndose la co- - 

rriente de oxidaci6n de I a 0. 84 V contra el electrodo de calomel sate

rado. Se dan los reaultaaos obtenidos al titular
VIII (

50 a 250, pg) en

se obtienen puntos finales imprecisos conpresencia da V" 7 ( 390,^-); 

proporciones de vanadio( I?) y vnnadio( III) menores de 6: 1. 
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Método 19. 

L: 90. Análisis por activnción neutr5nica de c= stituyentes - 

inor¿hnicos en partículas a5reas ( contaminantes del aire). Pilley, K. 

S.; Thomas, C. C., Jr.; y Eyche, C. M. Nucl. mechnol., 1:' 71, 10 - 

2), 224 -31 - 

Las inve^ tigacionee mostraron que los 2 pape) er- filtro más

adecuados para obtener muestras representativas durante el periodo de

detección, fueron el Millipore EIIWP 04700 y el Dexter X- 1215. Los pa- 

peles filtro en los que se retuvieron las partículas se colocaron en - 

frascos de polietileno, se irradiaron ( junto con los tipos) durante 5

minutos en un flujo de aproximadamente 5x1012 neutrones/ cm2/ seg y se

determinaron cuantitativamente inmediatamente, usando un detector de

Ge( L1) 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 horas ( junto con otro conjunto de tipos) y se : lizo la de- 

terminación cuntitativa después de un periodo de decai.,:ianto de b a 12

ñoras, para determinar Na, Br, kin, Cu, AS, Au y algunos metales de las

tierras raras. Finalmente, las muestras se colocaron en frascos de sí- 

lice y se irradiaron durante 24 horas en un flujo de aproximadamente - 

3x1013 neutrones/

cm2/
seg. Después de un periodo de decai,liento de 5 a

7 días, los frascos se conj elaron en CO2 sólido y se
abrieron; los pa- 

peles filtro se e: ctrajeron con MITO- acuoso caliente, le soluci5 n se - 

transfirió a los frascos de determinación cuantitativa y se determinó

Fe, Cr, Zn, Ni, Co, A, bíc y metales de las tierras ra.rze de vicia lar- 

a. Unicamente pudieran deter! î„arse Al, V, IIa, I° a, 

Cu, Cr, Fe., Zn, Cl, Br y iodo. 

todo 21. 

16y3. Detcr^ inccV)_ ae vana,':io a' --_ ve! Cc _. aso r .r o cn nate
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riales biol6jicos mediante un Atodo catalítico. '.°elch, P. M.; y -- 

Allaway, 1% I:— Ilnalyt. Chem , ' W', 44 ( 9) , 1 ú%;4- 7. 

Las muestra, tie di ieren con HIJO 3- 7C10 4 y el V se sep*,,ra de
los elementos Yn int_rfieren mediante la formación L; a un complejo con

hidroaiouinoleina e_i C IC13 a un pP de 11. El V se extrae entoncc:: en

una solución reguladora de MI, NO, acuoso ( pu 9. 4), y se determina me - 
4

diante su efecto catalítico sobre la proporción de oxidación del acido

Gálico por una solución de ( NI34) 2S208 en H3PO4. La exctinción del pro- 
ducto de oxidación ( de color amarillo a rojo) se mide a 415 nm. El p1112, 

cedimiento elimina a todos los elementos que interfieren excepto al Mo, 

el cual interfiere ya en un exceso de 10 rg por muestra. La recupera- 

ción del V adicionado e, muestras de plantas es de 94 a 98% y la desvia

ción tipo es de ± 0. 01; 9 , 0g de V ( 7 determinaciones en 0. 25 g de una mues

tra de hierba que contenía 0. 548 , Mg de V por g). 
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Método 2.. 

3693- Método volur5trico ;ca.ra la determi_iaci6n' de netales - 

precipitados con cupferron. Gapchenko, N. V.. Zh. analit. ?Chin., 1973, 

23 ( 2), 361- 4• 

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

de FeIII, TI , Zro V
IV IV V

se mezcla con cupferron acuoso al 6% a 10 C, 

y el precipitado formado se lava con H2SO4 2:1, disolvi6ndolo después

en acetona ( 50 a 100 ml). En una alícuota de la soluci6n el cupferrona

to metálico se reduce mediante tratamiento con VSO4 en una atm5 sfora - 

de CO2. Después de 3 minutos, se titula el VII no consumido, con solu- 

ción de FeIII usando safranina como indicador. Los errores relativos

no exceden de ± O. 6%. 

3016. Contribuciones al análisis de materias primas nuclea- 

res. I. Determinación volu!n6trica de V en 9huestras de Otorta amarilla". 

Korkisch, J.; y Steffan, I.. Mikrochim. Acta, 1973, ( 4), 533 -43 - 

La muestra ( 250 mg de diuranato de sodio técnico) se dicuel- 

ve en F2SO HC19 y el V se reduce mediante la adición de una solución

de ( HH4) 2SO4' FeSO4* 6H2O al 125 ( I), oridAndose nuevamente a 11V con so- 

luci6n de ninO4 al 2%. Despu6s de reducir el exceso de Ma04 con solu- 

ción de NaNO2 al 1%, se agrega urea para descomponer cualquier exceso

del agente reductor. Posteriormente se añade a la solución HC104 al - 

351,6 ( 15 mi) y 3 gotas de solución indicadora ( 0. 27 g de difenilaminsul

fonato de bario en 100 ml de agua), y la mezcla so titula con la solu- 

ci6n I hasta que el color violeta desaparece. Los rerultados so:: acor- 

des con los de la croi:ato; rafia Je intercambio i5nico ( amónico); el

Ho y el U no interfieren. 
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l* todo 3. 

2110. Usos de loa .; crivados sulfonados de la difenilcarbazo

na y la ditizonn ea ,, uí:ai ca analítica. I. D'ife.ilcarbazona sulfonada - 

3- hidro._i-l- fenil- 5-( 4- sulfofenil) formazan) como reactivo analítico. 

Renger, F.; y Jonik, J.. Kikrochim. Acta, 1973, ( 2), 199- 210. 

Se describen la preparación, las propiedades y el cor:porta- 

tuiento de este reactivo ( I) en la formaci6u de complejos. I es un indi

cador adecuado para la titulación directa ' e, por ej., 
CuII, 

TTi, Zn o

PbII con solución de EDTA, '-' ando 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 indirecto que involucra la

titulación del EDTA sin consu..ir con solución de CuII hasta que el co- 
lor cambia a rojo violeta. Se dan las condiciones experimentales y los

resultados para las determinaciones simples de Ni, Cd, Co, Pb, Zn, 
ggll, 

FeII, FeIII, 

Al, 
EiIII, vV, 

Tila y Th. El método proporciona resultados

exactos y reproducibles. 

6todo 5. 

1661. Determinación colorim6trica de V en fracciones de pe- 

tróleo usando 1-( 2- piridilazo)- 2- naftol. Ugarkovic, D.; y Le„ in, Y.. 

Táfta, Zagr., 1972, 23 ( 5), 203 -7 - 

Se incineran 400 g de muestra ( por ejemplo aceite combustible) 

y se calcina el residuo a
9000. 

Se trata con 1; 103
concentrado, se eli- 

mina el exceso de v,+O3 con ECl concentr.7do, se disuelve el residuo en
J

acua y se diluye a 50 ml. Se ajusta el pH de 25 ml de la solución a 1. 5

asando solución saturada de acetato de sodio, se w:ida el vanadio a - 

902+ con unas cuantas gota: de K1` nO,. 0. 1M, y se aZreZ:a solución satura

da de acetato de sodio para llevar el pn a 3. 5. Se adiciona un ligero

exceso de una solución de 1-( 2- piridilazo)- 2.- naftol en solución recula
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dora de acido acético -acetato de sodio al 0. 2%, con un p1i d- 4, y rc - 

deja reposar durante 16 horas para que se decarrn'_1. e el color arel del

complejo; se extrae éste con CHC13 ( 4 porciones para un voluren total

de 25 ml) agitando durante 25 rinutos; el extracto s•^ diluye a 50 - 1 - 

con CHC13 y se mide la extinción a 615 nm en una celda de 1 cm contra
CHC13. Con un aceite que ^ ontiene 1f. 1 ppm de 4, el error relativo de — 

la deter, inaci6n fué de 0. 1f3%. A la longitud de onda establecida no in

tarfieren otros metales. 

1994- Perfeccionamiento de la sensibilidad en la det = nina- 

cibn eolorimétrica de vanadio en agua de desecho. Shcherbinína, S. D.; 

y Petrova, S. Yu.. Energetik, 1972, ( 3), 21- 2; refera.t. Zh., Irhim., — 

19GD, 1972, ( 23), Abstr. No. 23G135. 

El método se basa en la formación de un rer5xido complejo - 

después de la coprecipitacibn del vanadio con Fe( 0I1) 3. Se adicionan a

la muestra ( 0. 5 a 1 1) 20 ml de . solución de Fe2( SO 4) 3 ( conteniendo 1 g

de Fe por 1) y IM3 acuoso al 10% hasta que el Fe( OH) 3 haya sido preci- 

pitado completamente. El precipitado se colecta y se disuelve en 25 ml

de 11PS04 ( 1: 3), se diluye esta solución a 50 ml, se agrega 1 m1 de H2O2

acuoso al 3p y se mide la extinción usando un filtro verde. 

t?étodo 7. 

2363. Determinación de impurezas metálicas en aceites combus

tibles pesados mediante espectrofotonetria de absorción atómica. - 

oars, J.. Analusis, 
19713, 2 ), 1%- J• 

Se dezeribeu procedinientoc para determinar -..-.icrocantidades

g) : e V, iqa y I•Ii mediante el uso da u.i, f1.a;:; a de II0- acetileno ( para
2

T y Pi) o una flama de aire -acetileno ( para ' d-, y '• Zi) • so utiliza una - 

la. pa_ra de descarga de alt^ frecuencia para la úetor ación dc, Iza, - 

una Ampara de alta i_it-nsidaü ., ara el V y upa lásipara : e catodo hueco

A
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para el Ni. La volatilización directa de una alícuota de 1 ml ( 1 a 10

ú del aceite disueltos en 50 mi u isobutil iaetil catona) aseSura una

precisión liberari^ntE _ ayDr que la lograda por la determinación indi- 

recta después , e la eombusti6n del acite y la '. ia•' ición de las ceni- 

za_,. La viscosida3 de la soluci6n inyectada debe controlarse estricta- 

mente. Para determinar la concentración do cada elemento se usa el m6 - 

todo de adiciones tino ( 1 a 40 rg del elemento) a cada -- olución, y la

referencia a una gráfica de calibraci6n. La sensibilida2 para el 9 es

de 0. 1 , Mg por g de aceite. 

3171. 1: 6todo tipo universal para la espectrofotometría de -- 

absorci6r_ atómica de elementos metálicos en material orgánico. gashiki, 

M.; y Oshima, S.. Japan Analyst, 1971, 20 ( 11), 1398- 1405. 

Cuando compuestos orgánicos que contienen elementos metálicos

por ej., compuestos alquil- plo=o, naftenatos de Ca, V. Cu y Ni, dial- 

quilfosforoditicatos y dialquilditiocarbamatos de 7,n, y complejos beta

dicetonn de Cu, Ni y V) se someten a la espectrofotometria de absorción

atómica en disolventes orgánicos, se puede eliminar la influencia de - 

la forma química del elemento For mec'_io de la adición de un gran exce- 

so de un hal6Geno o de un haluro inorjánico; se discute la razón de es

te. El procedimiento recomendr.do es agregar iodo a una solucibn, de la

muestra en isobutil metil tetona.. Las condiciones instrumentales ópti- 

mas son las si@uientes: para Ca, Ba y V, la linea óptica 1 cm arriba

del quemador, con una f1nma de N2O- acetileno; para Zn, Cu, Pb y Ni, la

línea óptica 8 mm arriba del quer.ador, con flama de aire -acetileno. =
3

W6todo fué desarrollado para usarse con productos del petróleo. 

1484. Det^ rminaci6n de varios elementos mediante absorción - 

atómica dE, pul_- dc su ortracci6n con ácido pirrolidín- 1- carboditi6ico

e isobutil metil tetona. nroncano, A.; y Gomez Coedo, A.. Revta Metal., 

1972, 8 ( 6), 433- 7. 
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Tal técnica ep requerida para la determinaci6n cle impurezas

en el aluminio. Para establecer que el^ ente, pu ed - n :: raersc satis- 

factoriamente de un medio acuoso con los reactives nombrados, se tra- 

taron soluciones que contenían a los elementos individualmente ( 2 a - 

200 ppm) con ácido pirroliaín- l- carboditibico, ajustando su pII a valo- 

res en el rango de 0. 3 a 10, y después de 5 minutos se agitaron con - 

isobutil metil tetona. La solución acuosa residual se agitó con otra

porción de cada uno de los reactivos y se combinaron las Pases orjáni- 

cas. Los elementos fueron re -extraídos en HNO3 ( 1: 2) para la absorción

atómica y se determinaron usando una flama de aire -acetileno o de .Ko2o- 

acetileno. Los resultados mostraron que el Ei, Cd, Cu, Fe, Pb, Ni, V, 

Zn y Sb se extrajeron cuantitativamente ( al pII agro i.ado); el Co, Min y

Me solo parcialmente; y el Sn y Al prácticamente no se extrajeron. 

116todo 11. 

3757. Nuevo esquema del análisis de silicatos ( para 16 ele- 

mentos, principales, medios y en trazas) basado principalmente en los

métodos de intercambio ibnico en solución y omisí6n espectrométrica. 

Govindaraju, K.. Analusis, 1973, 2 ( 9), 367- 76. 

La muestra ( 0. 65 c) se funúe coi" LiCO3 ( 0. 65 g) y " 137' 03 ( 1. 3

g) en un crisol de grafito a aproximadamente 10500 y la mezcla fundida

se procesa inmediatamente en láminas de 30`- m ( cf. Coviadaraju et al., 

Analyt. Abstr., 1972, 22, 2205). Se pulveriza cada lámina en un morte- 

ro de á, ata y una porción de 209 ig se disuelvc en 7703 1. 3P ( 20 TMl). 

Después de diluir con a„ ua. a 200 ml, la aoluci5n se lisn pasa lo deter- 

riraci5n de Si por absorci5n atb:nicc y c '.'a y K ., or foto^!et_í--i fla

ma. Otra 1)-) rci6n.( 600 mg) se; revuelve con 5. 5 g de rcrina Amó erlita GC

120 ( fornn Icida) en agua ( 20C nl) y IINO3 0.^ 7"'- ( 20 : r1) &_- it.nndo duran

te 3 horas. pesptlés de decantar, ? e a jita con aJuz dui•a. ite 10 minutos



2 por 200), se :- eca la resina a 1000 y se utiliza para la determina- 

ció- e ; ect ôrr '-.fic i d.e Al, , Ca, 1•` Z, Mn y ;` i, Y de las trazas ce - 

Ea, Co, Sr, Cr, " i y V usanc' o Li como patr5__ interno. T' i instrunento - 

used-o se_.'. irb con un dispositivo para iiitrn,,1— ir la resina en forra

de película fin; sobre una cintn, de celulosa. Fl .. fe' to de matriz fr5

de-- reciable; el coeficiente de varinci6n Tara los elementos principa- 

les y menores varío de 0. 7% ( para Si02) a 4. 1% ( para Y¿O), y para los

elementos en tr^zas de 2 a 49 ( 21 determinaciones en una muestra com- 

puesta de brauito tipo más vidrio tipo). 

3211. Evaluación de la espectrografía de emisión y de la es

pectrofotometría de absorción atbrica para la determinación de los ele

mentos principales y de los elen2ntos en trazas en plantas. Ecrement, 

F.; y Burelli, F. r.. Analusis, 1977, 2 ( 4), 306- 13. 

Una conparacibn critica muestra que la espectrografía de emi

si5n es la más adecuada de estas técnicas para una separación prelimi- 

nar de muchas muestras, mientras que la absorción atómica, siendo cuán

titativa y teniendo una buena sensibilidad, 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 pequeñas). El B, V, Si, Al

y Ti se determinan más facilmente mediante espectrografía de emisión, 

la cual permite también determinaciones simultáneas de Cu, hIn, N,o, B y

otros elementos menores. Se revisan los procedimientos tísicos, inclu- 

yendo la mineralizaci5n y se enlistan las sensibilidades. Se recalca - 

la natura ezs. complementaria de las dos ttcnicas. 

3693. e evitsr la mineralizaci5n durante la - 

e:; tracci5ii- análisis c-_ ectrcorá` ico. II. Análieis de sodio metálico - 

para i::;purczac). N. M.; Dubrovina`,T. P.; y Shemshuk, 0. M.. 

Zii, ai. z- lit. Kitü. , 197 , - ( 2) . - 7• 

S¿ e-: tra ` -- za::, - e ` r' C '•' 1 ' di V - e Co Bi - 
J= , Al, , , Cu, , 
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Pb y Zn de una muestra de sodio ( 4 g) disuelto -en etanol -agua ( 4: 1), - Y

se demi. tr6 que el efecto de los extractc.ntea ( o- ni".l•o:_ iquinolina. 0. 

molar y lf- benzoil- 3- metil- 1- fenilpirazol nn- 5- ona e. CCl4 5MI° ( I)) so- 

bre el analisis espectro¿ráfico subsecuente ( arco de corriEnte

el extracto concentrado es insigrnificante. Entonces, '_ a mineralizaci5n

del extracto no es necesaria. Pudieron usarse patrones ir_or-cónico.s Da- 

ra la determinación de Fe, Ma, Al, Ni, V. Be, Cu y Co, pero pare. el Bi, 

Pb y Zn los mejores tiros fueron los coDplcjos de estos elc^ ĉ^ tos con

I; tales complejos fueron tambi6n adecuados patrones par^ usarse en la

determinación de los otros elementos. El rango de sensibilidad para Fe. 

Al y V fua de 0. 1 ppm, para Mn 0. 005 prm. ( pare, la parte I ver .4nalyt. 

Abstr., 1973, 25, 673). 

r6todo 12. 

3086. Estimación prelini.rar del espectrómetro multicanal de

rayos X Siemens i1BS 3 ( para el análisis de acero y materiales relacio- 

nados). Hughes, H.; y Scholes, P. H.. Br. Steel Corp. open Rep., GS/ 

TEC?I/ V/ 6/ 72/ C. 

Este instrumento de 17 canales se ruede equipar ccn una va- 

riedad de tubos de rayos 7. y de cristales analiza.dores, e incorpora - 

contadores de centelleo y contadores de flujo ?proporcional ( rellenos

con Ar- netano o con Ne -metano) para 13 detección. ? ss factible el ani -1i

sis automatizado mediante el uso de un sistema de almacenamiento de 160

muestras y se puede eslabonar el aparato a una computadora. Mediante el

uso del instrumento se han establecido *- áficaz de calibración y repro- 

ducibilidad para Si, Mn, P, S, Mo, Cu, ` J y 7! en aleacione-- e.e acero ba

jas, y para Pe, 2`n, Ca, P, Si y Al c.: S: ilC' Os (, Uinorales, sí;2teres y es

curias), se mostró el consici rable _,otenci l del '. r. :. 
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M6todo 14. 

35.. Titulaci5n coup^étrIca dc liiarro( II), 

vanadio( IV) y cerio( III) con dicro-:ato elect. obenerado en un medio foz

f6ri- o( áeido fosf6rieo) ( y la deter;.,ia&r- 16_, io vanadio y mangancso en

acero). Kostromin, A. I.; £ viii:netov, A. A.; y Bur -,1 ina, L. I1.. Zh. -- 

asalit. Xhim., 1972, 27 ( 2), 315- 9. 

Se establecen las condiciones para la titulación de FeII, - 

VIV y
Celll, 

o para FelI, VIV y Mnll en una mezcla. Para la determina

ci6n de V y Mn en acero, se : isuelve 1 g de la muestra ( que contiene - 

aproximadamente 0. 5% de Mn y1. 3% de V) en H2SO4HNO3

conteniendo
una

pequeña cantidad de H3PO4. Deapués de desalojar todos los óxidos de ni
tr6geno, la solución contiene Fe , MnII y VIJ; esta solución se tra- 

ta con un exceso de Fe' I ( con ro- pecto al contenido de V), y se ajusta

la concentración del H3PO4 a 12Y en un volumen final de 100 ml. Una al£ 

cuota de esta soluci6n se titula coulo:nétricamente con
Cr2072

electro

generado; 1..3 curva de titulación ^.uc.,:tra 3 inflexiones, de las que se

pueden determinar los contenidos de V y 2:n. En 5 determinaciones sobre

el acero de prueba se encontró 1. 340. 02% de V y 0. 52±0. 02% de Ma. 

355. Determinaci6n de manganeso( VII), cerio( IV) y vanadio( V) 

en aceros mediante titulación coulon6tricn diferencial con iones de - 

háerro( II) electrogenerados. Nikolaeva, E. R.; Lakeeva, T. Y., y -- 

Ajasyan, P. K.. Zh. analit. Khis., 1972, 27 ( 3), 497 -501 - 

Se disuelve el acero ( 0. 25 a 1 g) en 30 a 50 ml de H2SO4 acuo
zo ( 1: 1) conteniendo una pequeñz cantidad de h!ZO,; y se evapora hasta - 

que entinen Humos blancos; ' el residuo de sales se disuelve en agua. La

solucl6n fria se diluye a 50 ml y una alícuota de eáta solucí6n ( que - 

contiene de 10 a 100,,#& de Ce y V) se transfiere a la celda catódica. 

Se agrega la cantidad suficiente de ( NH4) 2S0 Fe2( SO4) 3' 24H. 0 para dar

una solución 0. 1M en FeIII, se ajusta la acidez para que sea 2M en
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H2SO4, se adiciona un ligero exceso de solución de h7W4 al 2. 5% y se

titula coulo Atricamente el Mn junto con el Ce ;; el T con el Fe2+ elec

trogeaerádo en un. flujo de N, usando electrodos de platizio polarizados. 

So obtiene un punto final sopr::rado para cada componente. El ran --o del

método es de 0. 003 a 0. 0055 de Ce ; I de 0. 025 a 0. 349,1 de V sin separa- 

ci6n previa. 

Método 16. 

2146. Condiciones para la electroceneraci6n de titanio( III) 

y estaño( II")
4

en -un cátodo de plomo, aplicación a la determinacien de

hierro, vanadio y cobre. Kostromin, A. I.; iiosolov, 7. V.; y Yuzhanina, 

I. D.. Zh. analit. Khim., 1972, 27 ( 6), 115- 20. 

Se estatlecen las condiciones 6_ ti.Zas " para 1: t titulaci6n am- 

perométriea de Fe, II, VV y CuII con Ti,,, o SnII generado a partir de

T1IV o SnIV en. un cátodo de plomo, usando un electrolito de M04 ( c: e

1 a 624 para el Ti,,' o de 0. 5 a 4M para el
SnII), 

o solo para el SnII

de HCl ( 0. 5 a 22•:). Se describen aplicaciones del m6todo para la doter- 

minaci6n de 4 ppm de Fe en zinc, 0. 17% de V ea acero, y 3 ppm de Fe y

0. 01% de Cu en cadmio. 

V todo 19. 

1662. Dete" cien í.n5-trucental no destructiva de aceite combus

ti::l_ para vanadio, sodio y azufre. Persian, D.; y Shelby, W. D.. - 

r^,nvlron. Sci. Technol., 1977, 7 ! 2), 125 -7 - 

Se determinen sodio y vanzdio n- di- rto act- voci6n neutr6nica

con rediciones de 1^ actividad ^: i a hec'. ar co. i el uso de 2 c.rí.otales

de I41aI( T1) y un e.nnlizador de 1024 c^ n.-xle,. El a"_^.lie:is cho rayos X se

uss para 1n. determin. ci6n de S por el n8todo de adicicrie.^ con una solu

ci6¡. ca. e dipentíldi tioccrbnrato O: ? 7inc ( or, .^ceitel al 50%; y para la - 
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determínael6n de V quemando la muestra, disolviendo el residuo en RNO3
y secnildo la solución cobre polvo de Srr.f_to, haci6ndose ln comparaeibn

con los patrones compuestos de V205 y 3rafito. Los resultados para Na
y V son acordes con . a: nollos obtenidos nor absorción at6nica y los del

S con los obtenidos por medio de una bombl de Parr. 

2274. Anl.lisis por activación instrumental de hierro y mine- 

rale• de hierro con isótopos de vida corta y corrección exacta del - 

tiempo de decaimiento: De Wispelaere, C.; Op de Beeck, J.; y Hoste, J.. 

Analyt. Chem., 1973, 45 ( 3), 547- 52. 

II método, qüe involucra la irradiación de las muestras y p!1

trones durante 5 minutos con un flujo de neutrones térmicos de aproxi- 

madamente 1011 neutrones/ cm2/ seg, permite la determinación de Pio, Cu, 

Co, V, iii, Al y Mn en concentraciones de 70, 40, SO, 2. 5, 1000, 0. 5 Y

10 ppm respectivamente, en hierro de alta pureza; y también de Vg 11 y

Pn en 7 minerales de hierro. Se describe un procedimiento para la co- 

rrección del tiempo de decaímiento en el caso general de una mezcla de

isótopos de vida corta y vida larga, basado en la ecuación derivada - 

por Schonfeld ( Nucl. Instrum. Meth., 1966, 42, 213). 

777. Determinación de vanadio ea materiales siliceos por ac- 

tivación neutrbnica. Decarreau, A.; y Jaffrezic, H.. C. r. hebd. Seane. 

Acad. Sci., Paris, D, 1972, 274 ( 18), 2553- 5. 

La roca de muestra previamente calentada a 300°, se trata - 

con TIF- HP103. La mezcla se calienta a sequedad, el residuo se disuelve

en M;O3-, 1202, y la solución ^ e calienta a Sequedad. Se trata el residuo

con FIi03 ( 12 ml) y se decanta la solución clara; se repite dos veces

este tratrmiento con 4 ml de ?; C3 y se lleva la solución a 20 ml. Se

separa el V de lo^ elementos principales por cromatografia en papel. 

Las porciones de vapel, que contienen al V y un tipo de V, se irradian

en un flujo ae apro- ac'^ ents 7x10 1 2
n utronos/ c,,n/ se- durante 30 se- 
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gundos y se someten a. espectrometria gama con un detector ¡; e Ge( Li). 

Para cuentas muy bajas se irradian juntas varias - anchar cro îato, ráfi- 

cas de la misma muestra. El límite de detección es de 3 a 5 ^ por g• 

5e analizaron mediante este método arcillas .' ranestras tipo internacio

hales. La alt-, sensibilidad del método permite estadios de la di --tribu

ciu_, del V en las diversas capas de las rocas sedimentarias. _ 

2352. Determinación de vanadio ;; sodio en . ºceite co- bustible. 

Gibbons, D.; Metcalfe, 3.; y Rosborough, D. F.. J. Inst. Petrol., 1973, 

99, 34- 90- 4- 90.._-- _ . 
1

La muestra ( 1. a 2 g) y soluciones patrón de NU V03 y do -- 

NaHCO3 se irradian durante unos cuantos mii_.utos en un flujo de neutro- 

nes térmicos de aproximadamente 2::
101' 

neutrones/ cm2le-&. A continua- 

ción se wide el 52V a 1. 45 MeV y al 24Na a 1. 37 MeV mediante espectro- 

metría gama con un detector de Ge( Li). Para el V las sensibilidades - 

son de 0. 002 y 0. 02 ppm para aceites ligeros J crudos, respectivamente; 

para el Na los valores correspondientes yon de 1 y 10 ppw, cuando se - 

mide simultáneamente con el V. 

1, 5todo 22. 

2236. Nuevas reacciones qui^ ioluminiescentes. del luminol en

presencia de sales de vanadia. Pilipen'.co, 4. T.; ?_ itropolitc.aj a, D. V.; 

Lu. ove,-aya, N. M.. ü=ir. aüí:u. 7h., 1973, 39 ( 0, 71- 3- 

La

1),. 71- 3•

La catálisis de la oxidación del lu_-,inol ( 5- ar- ino- 2, 3- dihi- 

drvftG,lazina- 1, 4- diona) mediante el VIv en un • oéio de ' W11 0. 1% solo

e obtuvo, de los dif^rantcs o irlantF_.^ ertu<:índos, con Io1} o con P202
IV

acuoso. Fué posible determinar : saos de 0. 01 r;, de VI" er. un - 1 c' so - 

lucia.: a partir de la cantir' ad de ? ui io1^..ir7e^ Cc"_ c?.3 ( wowidz foto2r

ficsmente) generada por cualquic-ra de esas reaccionos. Las sale- si^- 

Inie. VV son inzctivas como . atc.li M̂oor ^, -• crc los aetrr '_ i..ct:' os
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formadoc- en rolucibn al a ezelar VO J , 
Po43

y
14002 (

o , 4042 ) , cuando

re adicionaron a una solución da lum-inol en Ma0H 0. IN, produjeron una

luminiescencia que se pudo usar para la determinación de renos de 5' ng

de VV. 
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problema que contiene hasta 20 mg de V y hasta 30 me, de Ti se diluye a

50 : nl con agua, se alireóa Mi4F ( o. 5 a 1 j), se deja reposar por 2 minu

tos y se agrega EDTA 0. 02 a 0. 051.1 en exceso ;* ácido ascSrbico ( 1 g). - 

Se deja pasar más de un ; iinuto, se diluye la solución a 250 rl y se a- 

justa el p1r a entre 3 y 4 con : r£13 acuoso ( 1: 20), y después con hsxami- 

na a un PF de 5 a 5. 5. Se titula el ED:' A sin consumir con
Zn2+ 

0. 02 a

0. 051,1 ( naranja de xilenol como iudicador). 

1: Stodo 5. 

2030. Contribuciones al análisis de materia primas nucleares. 

IV. Determinación espectrofotoAtrica de vanadio y molibdeno en ziinera

les que contienen uranio. Korkisch, J.; y Steffan, I.. Mikrochim. Acta, 

1973, ( 5). 651- 63- 

E1 mineral se doscorpone con ataque ácido o por fusión con - 

Na2CO3* La solución de prueba se hace 6Y con 1TC1, se pasa a través de

una columna do intercambio i6nico fuertemente básica ( Dowex 1- R8); se

eluye el << con HC1 6M,, 7 e1. Mo con metanol- BC1 6M ( 9: 1). Determinación

de V. Se evapora la solución que contiene al V a sequedad, ' se trata el

residuo con 20 ml de agua regia, se evapora nuevamente a sequedad y se

disuelve el residuo en 5 ml de HC1 1M. Una alícuota de esta solución - 

que contiene de 10 a 300 ,M ; de V se trata con el suficiente FC1 1M pa- 

ra dar un volumen total de 5 ml, se agrega 1 ml de F3PO4 ( 1: 2), 0. 5 nl

de tungstato de sodio acuoso al 16.. 5% y una gota de KI•rn04 acuoso al 2%» 

se calienta en un baño de agua hirviendo, si es necesario se agrega - bs

solución de K1rn04. Se adicionan 0. 5 ml de Na1T02 acuoso al 1%, se enfría

y se diluye a Jr) ml, *+ idiSndose 1^ a: tinciór_ a 400 nm. 

3316, Rápida determinaci5n colorimétrica de vanadio en pro- 

ductos del petróleo sin sil incineración. Preis, F.. Erdoel Kohle Erdgas

Petrochem. Brennst.- Clicm., 1973, ' 6 ( 9), 103- 5- 
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Las muestras de petróleo ( aproximadaiientd de 1 g cor_teniondo

de 1 a 50 ppm de V) se descoruponen por calentamiento con iLiOJ concen- 

trado y ensejuida con H2So HC104 al 7075. Despu6s de r::p. ti.das medicio- 

nes de ^ C104 y de haberse removido el H2SO4 y el 1' C104 mediante calen- 

ta-miento hasta la aparición de humos, seguido por u_i corto tostado y - 

un trata;Liento ácido adicional, se obtiene una solución libre de mate- 

ria orgánica, El V se determina en esta solución midiendo la eatincibn

de su complejo con la 3, 3'- dimetilnaftidina a 550 nm. El Coeficiente - 

de variación para un valor medio de 14 ppm fué de 1. 8%' ( 12 deterrina- 

ciones),+ y los resultados para una variedad de nuestra coincidieron - 

con aquellos obtenidos por espectromctría de raoe `, y pir el A todo

alemán DIYá 51790 ( correspondiente al métod-> patrón AS ìi. D 1543- 63)- 

301. Microdoterminación de vanadio en material biolb?ico por

cromatografia selectiva en papel. Boenig, e-.; y Heigener, A.. Landio - 

Forsch., 1972, 25 ( 2), 139- 43- 

El material ( 10 g) se calcina en un crisol de platino a 550- 

ó00oC durante 2 a 3 horas. El residuo se disuelve en HI;O,, 1-- solucidn

se evapora y este residuo se calienta con TV03- 1120 ( 1: 10). Después de

oxidar todo el V presente a VV por adición de unas chantas CotP.s de Br

acuoso y evaporar a sequedad, el residuo se trate, con N.33 acuoso y - 

ENO3. La solucidn de ni4VO3 así obtenida se mezcla con NaC103 acuoso, 

áaF y EDTA y se ajusta. el pE a 0. 5, el 11 se sopar-a do los metales que

interfieren por tratamiento con una soluciEn de cupferron y e;- tracción

con CiiCl3. El residuo de epta extracción se dcTco^„ one nor tratariento

con : Láo3HC104 ( 4: 1), el VV s^_ obtiane corvo una soluc'. bn en HC1 9N, se

separa por cromatografia en papel circular usando etil metí.'_ 
tetona- - 

HC1 ( 23: 2) cono disolvente. La franja aue. contiene al V se localiza

por tratamiento con tanino etanblico acuoso y Mi3; entonces se le sepa

ra y se calcina, el V ( un- i soiucis” ce lar ceaizal ea HG1 0. 2-) se de
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termina i;spectrofotométricarnento usando 4-( 2- piridilazo) resorcinol a- 

cuoso _ receacia da ac. tiato ac sodio ( P -¿i ó) a 540 nm- 21 error para

10 : i;; de V es de - 5M. 

2ó22. El , ul` onitrazc ( ácido

3- sulfofcnilazo) naftalen- 1, ü- disulf6nico) co:ao reactivo para la deter- 

minaci6n espectrofoto.Atrica de vanadio. Barenbaum, Ti. E.; Dedkov, Yu. 

L.; y Orlova, E. S.. Zh. aralit. Kh1a., 1972, 27 ( 10), 1969 -71 - 

Se d, cz•ibe la preparación del reactivo ( I), se presenta un - 

estudio de sus propiedades espectrométricas y ' de las del corplejo VIV- 

I. Se demuestra que I puede ser usado para deterMnai, serios de 0. 4 rg

de V nn 50 ni do z; oluci6n con un pi de 2 a 2. ó a partir de mediciones

a 582 nm. No hay interferencia debida a metales alcalinos o alcalino - 

térreos, Co, ! Ti, Za o Pb; muchos otros elementos incluyendo al Fe se

pueden enmascarar medi_^.nte reactivos apropiados. Grandes cantidades de

Cr, mo3 , So

42 , 
sulfosalicilato y ácido cronatrbpico no interfieren, 

pero iones de ' DTA, o:- alato, hid.rorilc::o^ to y F si lo hacen. Se cuáie

re el uso de I para determinar V en acero. 

2623. Determinaei6n espectrofotométrica de VV con 5,?- diclo- 

ro- 8- hidro::iquinaldina. Izquierdo, A.; y Lacort, G.- Infcion. quin- - 

analit. pura apl. Ind., 1973, 27 ( 4), 158- 63. 

La solución de ` TV ( 50 a 250- 7g) ce mezcla con 5 mi de etanol

y " luci6n reguladora de ftalato ácido de potasio- 1iC1 de pH 3, se dilu

ye a 30 ml y se agita con 5 ml de CC14 y 5 ml de una solución del rea* 
tivo nombrado en CC11, al 2' 6. Se lleva a cabo uno segunda extracción - 

con 10 ml de CC11, y c. 5 mi de ta oluci5n reactiva; los extractos orgz

hicos combinldos se diluyen a 25 mi y se mide la extir_ci6n a 480

La concentración de vanadio(") se calcula por referencia a una gráfica

de calibración, la ley de Beer se observa para una concentración de - 

0. 4 a 10 r g de ir por ial de faze orjánica. Interfieren varios iones, pe

1 - 



104- 

ro la interferencia debida al
Fe3+,,

ZrO2+, Ti4+ y Al se 1,uc e eli inar

lediante la adicA- de aóentec co.aplejantes. El coeficiente de vari.a- 

ci5n fu6 de 0. 5% ( 19 detcrni.naciones). 

16todo 7. 

3245. Aplicacioncc de la espectz•ofoto::.ltria de absorci5n at5

mica en un laboratorio de trabajos de -acero y hierro. 
Llarrison, T. S.; 

Foster, ' Y. Ví.; y Cobb, 17. D.. Metallurgia D; tal i r:. , 1973, + 

361- 4. 

Se describen métodos para la determinaei6ü de Co, Cu, Pb, Nín, 

i, Sn, Cr, Mo, V y Al total y soluble, en aleaciones de acero elias, 

bajas y altas. Se presentan datos de exactitud y precisión para varios

hierros y aceros según el PatrSn Químico
Británico ( BCS). Los re ulta- 

dos concuerdan coi los valores certificados y la reproducibilidad es - 

satisfactoria en todos los casos. 

942. Evaluaci6r_ del ato:: izac°or de barra- de- car::6n para el a- 

Lálisis de rutina de vanadio en petróleo crudo por espectrofotornetria

de absorción atómica. Chakrabarti, r. L.; y ?*all, G.. Spectrosc. Lett., 

197:, 6 ( 7), 385 - 97 - 

Se disolvieron 2 nueetras en izobutil metil cetona (
2- nece- 

sitio una diluci6n. de nprosimadanente 1: 40 para evitar interferencias
de la matriz del petróleo) y se analizaron mediante el uso re une Crá- 

fic. - le calibración y por un método de adiciines
tipo ( con el complejo

da oxobis-( 1- fenilbutano- l,- c' ior:.^ò) vanadie( J) co^:o patrón). Con eT2- 

bos m6todos se observaron efectos si;*
rif4cativor>, pero con el uso de

un transformador de mayor capacidad (
el cuz1 dió una elevación -^le

úl
e ^ lvcort•fi en- 

tonces

rá- 

pida a una temperatura final -ná^ 
alta.), c cct? 

con muestras clue cozte-.-,len menos de 10 9 d^ `• Loe re^ lltad.os

concordnron con aruellor obtenidos co_ la t6cnic2 . e to- izaci6a de - 
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flanes y re estableció una detección límite de 6. 8 ng de V. 

75317. Espectroscopia de fluorescencia atómica y de absorci6n

atómica con un filamento -de - depósito -atómico -de -carbón. XIV. Determina

cibn de vanadio en combust6leos. Everett, G. L.; West, T. S.; y -- 

Yílliasis, R. : Y.. Analytica chim. Acta, 1973, 66 ( 2), 01- 3- 

Por esta técnica es posible la deter: iaaci6n de aproximada- 

mente 1 ppm de V sin ninGán prctrataLiento excepto la dilución, a con- 

dicibn do que se use el nGtodo do adiciones tipo para minínizar los - 

ofectos de matriz. . ara aceite que contiene. de. 0. 01 a 1 ppm, el V se - 

extráe por agitación con HCI 2..v ( 10 ml) a partir de 10 ml de una solu- 

ción de la nuestra ( 5 S) en patrbleo li,oro ( 25 ml) durante 5 minutos. 

Se separz la capa ácida, se agrega 1-( 2- piridilazo)- 2- naftol etan6lico

al C. 1 ( 5 ml) ; el pH se ajusta a 4 con T_?_ acuoso concentrado. Eaton

ces ce extráe cl complejo de V con CM3 ( 1 ml), y se usan 10,» 1. 

rstodo 05. 

2531. Determinácibn mediante emisión de flama, de microcanti

ladee de elementos refractarios con el uzo de pulsos de evaporación a

partir de una microsonda calentc,da eléctricamente. PrudnIkov, % D.; y

Shaphina, Yu. S.. Zh. ana'_it. rhin., 19?3, 23 ( 6), 1055- 8. 

El : ubtodo, que perr itc u: i perfecciona,_i.ento en la scnsibili- 

dao de la espectro£otometria de enisión de flava mor anroximp-damente 2

órdenes, involucra la evaporación de la mueetra ( aproximadamente 1 nZ) 

mediante un pulso eléctrico ( aproximada ente 1 seg; 50 ala y 10 V) de

pubs de in.-ertar una nicrosonda de carbón ( 1 mn por 0. 5 m=) que contie

ne a 1i muestra en la f! 7.,ma. le V20 -acetileno. El límite inferior de d_ 

terminaci.bn d.? 1 ng par::: ál o Er, 0. 3 ag rara Y y 1 aS pare. YO; se

dr_ter. î„b aro_ i_r.aúa_ccate u_.^ n^ rte por 10 de Sr en 5zido de aluminlo

con un error relativo ? cl 10C'. 
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mc -todo 10. 

3218. Titulaci6n fotométrica secuoncial del cro^ `": T) y cl - 

vanadio( V) con la hidrazid^ d: l ácido isonicntinico ( i-o^_ anida). Rao, 

P. ". K.; Rao, !`. B. B.; y Rao, P. S.. ?. anslyt. Che=., 1973, 266 ( 5), 

367. 

Una mezcla de Z nI de Cr "T y 8 ml de V17 ( 0. 05N cada un:-, de

las soluciones) se trata con 12 a 20 .- 1 de H3POt,, la solución se dilu- 

ye a 4.0 ml y se mezcla pasándole una corriente de CO— Se titula la so

lución adicionando volúmenes de isoniazida 0. 051, midi6ndose la extin- 

ción de la solución 2 minutoe después de cada adición s interrumpióndo

se el flujo de CO2 30 seg antes de cada lectura. La gráfica de extin- 
ción contra volumen de titulante muestra dos inflexiones; el volumen - 

por encima de la primera corresponde a la reducción del CrvI a CrIlI, 

aquel entre las dos inflexiones a la reducción del VV a VIJ. Hay inter

ferencias con CuII y r , pero no con FeIIT ( 50 mg), CO — ( 60 mg) o - 

ovi (

40 ms); el error es menor del 0. 5M. 

1•16todo 11. 

3254. Técnicas espectrofotom&trica y espactroquimica para la

determinación de cromo y de vanadio en acero. Alvarez herrero, C.; y

Burriel- Marti, F.. Infciou Zuim, anzlit. pera apl. Ind., 19739 27 ( 5), 

Para la tócnica ezpectroquí=ica se us, el cobre' del electro- 

do si orte coro 1atrón inturao; el re.,0, íe usa co:.:o ia bace iiuyonte; 

z.aple un-- excitnción da rorri : te directa a -,. 4 a : p y 13G " : i un - 

tie>il,, o de e._posicí3a de 3 -. i,_.utns. Los j- 2. wnit= co:= -"-- co. i 141' u

ili- jbtcnido-- p -3r lOc ..:S L: aJ Güy; Ji' tO ; tri CJ v— = M', a

aquel COIl ol A`: o .(. S- 0dC: i.
r 2.

TT: a y

aquel co.. el ueo -- a ¿ ífenílc^r':a- ia .. para el ciJ:' o. - i L.6todo esrectro 1
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químico ec corto, requiere ; enol preparación de la muestra, Toro - 

soy n,,w Otte tid-)s eliartc

ospectrofota. 

805. Aaáli i^ _ ctro r'.fico de nlrr.cione.^ de acer, ' ^' afina- 

do y bars madi -tito el upo de la t5eñicc del .-,r.,o de ir,-S.i p— 

fuci5r ail vacío. St? Wr, 17.; McKenzie, P.; y Harrison, T. -
C.. 

Metallurgia

Met, -1 Form., 1973, 40 ( 7), 222 - 5 - 

Se presenta una deceripción del horno de Scot- lVac y de su u— 

so en la preparación de " botones" adecuados para el anflisis en un es- 

pectrógrafo al vacío de lectura directa. Los botones se preparan con - 

muestras de 40 & en forma de varillas ( o a partir de desperdicios de - 

molienda o barrenado, comprimidos primeramente en gránulos); las muec- 

tras se mezclan con aluminio ( como deoxidante), se fundén por medio de

un arco de corriente directa en una atmósfera de Ar a una presión de -. 

50 = torr y se comprime a botones. Los resultados para las muestras así

preparadas se comparan con aquellos del análisis químico. Las gráficas

de calibración para los principales elementos ( C, Mn, P y S) se obtie- 

nen mediante el análisis de los botones preparados a partir de muestras

de las que los desperdicios de barrenado se han analizado químicamente. 

Mediante el uso de esta técnica y aparato, se pueden analizar 11' mues-- 

tras para 14 elementos ( C, Si, 1" n, P, s, Cr, 1,' o, 1435, As, Cu, Co, 11b, - 

Sn y 9) ea aproximada=ente 3 horas -hombre. 

1596. Determinación espectrográfica de algunas impurezas me- 

tálicas en petróleo. Kuznets.,va, A. r.; 0tmakhova, Z. I.; y Kataev, G. 

A.. Zav. Lab., 19735, 39 ( 8), 9: 7~ 9 - 

Se agita la muestra ( 4. 3 0) con tia ajitador magnético duran - 

tu 0 cinutoc a uar:, ta; sratura ú t 0- 500, con 2 :: gil de FU 3 concentra- 

do 3 5 r1 a ^ ºflujo. Esta operaci5r, da cono resultado la - 

concintraC_31 úei y, .•ij, Cu, "' tl, rb ;y Ti e -a cl precipitado &.e breas as



álticas que se forma, y cua la. operaci5,: subrecuo, ite, evita las pérdi

Las que puelen ocurrir dura__te la calcinaciba irecta o la contü..,.ira- 

ci5n por reactivos en el proceso d osidacióii hámeda. Se vi^rte el li- 

quido y el ^ recinitado se lava con hexano, entonces se seca con una lám

para infrarroja hasta una consistúncia cera de coque y ce pesa. El aná

lisie errectrográfico se lleva a cabo ya sea nediante ( a) úe.^n;: ás. !4e - 

calcinar una mezcla del residuo y 200 mS de polvo de carbón a 500- 5500

durante 1 a 1. 5 horas, se a.Gregan 25 mi de NaCl y polvo de carbón a - 

producir 250 mg, o ( b) después de pulverizar el residuo bajo etanol. 

Con ( a) 30 ] t"de' lá muestra se colocan en la cavidad ( 5 mm de rrofundi

dad por 3 mm) de un electrodo de carbón, y con ( b) 30 ti de polvo se - 

colocan en la cavidad. del electrodo y se mantiene en posición con solu

ciSn de poliestireno en benceno al 3%. El i:spectro se evcit-. en un ar- 

co de corriente alterna de 12 a 111 amp. 

1472. Determinación de impureza^ de esta`:), ^ iolibdeno, nio- 

bio, tántalo, titanio, tungsteno, vanadio y zirconio en uranio. Heres, 

A.. Rapp. CEA, R- 4433, 1973 17 pá€. 

Estos elementos encontrados en compuestos de uranio ( en can- 

tidades de ppm), se separan de éste mediante la adición de cupferron - 

posterior a la adición de Fe para su uso como matriz y de Ga para su - 

uso como patrón interno en el análisis espectroeráfico. Pare. 10 nk; de

Fe aórezaIe a 2 g de uranio, el lí::;lte c_ . ctccciói. cs de aprei:imada- 

neate 0. 5 ppm, y el coeficiente de variación es de ap ori:aadiMente 5 a

i j:. 

1503. Mftodo (, el arco inter p̂it ntc de corria.ito alterna para

el a.L álisis espectrográfico del 5_:ido de tántalo. Ciiandola, L. V. ; y - 

Vo.:: catasuórar-anian, R.. Z. anr: yt. ', Ii=. , i r^ 3, 2"7 ( 2) , 12. 

So citan lar, _ ǹca . espedtrale_ d_ . . üzli^ y lús lí; ito i_ 

ferieros da úet^ rri.: ci5:: paie. _1i;, - ti, r , —a, ..;, — u, :; i, Si, S. i, mi, 



1v• - 

v y zr d:: elemcnt,)s on ol 5::. i%:o de tántalo. El análisis se

ta ._ rcct^We:. tc 4 abrc la . ie3tra .,_ lr --at ' iionto, la :.atriz de

115 ido 12. 

2031. Ap'_icacióa dA _,_"todo de a— a-ASál a la i3e_itiiicaci6n

le aceros de alta alcaci6n. Oiils, I:.; rrauner, J.; y rriedhoff, P.. Z. 

Chera. , 19?3, 765 ( 5) , 31;?_ - 6. 

Una nuestra lit r̂in acl acero se frota a nnno durarte aprosi

madamente 3 minutos cerca de un disco de corindón gtiímicartente lingio

34 = a µ -,;metro) h - a sta que uncapa del ictal ( 0., a 1 m) ec e+

o- sita aobr.: a1 disco. Se pesa e] cisco, y entonces se somete a la

esrec tror: ctria fluorescencia de r ,Yos X. Por referencia a las

rráfica.- de calibración se pueden determinar los contenidos de Si, Cr, ? di, F"

n, r, W, Ti y Mb, cl anjiísiv gars. 5 elementw7 toma 10 minutos. Los

resul tados por eete n̂6-todo, se comparan favorablemente con anuelios

obteni- dos por.pruebas químicas hGr•edar convencionales. Las aplicaciones

sude ridas son en el control de ca].iaa. d y en 1.- selección de

chatarra. 3241. Eztinaci6n -el espectr6metro de rayos R Philigs

P17 1450 para el análicis del acero. Hughes, * i.; y Tuñney, A. A.. Br. 

Steel Corp. oyen Rep., GS/ EY/ 43/ 73/ C. 14

pág— Se dan las- condiciones de operación y los datos de

calibra ci6n para la determinaei6n de 17 elementos en aceros de baja

aleaci6n. Se establecen las correcciones para las lineas de traslape que

afectan las determinaciones de V, Cr, Mn, S y P, y se usó una radio técnica

pa ra corregir el impulso

instrumental. E6todo

14. 1597. Determinaci6n espectrofotom6tricay coulon6trica
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vanadio en coque de petróleo. Hulanicki, A.; y Karwowska, P.. Chemia

analit., 1973, 18 ( 4), 709 -14 - 

La muestra de coque ( aproximadamente 1 ;,) ss calcina a 7C, 

y el r_aiduo se calienta con 325044F ( 1: 1) ( 1+ = 1) hasta ! a ^ y xici5n

ie humos blancos, entonces se disuelve en 3C1 51':. Una alici_lota que co_ 

Qae de 20 a 100 pg de V se oxida coa KP4n04 acuoso e'- * by se

extráe con una solución de ácido * 1- feuilbenzohidro::5.:::ico en C?'= al - 

0. 1 ( 2::, ml). Se mide la extinci3n de la capa de CHC13 u 525 n.,i ; s

refiere a una gráfica de calibración. El contenido de vanadio t-.:bién

se puede déte.rmiáar couloinétricamente. Una alícuota de la soluciún en

I' C1 JM que contiene hasta 50 rg de '', se o_ : a co -.i svluci_i 1e Y'- 04 y

se diluye a 25 r..l con EC1 1M. Una alícuota que contiene harta 10 rg de

V se raozcla con el electrolito sopz;rte, el cual coatione Fe2( SO4) 3 - 

0. 05M en H2SO4 0. 511 ( 50 ial), y la dete_'m. aación se rºaliza con indica- dor

de platino y electrodos de referencia de calzmel. Los dor- -:étc.. os dan

resultados que coinciden dentro del 1.3%. vi coeficiente de varia- ción

fué de 0.007 para el método espectrofoto~ étrico (5 d^_terninac3;. P- nes) 

y de 0. 002 para el coulométrico (ó deterninr. ciones). 1502. 

Deterninaci5n coulométrica potertiostaticrde vanadio y

de los componentes de mezclas vanadio -manganesoy vanadio - hierro, 3 la

influencia do1 cro^..o en el nroeen. Bishon, P..; ? Hitchco '. c, P. TT.. A::

a].Q, st, Load., 1973, 98, 572-?• La

celd?. coulométrica descrita, que tiene electrodos de pla- tiao_ 

ra trabc. jT̂' o, electrodos auy3liar:r- y un ^ lectrodc de r::feren- ri3 (

S. . -.) w i c0rao omparti^ ientos ser.,,rnecs _ ..._ nrollto S c +oli- to, 

se emplea en conjunto con ua -ote. ntio-tato -1cct, c;.ravi. m5tricoa.e i £ 

r. ^ 11 n c^ tudio. Se Wadsvrorth
t*_d.__ ica. do, ra__. v^._ técnica-.= 

do inte¿ rc.ciónd•^ corrieIte yce pra^ ent. 1:. '_o^ " e+ r110•- dP un I

aciter

de alta ca1'_aa a^ cuc. io. Proc diri0- to W ..e^ a1. ncr: ués del cap ' 
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pretratamiento del electrodo de trabajo y la de- aereación y pre- electr6

lisia del electrolito soporte, se mide la corriente residual, entoncee

se introduce la muestra y se obtiene la electrólisis coñtinua hasta co

rriente constante. Se calculan los resultados de la corriente i_:tegra- 

da, se corrigen de la corriente residual, esta corrección im:oue una. - 

severa limitación al r:étodo. Se puede determinar el vanadio en sulu- - 

ci6n reguladora de K2SO4acetato de pH 4 a - 0. 128 volts, o pre" ercnte- 

uente en H2SO4 2M a + 0. 247 V; el Crvi se reduce sirsultenea^: ute con el

V. pero el M::n y el V se pueden determinar en secuencia. Es posible la

reducc! 6d=-del B eh --presencia del FeTIX, pero no se recomienda. 

M6todo 15. 

2621. Química analítica de los ez.tados de o: . dación menos co

unes. JNII., EstpLbílidad del vanadio( IV) ea un medio de cianuro y cu - 

determinaci6n volumétrica con ferricianuro. Lucena- Conüc, F.; 

dez, M. J.; Sanchez ?"isieoo, A.; y Marcos Tomas, J.. In_cion. uía. - 

analit. pura apl. Ind., 1973, 27 ( 4), 164- 70, 13. 

E1 vanadio( IV) es estable ea uu medio de .:- aún -- u presen- 

cia de aire. Para deternLisar de 0. 1 a 5 = eq dc
VI` 

en solución r, e iI2So4
diluido, se a; reSa K0.' p^.ra a-!ustar el jou a entre 2 y 5, se agrega Kt: id

s6lido en erceeo ( el ran_ -o 67tíno para concentraci6n de aT ec rue 1 a

M), y la titulación 7otenciorStricn te lleva a cabe con. rnluci6n ' 4e - 

K3Fe( C,:)
6 (

electrodo indicador de nl. t̂ino contra el S. C.%) a un.^ ten- 

cratur? de 15 a 250 J martcnieido ' tirante la titulación un p? di entre

11 y 12 Mediarte la adici6r. del K_07 que rcnuier,a. 

11todo 10. 

R08. Deter;An. ci5n dn vnn- io, ^. ni c, baf io t...talo ^ a

minerales ! e ertaflo Me' ianto el an^ li:,;_:; ^or or: tiv£+c7_3z, 
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Djojonubroto, F.; U sman, Y. ...; y Zahiruddin Fadioche7, radioanalyt. 

Lett., 1777, 11- ( 4), '_ 7- 6? 

Lr casiterita y las escorias de - pina ' gil estafo se maveri- 

zan, y los elerentor se fleterminan' cono 4_ 2>,ue. Pars. V. La muestra ( 25

a 50 = a) y un tipo ( 50 , pAg de V) contenido- en bolsa: de poliettlono, 

se irradian con un flujo do r_eutrone:7 de aproximadamente 1013 neutro- 

nes/

em2/
seg e inmediatnmente se hace la determinación cuantitativa u- 

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

tración de V se calcula a partir del foto -pico a 143 keV. Fara Zn, Hf

y Ta. Las muestras ( aproximadámente 100 mg) y lob tipos ( 2 mg de Zr y

50 Jrg de df y de Ta), envueltos cn capas metálicas de aluminio, se irr_ 

dían con un flujo de neutrones de aproximadamente 6x10 t2 neutrones/ ces / 

ceg durante un día, entonces se dividen en do= grupas a) y b). U ambos

caos el espécimen enfriado, se fundió con 10 mg do un portador de Zr

i de Na202, entonces se disolvió el fundido en HCI y se extrajo - 

con tenoiltrifluoroacetona 0. 52: ( u bencenú o : fileno) y la faze orgáni

ea ce sometió a la detcrrninación eus:xtitativa durante 5 mi..utos. El Zr

y el FU se determinaron en el grupo a) mediante la medición de las áre

as de los fotooicos a 0. 653 y 0. 430 MeV, respectivamente, mientras que

el tántalo se detrminó en el jru) o b) en el fotopico a 1. 221 MeV. 

1451. Análisis instru.zental por activación neutrónica de alu

uinio y fierro de alta pureza. Ma::,uro, T.; y füzohata, A.. Aun. Rep. - 

Radiat. Cent. Osa_ta, 1972, 13, 23 - 9 - 

Las mucctrr., c? e aluminio o7 irrn_"An durr.r_te un : hora en un

tubo nanmilitico que provee f-: i-TMente alrededor de 2- 1013 ncutronee t6r

wicos, . a.pro i adaTMente 6mig11 resonrntes y ilDro-rinadirente 3x1012 rápi

Sra - dor por o por c^
2, 

o dur- nte 7C horas en nn rolumna t6rmica de gra- 

fito que rrovice g—101J . ie,itrxle.- tórm:!--os y aproximrda

2
mente t. óxi 3 n.: u`_ron_ r=.ror_antos por zej por cm . 1) esnu6, de periodos
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de decaimiento de 3 y 1n días ( para cada tiro de irradiación), se midie

ron 1- s ..^ ctiv ,, e cos un detector de 3e( Li)  uu- nalizador multica- 

nal de pul -or -alto-. Las muc- tren dz re se irrndiaron ( i) cllir- nte 5 r.3

lutos y ( ii) durante un.,. horn. ^r el tubo neumático, y ( iii) durante

oras en una col::mna térrica deutere.üz que provee aproy.íradar:eite 1. 3x

1011 neutrones tsrmicor. S ?.-+ rori:nadanente 4. 8x106 neutrones- r - onan- 

tes por cm por seg; se hicieron las mediciones de actividad después - 

de períodos de decaimiento 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 Al. V. Cu, Cr y Co en el fierro. Se discuten - 

interferencias serias producidas por el 24Na ( producido por la reacción

27A1( n, alfa)24Na) en el análisis del aluminio; y mediana interferencia

producida por el 56En( producido por la reacción 56Fe( n, p) 56Mn) y por

el 51Crproducido a partir del 74Fa en el análisis del fierro. 

1: 6todo 21. 

3251. Determinación cinética de vanadio en acero. Costache, 

D.; y Sasu, S.. Studia Univ. Babes- Bolyai, Ser. Chem., 1, 73, 13 ( 1); - 

6: 5- 6. 

El Atodo se basa en al electo catalítico del vanadio sobre

la reacción entra el Y.Br03 y el rojo de Dordeaux ( C. I. Rojo ácido 17). 

Procedimiento. Se trate. 1:,. . ueotra ( 0. 2 g) con 20 ml de U2SO4 al 20% y

5 ml du ácido acético ( 1: 1), evaporándose a sequedad. Se disuelve el

residuo en j,6ua a producir 10,') :^ 1 y se úiluye una porci6n de e. -ta solu

ci5_i _. 130 ¡ al. 3 una : solución . iiezcla do rojo dj Borde-,ux, ácido acsti- 

ca ( 1: 1) y i•. r03 ae agredun d.; G. r 1 ? 21 cie la- soluci6u de prueba di- 

luija, y re llcv4 cz 2, : jtl; lz concoutracibn Inicial del colorante y - 

del T. Sr03 debo ser úe 2!:. 2 / Jaril ; 0. 7: 2 me/ all, recpectivt;.mante. Se a- 

t bi_s la de 12 nirutun sa miet, la e.; tinci6n a 496
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nu. El rango del m5todu e--- de 1; • a 27 n¿ de V por _i:l dc: : ulucí5n final.. 

717. A:: á_isis iuí!rico de —— lar de !.^.=t^1 mnri^.nte ur! t4

do de e.: trapolaci6n log«ritmíc * Iagaosa, Y.; y Yon kubo, %. Bull. - 

C! Lwm. Soc. Jap -n, 1973, 1, 6 ( 6), 11557- 9. 

Solucicncr q,, c-3ntienen H2PO4, 
M0042

y 2 de

io netale^ ziSuientc^, 
TilV, V1, ZrIV

y
HbV, 

ee ^—Scían y so a3ust^ - 

el gH a 1. 5 con H2SO4 diluido, Se abresan solucioner de citrato, oxala

to o tartrato y se Grafica la e.. tinci6a a 1100 nm coM) funci6n -4 -- 1 ti -:m

po. Los porcentajes de descomposici6n de los ácidos nolibdofosf6ricoc

terciarios por loe agentes complejantes ore. nacos son de primer orden

y difieren sígnificativamente para V-:trioe r:et.ilcr. Si se t^refica el lo

garitmo de la extinción contra el tic:-po, se nueve e. lcular la concen- 

traci6n inicial del metal mediante etitrapo aci6n y referencia a CrIfi- 

cas de calibración. El método se puede usar ngrs la c1.eterminaci6n de - 

VV ( 0. 01 a 0. 02 mg) en presencia de TiIV ( 0. 1 mg), Zr (^. 5 mg) y Ab - 

T

0. 5 mG), paro el I-, 
FeIi , 

Ge y Al i.iterfíurcll. 
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 27 ( Jul.- dic. 1974). 

Método 4. 

1224. Usos analíticos de algunos derivados N- alquil ( o ciclo

alquil) de la N- nitrosohidroxilamina. I. N- Ciclohexil- N- nitrosohidroxil

amina. Buscarons, F.; y Canela, J.. Analytica chim. Acta, 1973, 67 ( 2), 

349- 55. 

Este compuesto ( I) se comporta similarmente a su análogo el

cupferron, pero es más estable en medio ácido. Sobre silica gel inacti

vada el valor del Rf para I es de 0. 76, usando metanol- NH3 acuoso con- 

centrado ( 22; 3) como disolvente revelador. En medio acidulado I tiene

una F_= 6250
ffia

229 a 230 nm), y en medio alcalino una E= 8370 -- 

AA
MAX

249 a 250 no). De sus reacciones con 37 especies catiónicas, 

las que efect$a con el TiIV, VV, CeIII y CeIV son selectivas y lo su- 

ficientemente sensitivas para usarse en la detedción y determinación

colorimétrica; se describen pruebas cualitativas. La reacción de I con

el AlIII se aplicó a la determinación turbidim6trica de 0. 6 a 10 INg

de Al por ml. A un nivel de 166 1+g la desviación tipo fu6 menor del

0. 2% ( 21 determinaciones, al 95% del nivel de confianza). El método se

aplicó a la determinación de Al en - glicirretinato de aluminio en

medio ácido ( H2SO4 concentrado). 

M6todo 5. 

1909. Determinación de vanadio en rocas, minerales y óxidos

con ácido benzohidrox_ámico. 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- 

maci6n de un complejo con el reactivo citado) para la determinación de
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más de 0. 1% de V en un medio de H2O - etanol ( 3: 2) a un pH de 2. 5 y a

450 nm, para concentraciones de V menores, se extrajo el complejo ( a

un pH de 2) en isobutil metil tetona para medir la extinción. 

1823. Nuevo procedimiento para determiner el contenido metá_ 

lico de complejos coloridos. Irving, H. M. N. H.; y A1- Jarrah, R. H.. 

Analytica shim. Acta, 1974, 68 ( 2), 473 -4 - 

La solucl6n acuosa de un complejo EDTA -metal se ajusta a un

pH menor de 1 y se le agrega un 20% de exceso de Zr( SO4) 2 en H2SO4 - 
0. 5M. El Zr que forma complejos muy estables, desplaza al metal en el

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

situ mediante un procedimiento sencillo, por ej., Cd o H9II con díthi- 

zona, Pd con 4- nitrosodimetilanilina o VIV como peroxi- complejo. E1

principio parece ser ampliamente aplicable. 

94. Técnicas espectrofotométricas para la determinación de

vanadio con reactivos metalocr6micos. Doadrio, A.; y Diaz, M. G.. 

Infcion. auim. analit. pura apl. Ind., 1973, 27 ( 6), 247- 69. 

Se establecieron las condiciones adecuadas para la determina

ci6n de vanadio, usando naranja de xilenol ( I) 0 4-( 2- piridilazo)- re- 

sorcinol ( II). La solución que contiene V03 , se trata con NaOH ( 1M a

0. 1M) para dar un pH de 10 a 11, y se calienta en un bafio de agua du- 

rante 10 minutos. Al enfriar, una alícuota que contiene de 0, 01 a 0. 06

mg de V se trata ( i) con 5 ml de I mM y 5 ml de solución reguladora de

ácido acético acuoso -acetato ( pH 6) y la solución se diluye a 50 ml

con agua, midi6ndose la extinción después de 10 minutos a 510- 520 nm; 

o ( íi) con 2 ml de IZ mM y 1 ml de solución reguladora de ácido ac6t1- 

co acuoso -acetato ( pH 6. 5), diluyéndose entonces la solución a 50 ml

con agua, y midiéadose la extinción después de 20 minutos a 545 nm. 

95. Extracción y determinación espectrofotométrica de vana- 

dio ( V) con ácido N- m- tolíl-2- m tori benzohidroxamico. Agrawal, Y. K.; 
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Chattopadhyaya, M. C.; Abassi, S. A.; y Bodas, M. G.. Sepn Sci., 1973s

8 ( 5), 613- 8. ° 

Se mezcla la solución de prueba ( por ej., 5 ml de solución

de VV 0. 615 mM) con 5 ml de HC1 6 a 8M y 5 m1 de ácido N- m- tolil-metoxi

benzohidroxámico en CHC13 0. 1% y la mezcla se agita durante 10 a 15

minutos. Se seca la capa orgánica con Na2SO4, y la solución acuosa se
extráe nuevamente con la solución reactiva ( 2x5 ml). El Na2504 se lava

con CHC13 ( 3x2 ml), los extractos combinados se diluyen a 25 ml con

CHC13 1 se mide la extinción a 550 nm contra CHC13. El color violeta

es estable por varios días y el reactivo no absorve a 550 nm. La ley

de Beer se observa para concentraciones de 0. 05 a 15 Oleg de V/ ml, y la

sensibilidad es de 0. 01 . lag de V/

cm2. 
La determinación de 75 jNg de V en

25 ml de solución no se ve afectada por la presencia de 30 mg de Be, 

Mg, Ca, Fe, Ba, Co, 
CuII, 

Za, Cd, HgII, Al, 
PbII, 

AsIII y metales de

las tierras raras; ni por 20 mg de Ti
IV

o ZrIV; ni por 25 -:mg de FeIII

o Ni; ni por 50 a 100 mg de Cl-, F-, 
PO43 , 

citratos, tartratos u oxa- 

latos. 

1907. Extracción rápida y determinación espectrofotométrica

de vanadio( IV) con tiotenoiltrifluoroacetona ( 1, 1, 1- trifluoro- 4- merca

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 solución acuosa a un pH dei

mediante una solución mM del reactivo nombrado en CC14, y la extinción

del extracto se midió a 450 nm. La ley de Beer se observa para concen- 

traciones de hasta 11 rg de ' f/ ml de extracto, y el complejo fu6 estable

cuando menos durante 80 horas. Se tabulan los niveles de tolerancia pª

ra numerosos iones que interfieren. 

2543. Estudio espectrofotom6trico del sistema vanadio( V)- vio

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



fotométrica de vanadio. Burnea, I.; Pleniceanu, M.; y Burnea, L.. - 

Revue roum. Chim., 1974, 19 ( 3), 501 - 7 - 

Se estudi6 la naturaleza del complejo metal -colorante 2: 2 y

lay condiciones óptimas para su formac_ 6n. La ley de Beer se observa

para aproximadamente 0. 2 a 10 % fig de VV/ ml, cuando se forma el comple- 

jo a un pH aproximado de 3. 1 ( soluc16n reguladora de acetato), usando

un exceso del reactivo ( 3 veces el volumen). La extinci.6n máxima es a

550 nm ( medida contra solución pura del reactivo). 

2545. Nuevos derivados del ácido hidroxámico como reactivos

espectrofotom6tricos para el vanadio( V): determinací6n rápida 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 ácido N- fenilacetil

salícilohidroxámico ( I), sus análogos halofenil o tolil y el ácido 4-- 

nitro-N- fenilbenzohidroxámico. E1 complejo VV -reactivo 1: 2 formado con

cada uno de los reactivos en un medio con HC1 5 a 8M. puede extraerse

en CHC13 para medir su extinci6n a' 530 nm. La sensibilidad Sandell es

de aproximadamente 0. 01 Ag/

cm2. 
Usando I, se pueden determinar hasta

aproximadamente 10 ,AAg de V/ ml ( por ej., en muestras de ilmenita) des- 

pués de la oxidación del VV cpn KI03 y enmascarando el TíIV y el NbV

con F_. El error vari6 de 1. 3 a 2. 2%. Las principales especies que in- 

terfieren son 17vi, 
MoV2, FeII, 

la hídroxilamina y agentes oxidantes

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

Método 7. 

93. Determinaci6n de vanadio y molibdeno mediante espectro - 

metria de absorción at6mica. Korkisch, J.; y Gross, E.. Talanta, 1973, 

20 ( 11), 1153- 65. 



119 - 

Se determinaron vanadio y molibdeno ( hasta el nivel de mg), 

en " torta amarilla, minerales uraniferos y patrones geoquímicos. 

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

o ganga), mediante intercambio ani6nico en una columna de res-ina -- 

Dowex 1- X8 Bio -Rad ( de 100- 200 mallas, forma Cl_). El vanadio en HC1

6M no se absorvi6 en la columna, y el Mo se eluy6 con HC1 6M- metanol

1: 9). Después de la evaporación de los eluatos, el V y el Mo se detea

minaron mediante abaorci6n at6mica usando las lineas a 318. 4 nm y a — 

313. 4 nm, respectivamente, y una flama de N20 -acetileno. Los resulta- 

dos por el método propuesto tienen concordancia con los de los proce- 

dimientos espectrofotométrico o volumétrico para el análisis de un gran

numero de muestras tipo. Los niveles de tolerancia ( en ppm) para la de

termigaei6n de V en la presencia de otros elementos son los siguientes: 

1000 para Al, 600 para Ti o Ni, y 400 para Zr, Sn, Sb o Mo. El Cu que

es &luido junto con el V no interfiere. La adici6n de un exceso de - 

Na2504 a la eoluci6n final para la determinación de Ato, suprime la in- 

fluencia del Te ( hasta 5000 ppm), Al, Mn, Ni, Co, Cu, W ( hasta 500 ppm) 

y Ti ( hasta 100 ppm). 

1941. Determinación de vanadio en acero mediante espectrofo- 

tometría de absorci6n at6mica después de una separacl6n de intercambio

16níco. Readridge, J. B.; y Sowerbutts, A.. Lab. Pract., 1974, 23 ( 3), 

99 - tot. 

El método descrito he adecuado para la determinaci6n de 5 a

120 ppm de V. La muestra se disuelve en HNO3- HC1, y la solución se eva

pora casi a sequedad, entonces se trata con Cl acuoso saturado ( para

oxidar todas las formas de V a VV) y se diluye a un volumen conocido

con agua. Esta solución se aplica a una columna ( 40 cm x 2 cm) de re- 

sina Zeo- Barb 225 ( de 14 a 52 mallas, forma ácida ), y el VV, junto

con el Movi y el TiIV, se eluye con HC1 1. 8M - C1 acuoso saturado ( 1: 1), 
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y a continuación con HC1 4. 4M. El eluato se evapora casi a sequedad, 

una solución del residuo en H01 concentrado también se evapora a seque

dad, y este residuo se disuelve en solución de Al2( SO4) 3 ( para acrecen

tar la absorción del V y suprimir la del Mo y el Ti) y Cl acuoso. En

esta solución se determina el V mediante el uso de una flama de N20 - 

acetileno y midiéndose la absorc16n a 318. 4 nm. La gráfica de calibra- 

ción ( para cantidades hasta de 20 , O g de V por ml) es ligeramente c6n- 

cava hacia el eje " concentración de Vn, y la concentración de V que

corresponde al 1% de absorc16n es de 2. 6 09/ M1 ( 13 pAg de V por g de

acero) . 

Método 9. 

1863. Métodos de prueba para el óxido de aluminio. British

Standars Institution. BS 4140: 1967. Addendum No. 2, 1974. 

Se describen métodos para determinar Na y V mediante fotome- 

tría de flama, Ca mediante espectrofotometria con ácido naftalhidroxá- 

mico ( se describe su preparación a partir del ácido naftalen- 1, 8- dicar

boxilico), y Zn mediante fotometría con 1-( 2- piridilazo)- 2- naftol o me

diante espectrofotometria de absorci6n atómica ( flama de aire -acetile- 

no; medida a 218 nm). Se describe también un procedimiento para la di- 

soluci6n de la muestra por calentamiento con HC1 a aproximadamente - 

2500 en un tubo sellado. 

Método 11. 

3056. Incremento en la sensibilidad de las determinaciones

espectrogr!ificas mediante el uso de la excitación plasmatr6n. 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 - 



121 - 

del plasma ( corriente de 40 a 80 amp); usando Ar como gas de trabajo. 

Se establecen los limites de detección y las condiciones óptimas para

determinar Be, Bi, Co, Cr, Ga, La, Mn, Vio, Nb, Pb, Sb, Sc, Sn, Ti, V, 

Y, Yb y Zr en granito artificial, con Pd y Cu como patrones internos. 

El método es de 0. 5 a 2 veces más sensitivo que el método de excita- 

ción con arco; y permite la determinaci6n 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 Area: desarro- 

llo de un analizador de inspecci6n. Ambrose, A. D.. Br. Steel Corp. 

open Rep., TB/ CC/ 71/ 12, 1974. 

Se esbozan los progresos de la espectrografia de emisión 6p - 

tica aplicados al análisis de acero, con referencia particular al de- 

sarrollo de analizadores equipados con una sonda de prueba ligera y mª

nual, acoplada al espectr6metro principal, la cual suministra a la - 

muestra una descarga eléctrica de alta energía in situ. Se reportan

los intentos preliminares con un analizador prototipo, basado en un es

pectr6grafo fotográfico con un analizador de lectura directa francés

Quantoscan). El Quantoscan es un instrumento de un solo canal y se a- 

justó 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 gráficas de calibra- 

ción hechas para Mo, Cr, Ma, V y Nb ( con porcentajes respectivos hasta

de 1. 2%, 3%, 1. 6%, 0. 6% y 0. 3%) usando el Quantoscan ya han sido repro

lucidas; estos elementos pueden determinarse en un tiempo aproximado

de 30 segundos con un coeficiente de ya~ U do aproximadamente 10% 

y la identificaci6n satisfactoria de los grados de la muestra ( a pesar

de tener una exactitud analítica 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 diseño
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similar, incluyendo un espectrógrafo de rayos % el que se considera - 

muy prometedor, pero con algunas desventajas, pir ej., el utilizar son

das más gruesas. Se concluye que un instrumento similar al Quantoscan, 

pero capaz de determinar más de 6 elementos simultáneamente, sería al- 

tamente adecuado como analizador de inspección, corriendo el peligro

de que una muestra no contenga su especificación. 

1937. Aplicación de la técnica espectroquímica al análisis

de rutina de aceros. Burriel-Marti, F.; y Alvarez Herrero, C.. Quim. 

analit., 3974, 28 ( 1). 14- 23. 

Los elementos componentes de muestras de acero ( Ni, V, Mo, 

Cr, * 7, Mn y Si) se determinaron mediante el análisis espectrográfico, 

usando el método paso -sector sin patrón interno. Se usó un instrumen- 

to de alta dispersión con electrodos de cobre y excitaci5n de corrien- 

te directa a 180 V y 4 amp. Las lineas seleccionadas para el análisis

estuvieron a 3524. 54, 3184. 06, 3798. 26, 3578. 69, 2944. 41, 2794. 82 y

2881. 59 I, respectivamente para los metales arriba señalados. 

2034. Detección y determinación de trazas metálicas en las

manos. Hudson, G. D.; y Butcher, S. J.. J. forens. Sci. Soc., 1974, 14

1), 9- 18. 

Se decriben procedimientos para la limpieza de las manos

con algodón humedecido en jabón liquido, y para efectuar una extracción

del algodón con HNO3 2M caliente (
700). 

Las soluciones ácidas resultan

tes son analizadas mediante espectrografia para Cu y Pb ( t6cnica de - 

disco rotatorio; chispe, de corriente alterna de 15 kV). Alternativamen

te, pueden extraerse los algodones con HNOZ al 5% y analizarte los ex- 

tractos mediante espectrofotometría de absorción atómica. Para un aná- 

lisis más completo, el extracto ácido se evapora con grafito y el re- 

siduo se analiza espectrográficamente en un arco de carbono de 9 amp; 

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



123 - 

Cr, Fe, Sal 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. Determinación espectroquimica de met; -.les diferentes de

las tierras raras en lantano y su óxido. Kaplan, B. Ya.; Kirillova, 

Z. P.; Merisov, Yu. I.; Nazarova, M. G.; Petrova, E. I.; y Skripkin, 

G. S.. Zay. Lab., 1974, 40 ( 3), 256- 59. 

La muestra ( 2 g) se disuelve en 7 u 8 ml de HCl M, la so- 

luci6n se evapora casi a sequedad, el residuo se disuelve en 50 ml de

agua y el pH de la solución se ajusta a 2 con NH3 acuoso ( 1: 10) o con

HCl ( 1: 10), se trata ( a 900) con 2. 5 ml de solución de dietilditiocar- 

bamato de sodio al 2% y con 5 m1 de poliacrilamida acuosa al 0. 2%. La

mezcla que tendrá un pH de 6 se agita durante 8 o 10 minutos 80- 900, 

se enfría a aproximadamente 700 y se agita durante otros 8 a 10 minu- 

tos habiendo añadido 50 mg de grafito en polvo y 2 ml de 8- mercaptoqui

nolina acuosa al 0. 5á ( sal s6dica). Por este medio, más del 95% del to

tal de cada una de las impurezas formadas por Co, Cr, Cu, Fe, Mo, Mn, 

Nb, Ni, Pb, Ta, Ti, V y W, son precipitadas en el polvo de grafito. El

concentrado junto con el grafito se colecta, se lava con solución 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 método se puede usar para determinar de 0. 003 a

0. 45 Ppm de las impurezas mencionadas. 

2432. Determinación espectrográfica de impurezas en fluoru- 

ro de litio de alta pureza. Anbinder, I. S.; Zakhariya, N. F.; y --- 

Zhikhareva, E. A.. Zh. prikl. Spektrosk., 1973, 13 ( 4), 50 -70 - 

Se dan las condiciones 6ptimac para determinar Cu, Itg, Al, 

Ti, Sn. Pb. V, Cr, lío, Pin, Fe, Co y Ni, madiante la combustión de una
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mezcla de la muestra y carbón pulverizado ( 10: 1), en un arco de carbón. 

Se describe un procedimiento mediante el cual se pueden determinar las

impurezas en concentraciones menores a unas cuantas partes por millón

abu o de 0. 1 ppm para Mn), con un coeficiente de varíaci6n menor del

15%. 

Método 12. 

1946. Análisis de escorias de la fabricación de acero median

te fluorescencia de rayos X. Tunney, A. A.. Br. Steel Corp. open Rep., 

GS/ TECH/ 500/ 1/ 73/ C, 1974. 

Se describe la aplicación de la máquina de Schoeps para la

preparación de muestras de escoria con forma de botones de vidrio, para

el análisis de rayos X, procesando los datos por computadora. Se dan

gráficas de calibración para Fe total, MnO, Cr203, V205, UIO2, Ca0, 

P2059 S' 020' A1203 y M90. Los valores medios y los límites de confianza

obtenidos en escoria BCS 174/ 2 durante el curso de un día de trabajo y

sobre un periodo de 6 meses, muestran que la reproducibilidad del aná- 

lisis de la muestra es casi del doble que la desviación tipo. 

1936. Análisis de pequeñas cantidades de acero mediante

fluorescencia de rayos X. Tunney, A. A.. Br. Steel Corp. open Rep., 

GS/ TECH/ 300/ 1/ 73/ C, 1974. 

Se describe la preparación de pequeñas muestras de acero ( de

aproximadamente 1 g) con forma de raspaduras o de desperdicios produ- 

cidos por el taladro para el análisis por fluorescencia de rayos X. El

acero se disuelve en HNO3 al 50%, se evapora la solución a sequedad, 

el residuo se calcina y entonces se funde con Li2B407 1 se forja en
forma de bot6n. Por este mstodo 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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N,o, Ni, Co, Cu, Nb, Sn, Ti y V. Se dan las gráficas de calibración y

los datos de precisión para los elementos citados. 

Método 13. 

676. Polarografía de quelatos de vanadio con catecol y piro- 

ga.lol. Zelinka, J.; Bartusek, M.; y Okac, A.. Colín Czech. chem. -- 

Commun., 1974, 39 ( 1), 83 - 91 - 

Se puede determinar vanadio ( de 0. 07 a 2. 4 MM) polarográfica

mente en una solución reguladora de acetato o piridina ( p1i 5. 3) que

contenga catecol ( de 25 a 400 mM). El valor de E1/ 2 es de - 0. 53V, y el

tamaño de la onda catódica es independiente de la concentración de ca- 

tecol. Bajo estas condiciones el VV se reduce a VIV, y el VIII se oxi- 

da a VV. El pirogalol es menos adecuado que el catecol para la determi

nación del vanadio. 

Método 14. 

2318. Aplicación de la coulometria de potencial controlado

al control automático de eluatos en cromatografla liquida. V. Desarro

lío de un detector coulométrico de flujo: su aplicación a la cromato- 

grafía liquida. Takata, Y.; y Arikawa, Y.. Japan Analyst, 1973, 22 ( 3), 

312- 18. 

La técnica depende de la introducción del eluato, de la co- 

lumna a una celda en donde toma lugar la electrólisis ( a un potencial

constante) de los iones por determinar, sin que haya reacción electro - 

química del eluente. Se anota la cantidad de corriente consumida y la

concentración de las especies de prueba se calcula por medio de la ley

de Faraday. Se diseñaron y probaron 3 celdas; cada una de ellas tenia

un electrodo de trabajo de carbón con un área superficial grande, colo

cado entre dos electrodos auxiliares de plata- AgI 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 pudo usar pare= rangos

de elucibn superiores a 6 ml por minuto. La reacción electroquimica u- 

sada perra determinar iones metálicos fu6 la reducción del metal en pre

sencia del complejo Hg- ácido dietilentriaminpenta- acético ( I), para oV

tener el complejo, de I con el metal de prueba y el Hg libre; se pudie- 

ron determinar cuantitativamente iones de Ag, 
AuIII, BiIII, 

Cd, Co, 

CuII, Fe, I, FeIII, 

HgII, MnII, Ni, Pb, VIV, Zn, los metales alcalino- 

térreos y las tierras raras. El método se usó para detectar
Mg2+, Ca2+, 

Sr2+ y
Ba2+ separados mediante cromatografia con resina Dowex 50W-% 8, 

acetato de sodio 2M como eluente ( pH 7. 5) y un electrolito 5mM en el

complejo Hg- I, 1M en NH3 y 0. 1M en NH4NO3, usándose un potencial de

0. 20V contra el electrodo de plata- AgI. 

Método 19. 

768. Análisis por activación ( no destructivo) de aceites cru

dos árabes. Zaghloul, R.; Obeid, M.; y Staerk, H.. Radiochem. radio- 

analyt. Lett., 1973, 15 ( 6), 363- 72. 

Las muestras ( 200r1) y los patrones ( preparados sobre tiras

de papel filtro), que contienen V, S, Na y Br, se colocan en recipien- 

tes de polietileno y se irradian en un flujo de neutrones térmicos de

aproximadamente 0. 8x1013 neutrones/ cm
2/

seg; los tiempos de irradiación

fueron de: 1 min para V. 2 min para S y 1 hora para Na y Br. Las acti- 

vidades del 52V, 24Na y 82B se determinaron cuantitativamente con un

detector de 0e( Li) unido a un analizador multicanal de 2000 canales, la

actividad del 37S se determinó cuantitativamente con un espectrbmetro

de rayos gama unido a un analizador de 400 canales y a un detector de

centelleo de NaI( T1); los tiempos de determinación fueron de 4 min pa- 

ra V y S, y 40 min para Na y Br. La concentración de cada uno de los
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elementos se determin6 a partir del espectro por el método de Soltys

y Morrison ( Analyt. Chem., 1964, 36, 293); loc- re ultados p-^ra el V

variaron de 9. 52 a 51 ppm; para el Br de 0. 15 a 0. 36 Fpm; para el Na

de 0. 06 a 0. 31 ppm; y para el S de 1. 2 a 3. 1%. 

Método 21. 

1826. gétodos 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., 19729 221 2999) se aplica a la determinación de Yo, 2 , 
CuII

y VV. El molibdeno ( 1 a 20, 0a) se determina midiendo su efecto catalí- 

tico sobre la reacción entre el 11202, el 2 y el ácido asc6rbico; el

2 ( 1 a 301»,E) se determina por su efecto sobre la reacción del As033- 

con el 103 . En ambos métodos la generación de iodo libre se detecta

fotométricamente en la solución de prueba y en una solución tipo simul- 

táneamente, la diferencia se grafica contra el tiempo para dar una me - 

dada del Mo o del I en la solución de prueba. En la determinación de

ICuI (
0. 1 a 2 rg) se usa una detección potettciométrica por su influen- 

cia en el sistema S2082 -- I--
S2032

y también en la determinación del

VV (

0. 1 a 3, 1149) por medio del sistema Br03 ---
I---ácido ascórbico. 

Método 23. 

2597. Análisis espectrométrico de masas ( spark -source) de pe

trones NBS- SRM 610. Bergholz, J.; Luch, J.; Moeller, P.; y Szachi, W.. 

Z. analyt. Chem., 1974, 269 ( 2), 121. 

Se describe la preparación de la muestra para su análisis me

diante el espectr6metro 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, Da, Ce, 

Hf, Ta, Tl, Pb, Bi, Th y U. 
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a , AI ` TI :AL a: Sm. ACTs Vol . 23 ( enero - jun. 1975) . 

i. ftodo 5. 

B111. La isoyro. ilid.er_c_. I.Irazida dcl ácido antranllico como

reactivo ( aspectr^ fotométricu) para el vunadi.o. Dolgorovo A. V.; y - 

harpova, C. I.. Zav. Lab., 1; 71,, 40 ( 7), 771 - 3 - 

En 112solF etanbiico
acuoso ( p:3 apronimadamente 0. 2 a ir eú á- 

cido), el .' V forma un coWplejo anarillo ( proporción metal -ligando 1: 2) 

con este reactivo ( I) ( preferiblerente eü una cantidad por lo menos - 

100 veces mayor); el complejo se torna rojo cereza al adicionar aceto- 

na, puro la e:: tinción ( máximo a 525 nm, E= 5100) permanece virtualmente

constante al adicionarse cualquier rroporcibn de acetona de entre 0. 25

y 4 vol5nenes de la solución original. La ley de Beer re observa para

3 a 100 og de V por 25 mI. no hay interferencias por cantidades 10, 000

veces mayores de A1, álcalis, metales alcalino térreos o metales de - 

las tierras raras, ni por un, ltidaAes 5, 000 veces mayores de Ti, Zr, Se, 

hin, Zu, Ga, Ge o Cr, ni por cantidades 29000 veces mayores de U. Th, - 

Nb, Ta, Cd, Fe, Cu, Co o 1P, ni por cantidades 3, 500 veces mayores de - 

Mo o In, pero no debe haber presente Os ni Br03 . Para determinar V en

silicatos, la muestra ( 1 g que contiene menos de 5. 5 ppa de V) se di- 

suelve en R1103HC1 ( 1: 3) en presencia de H. O. acuoso, la solución se - 

filtra a. través de pulpa de papel, el residuo se lava con E-103 al 1%, 

y el filtrado caliente se trata con un ligero exceso de N113 acuoso. El

precipitado se colecta y se lava con soluc- 611 de UU4IM3 al 1%, disol- 

viéndose entonces en 50 ml de H2SO4 11, io ml de la solución se tratan

con 1. 5 al de H3PO. ( para enmascarar al Fe) o:: i.dándose entonces con so

UC - 1 de ?;:. n04 al 0. 5°w'; el i' I.n04 no consunído se desco:anone, se adi- 

ciona soluclbn de I en acctona al 0. 07, la mezcla se diluye a 25 : a1 - 

con w„ Ztorla " oe j:i4' e, la ti^ i3 a 525 1: m. Le. ; ráfica calibraci5n
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cubre el ranbo hasta 70 pg de 0- 

3B101. Extracción con solvente- detcr: în^ción esnrctrofoto~•- 

tris: de vanadio con el 5- diretilarüao- 2-( 2- tia^clilazo) fono!. Tc'_zru°2i, 

4.; ota, id.; y ruruj-z, K.. Jüpan Analy t, 1073, 22 ( 12), 15 7 - 1601 - 

El complejo 1: 1 iormado. entra el V y el reactívo rombz- do ( I) 

eo extraido cu. ntita.tivümente con CEC13 a partir ae un medio acuoso

coa un pH de 3. 5 a 4. 3; el mAximo ele absorción del co -ni ejo esti a 595

nr: ( g_ 42, 000) y la ley de Beer ze observe. hasta 1. 2, Mg 3e y por mi- - 

Ea la determinación de V existen interferencias. por el
TiIV, 

Zr, nb, - 

FeIII y oxalato, pero el Nb y el FeIII pueden en>üascsra~se con Z.CN y - 

etanolauina, respectivazente. Proc. di^:iento. A una==oro-16a de la colu- 

ci.Su de prueba que contiene menos de 10 rg de V se aoreja 1 La de I me

ta:iblico al 0. 01%, se ajusta el pH de la coluciún a 4 con solución re- 

guladora de acetato de sodio 1P1- HC1 lM y se diluyo a 50 nI con agua, - 

después de 15 minutos el complejo de V se axtráe con 25 ml ce C:? C17. - 

Se mide la extinción del extr,.cto s. 5? 5 nm costra un e__tracto d„ 1 reas

tivo como testigo. Para deter=iaar V en acero al carbdn, la mayor par- 

te del Fe se extráe de la nuestra con isabutil aetil cetona. La fase - 

acuosa se tratacon 32SO4 : sediluye a 500 ni con agua, a contiLua- - 

ción se trata una porción coi, 2 ni cae solución de KCN al 0. 57 y la de- 

teraiaacibn ee cor..pieta corso sv : Occribe. para un ccero que contiene

0. 1; x, de V, el oefici ntc , o varia.cibn fUt del 1%- 

5B123. 1, 2, 3- Feuilo i^:.idira ( N- l: irgo:-i-RN'- lifer; loen * ir'.i

x0.): u> 

termi• âsió-± e^ pnctrefoto^étr{ c.^ e vanarlio(:'). Saty nora ^ n?, K.; y - 

Víshra, P. K.. Analyt. C110%, 197! x, 1, 6 ( 11), 1609- 10. 

F1 reactivo ( i.üso' ttblo en ^ Qu- ! V. J ••^ Ji ubil; e^ n__ 13), cuya - 

repx ĉióa se c' cscribo, d^ u^ p.r^mei^ it^ o , ul- viDietw - on ion^s vana

ato en un medio de ci:' có ice; ertc
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ajua y , o ruede ertra.er ct?^ntitntivr:nente con íCl. El náximo de ab -m.. 

v7r^.ifJn -de! c0*:I.1- jo ¡ i3 11 j'.:t& dc 4`i0 a 5n17 .-:; el elel re..-cti•.•o ec ú - 

315 nm. P - r- 1 deterniraciór. de Y se mi -do la e7tinci6n del eztrreto

563 n ' E1 i te- a obedeco 1 ley de pe , est^ ndo el r n̂Co S - timo en- 

tre 2. 4 y C.° ppm de V; la er_sirilidad es de 0. 011 pg de V por cm a

7G0 am. 1: o hay interferencias pox FaIIT, P'oVI, 
CrIII, MnII, CuII, NiII, 

SbIII ni por As043 , pero el Ti Iv y el W1 si interfieren. Los re. ulta

dos -:: la deter:.:inec! Sa de V en dos zceros tipo coicoriaron con los v_ 

loret: curtificados. 

58124. Extrae ción- detar::.inací6n ctipectrofotométrica de vena- 

dio( V)-- odiante el uco del butanul y ol PAE ( 4-( 2- piri•3ilazo) reoo-rci- 

nol) . Akaiwa, H.; Ka'wc-noto, IT.; y Kondo, R.. Japan Analyst, 1974, 23 - 

4), 402- 6. 

La coluc:i5a de prueba que contiene hasta 29 rg de
VV, 

se - - 

ajusta a un pH de 3 adicionando 1 ::. 1 de I?:' 03 0. 0115, diluyéndose enton- 

ce^ a 10 n1 con agua v ay-;itándoce :' urarte 5 Mi:2utOS con 10 ü.l de buta- 

nol ea benceno 5Y, para xtraer el VV. La fase orgánica se ajitü duran- 

te 5 , hinutos con 10 w1 de reextrsctante ( 5 ml de soluclón reZuladora - 

de fozfL,to con un pH de G. 4, 2 ml de soluci6n de PAr al 0. 1% y agua), 

nidi ndose la extinción -de la fase acuosa resultante a 545 nm contra - 

a_ -un. La ley d.e Beer se obTerva sobre el ranuo citado y la rensibili- 

c'.ad (^ andel].) es de 0. 002 mg for cr:
2. ,

1 ro y el . cauccr_ ligera in- 

terferencia, rcro el VV se serara del erVI medinnte este m5todo: El m6

todo ce ha usado pzra deterninar V en rocas ( por ej., 23 Ppm en Srano- 

diorita y 17P p n en hnsalto). 

GB152. de vana- 

dio mec?i- :tz, el PA ( MAAZ- PA) ( 3- hidroxi

x-( 3-( 1- rletil- 2- pij,cridil)-?-niridila o)- 2- rafto- p- toluidida). - - 

Podlipcii^ya, S. E.; TA11—ov, - 11. T.; Dzhi.ynnb^ eva, R. Th.; y Davranova, 
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R. A.. 1Pauch. Trudy tashkent. Sor. nniv., 1973, ( 435), 24- 7; Aeferat. 

Zh., K.hin., 19GD, 1974, ( 5), Abctr. No. oG°v-3. 

A la solución pie prueba ce adicionan 1. 5 7r1 de l?na zolución

de MAAZ- PA al 0. 1% y la cantidad necesaria de solución re ula?or- le - 

acetato -HCI de pH 3. 5 para dar un volumen de 20 nl. La solución ea ex- 

trAe con 10 m1 de CHC13 y se mide la extinción del extracto filtrado a
580 na coatraqun testigo -del reactivo. La ley de Beer se obedece do 5

a 20 rg de V en el extracto. No interfieren álcalis, ni ---.ctalec. alcali

uo tórreos, Ma, Cd, Pb, 
FeIII, 

17, Mo y Ti, pero el Ni y el Co si lo ha

cen. El" métado ha dido• áplicádo' a mezclas preparada$ y a rocas siliceas

sin separación de la óa.nga. 

5B194. Determinación fotométrica do vanaüiG( IV) ( en, por ej., 

vidrio b, tico) con Eriocromo rojo n ( C. I. Rojo Wor4eat_ 7). Gor4eeva, 

M. N.; Pyndin--, A— H.; y Pirogova, A. I.. Vest. leningr. jos. Univ., - 

1974, ( 22), Fíz., Khim., ( 4), 125. 

Una muestra üe 0. 1 b colocada en un .:: atraz c3nicu c° - a platino

equipado con una salida para gases, so dasconipone ; aeGiante calentai.lie_ 

to con 112S0 HF en una corriento de CO2; la solución r- sultauta se di- 

luye a 25 ml con aóua, y una porción ( 5 a 10 ml) se mezcla con 10 mal - 

de una solución reguladora de acetato con un pH de 4. 5. Fnseruida ee - 

r.C..icionan unos culnto- crict^les de ácido nrr6rbico y 2 " l 9e una rolu

ci5n del colorante IM preraraan recientcuente y la mezcla re diluye a

25 rl con . agua; se mide ls wztinción de esta solución a 540 ny". Se ob- 

tienen 2rfic^._ de c libr-ción _ sctil.ir.ezs en el r^.n^ o Ae 0. 1 a 1;0 g

d^ ttIV por ^ l; enrticlsc.es 200 pene^ ..?; oren d Mg ra, Al, Zn y Fe - 

no ir.`.r̂fieren. 

13162. Fxtr^cción- aet,: ai c;. 5 go*. o.- + rim, ae vs^.., i cr_ a- 

cero -^ o!, Icido 3- hi?.ro _i-2- r^ftol:ia: o___ar.ico. O trabroc, T• r' :^.a, 

A. L.; y & bduralz-,iova, T. .... I::s. v; crh. " chge". ! 7¡c -V: -a., T'_ ii'.,. 1.:.. _ 

t. 
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TekL-nul., 1973, 16 ( ó), 843- 5; Referüt. Zh., Khim., 19GD, 1973, ( 21), 

lbstr. '' o. 21C115. 

La Waortrr, (3. 1 Q 1 S) ue i3uclve en 20 - i áe 11G1 concentra

cio, co^. ^ f-' antn^ lento y con 1^ .' ici3n de Y- 0-. : oncentrádo ( 6 r.1). La

o'_ ucióa se calienta liaz:ta que la evolución cae NO2 cesa, se a¿re¿an en

tonc- 2 r..l 3e P2SO4 ( 1: 1), la solaci6n sc calienta hasta formar vapo- 

res de S03, el residuo se disuelve en 50" ml de agua y la aoluci6n se - 

calienta durante 15 minutos, filtrán,'.ucc ensejuida. Al filtrado se a£ re

Ca solución de K1: no4 al 11,5 Gota. a ¿ ota) para oxidar el VIV a VJ; cuan

do la mezcla está debilmente rosa, se adiciona solución de NaOH al 5% 

5 - 1 iAs de lo necesario para inducir la precipitación de los iaiaró: i

4os). El l,rccipitado se filtra y se lava con solución de ." a0?7 al 2% y. 

el filtrado y los lavadoZ se neutralizan al tornasol, entonew: se dilu

Yo a 100 0 250 ml. A una alícuota de esta solución se a¿;regap 25 ml de

solución ,, c„• -, ladera de acetato de PH 3. 5, el v r_c extráe con una Solu- 

ción al 0. 5% del ácido 3- hid.roxi.-2- naftohidroxámico en octanol ( 2x10 - 

ml), y se mide la extinción de los extractos combinados a 460 nm. No - 

hay interferencia~ ror cantidades 20 veces mayores ( con respecto al V) 

de 19VI, ni por cantidades 80 veces mayores de MoVI, TiIV, Nb o Ta, ni

por 100 de Zr, Co, Ni, UVI o Th, ni por 150 de CuII, 
crIII, 

Al, 
CeIII

o Cd, ni por 200 de MnII, SnIV, Bi, Zn, In, Be," Ag, Pb, Ca, Sr, Ba o - 

F , aeí como tampoco por cantidades aún - IAr Irandes d.e Cl-, 
SO42 , - 

T0,-, 
p043-, B033-, 

acetatos, tartratos o malenatos. 

Método 6. 

4B105. Determir_aci6n e, pectrofluorinStrica de vanadio( V) con

1, 4- diamino- 5- nitroantr^quinona. Roman Ceba, M.; García Sanchez, F; y

Gomez Hens, A.. auim. nna.lit., 1974, 28 ( 4- 5), 191- 7. 

A la Solución nuectra ( que contiene el Vv necesario para dar
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una concentración de 0. 1 a 0. 8 ppm en la solución final) se agrega eta

nol ( 24 ml), HC1 2M ( 9 ml), 1, 4- diamino- 5- nitroa.ntraquinona etanóllea

1 mM ( 1 ml) y agua hasta tener 50 ml. La mezcla se calienta durante 2

horas en un baño de agua a 80- 850C y se enfría, se lleva el volumen a

50 ml con etanol y se mide la intensidad de la fluorescencia del com- 

plejo 1: 1 a 550 nm ( excitación a 475 nmi. 

Método 7. 

2B46. Análisis por absorción atómica de berilio y vanadio en

rocas. Terashima, S.. Japan Analyst, 1973, 22 ( 10), 1317- 23. 

Se determinaron berilio y vanadio mediante su absorción ató- 

mica a 234. 9 nm y a 318. 4 nm, respectivamente, en una flama de acetilo

no -N20; la interferencia debida a otros varios elementos se suprimió - 

mediante la presencia del aluminio y la interferencia del Al en la de- 

terminación del Be se pudo evitar ajustando la trayectoria óptica de 8

a 10 mm arriba del extremo superior del quemador. La absorción de, por

ej., Ti, Ca y K se compensó mediante la adición de cantidades apropia- 

das de estos elementos a los tipos usados. Para la determinación de - 

0. 5 a 50 ppm de Be y de 5 a 50 ppm de V en rocas siliceas, arcillas á

feldespastos, se descompuso 0. 5 g de muestra con HC104HNO3- HF y el ea
terial resultante se di®o1Fi6 en HC1 diluido para dar 25 ml de solu- - 

ción. Se prepararon soluciones tipo de Be ( 1 a 100 rg por 100 ml) y de

V ( 10 a 1000 4g por 100 ml), conteniendo además 150 mg de Al, 80 mg de

Ca 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- 

cribió y la solución muestra en HC1 se trató con 20 ml de solución de

EDTA al 10%, 2 g de NaCl y 5 ml de solución de acetilacetona al 5%, en

seguida se ajustó el pH a 7- 7. 5 con NaOH acuoso y se extrajo con CHC13
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 HNO 3

y 2 ml de HC104, el residuo se disolvió en 5 ml de HC1 diluido y se de

terminó el Be en esta solución. Los resultados para V y Be en rocas ti

po concordaron con los obtenidos por otros métodos. 

1H24. Determinación de vanadio en agua de mar mediante espec

trometria de absorción atómica después de separarse de la sal. -- 

Mu~ elli, R. A. A.; Y Rocchetti, R.. Analytica chico. Acta, 1974, 70

2), 283 -9 - 

La muestra filtrada ( 1 1) se ajusta a un pH de 4 con H2SO4
0. 1 M y se pasa a través de una columna de resina ( chitosan) ( 100 a 200

mallas; 500 mg), acondicionada previamente con H2SO4 a un pH de 4 y -- 
contenida en una jeringa plástica ( 6 mm de diámetro). La columna se se

ca mediante succión y se extruye la resina, se agita con etanol y se - 

seca a 60°. El vanadio se detrmina a 318. 4 no: en alícuotas de 5 mg del

polvo seco, mediante un espectrómetro de absorción atómica Perkin- Elmer

305 con atomizador de grafito caliente y compensador de fondo de deute

rio. Se usa nitrógeno ultrapuro para el atomizador y para el compensa- 

dor. Se da el programa de calentamiento y otros parámetros experimenta

les. La recuperación total de vanadio es del 60%. Dos muestras de agua

de mar dieron resultados de 0. 71' 0. 09 y 0. 52+ 0. 04 Í g de V por 1, res- 

pectivamente. 

h6todo I. I. 

2H3. Determinación espectrográfica de elementos ( tragas) en

partículas aéreas. Yamane, Y.; Miyazaki, i•í.; y Nakazawa, H.. Japan - 

Analyst, 1973, 22 ( 9), 1135- 40. 

Las muestras se colectaron bombeando aire a través de un fil

tro Millipore ( tamaño de poro 0. 8 r m) a 20 1 por minuto durante 2 sena

nas. E1 material se pulveriza entonces con NaCl -grafito ( 2: 7) como re- 
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gulador y con 0. 3% de Sr y 0. 03% de Pd como patrones internos. La mear

cla resultante se empacó en la cavidad de un electrodo de grafito y se

excitó en un arco de corriente directa de 10 amp. Se tabalan las lineas

analíticas usadas para determinar Be, Co, Cr, Cu, Mn, Ni, Fe, Zn, V y

Pb; los rangos analíticos; la recuperación de los elementos adiciona- 

dos y los resultados obtenidos sobre 4 muestras de partículas. La sili

ce, alúmina o el papel filtro presentes en la muestra no interfieren. 

5G9. Estimación simultánea de algunas trazas y elementos me - 

nones en roca fosfórica mediante espectrografia de emisión. 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 espectrográfico compuesto por - 

Li2CO3- polvo de grafito ( 1; 1), que contiene tambián 0. 9% de polvo de - 

Co como patrón interno. Se empacan porciones de la muestra ( 75 mg) den

tro de los cráteres de los electrodos de grafito y, despubs de haberse

mantenido a 100cC durante 2 horas, se excitaron en un arco de corrien- 

te directa de 10 amp ( 5 amp para la determinación del Fe), grabándose

el espectro en la región de 255 a 350 nm. Se prepararon tipos a partir

de mezclas de ea3( PO4) 2, 51029 Fe203 y A1203 ademas 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 144 a 776 ppm de Cu, Ma, V y Ti, respecti- 

vamente y de 0. 0342 a 0. 3236% de Na. 

4B11C. Determinación espectrográfica de trazas de impurezas

en azufre. Joshi, B. D.; Bangia, T. R.; y Dalvi, A. G. 1.. Mikrochim, 

Acta, 1974, ( 5), 829- 38. 

La matriz de S se elimina como S02 calentando ( a aproximada- 

mente 3000) la muestra ( 1 g) a sequedad con HNO3la2SO4 después de la a

dici6n de 0. 5 rg de Co como patrón interno. El residuo, que contiene - 

las impurezas, se disuelve en HC1 6M, y la solución se carga en 10 mg



136 - 

de mezcla portadora ( NaCl -polvo de grafito ( 1: 9)) en el cráter del áno

do. Se excita el espectro en un arco de corriente directa de 13 amp en

una cámara de vidrio equipada con ventanas de cuarzo ( mostrado esquemá

ticamente), y se determinan Al, Ba, Bi, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, 13g, Mn, Ni, 

Pb, Sn, Ti y V usando un espectrógrafo Lilger 3. 4 metre Ebert. Se repor

tan las líneas analíticas y los rangos de concentración, y las gráfi- 

cas de calibración para Al, Bi, Cr, Mg, Mn, Ni, Pb y. Sn se muestran. - 

Los limites de detección varían de 0. 005 a 0. 05 ppm para los diferen- 

tes metales. La recuperación de las cantidades añadidas ( 0. 05 a 0. 5 rg) 

de cada metal varia de 86 a 110% ( 10 determinaciones para cada uno) y

el coeficiente de variación fué de 6 a 19$5. 

Método 12. 

2C68. Preparación de muestras de elastómeros y otros políme- 

ros mediante fusión con borax para el análisis 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

Na2B407 en cantidades iguales, hasta que se obtiene un fundido claro. 

Se vierte éste en un traste de platino aleado con forma especial. Los

discos así producidos son fuertes y duraderos si se almacenan en un de

secador. Se obtuvieron buenos resultados para determinaciones de Fe y

V en hule, y para metales y P en polialquenos y poliamidas. No se ob- 

servaron pérdidas por volatilización. 

3B125. análisis de vanadio, cromo y manganeo en acero al

carbón y aceros de baja aleación mediante fluorescencia de rayos X con

una fuente de níquel 59. Gehrke, R. J.; y Helmer, R. G.. Rep. atoro. - 

Energy Commn U. S., ANCR- 1135, 1974, 40 Pág.. 

Puede determinarse manganeso ( en menos de 60 seg) en aceros

al carbón usando un sistema que incorpora un espectr6metro de Si( Li), 
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analizadores de canal simples y escaladores; no requiriéndose datos - 

del proceso. Se pueden determinar V, Cr y ion en aceros al. carbdn y en

aceros de baja aleaci$n usando un sistema similar que incorpora un es- 

pectr6metro de Si( L1) ligado a un analizador multicanal operado por com

putadora. El tiempo total de análisis para V, Cr y Mn es de aproximada

mente 15 minutos, pero usando una fuente de excitación más intensa y - 

un detector de mayor área, este tiempo puede reducirse a menos de 25 - 

segundos. También se discute la posibilidad de construir un sistema - 

portátil y el uso de espectr6metros de úe. 

Método 14. 

484. Electrogenerací6n de estaño( II) en una celda galvánica

para titulación coulométrica. Basov, V. N.; Agasyan, P. K.; y Vikharev, 

B. G.. Zh. analit. Khim., 1973, 28 ( 12), 2344- 7. 

Se generó estaño( II) mediante la electrólisis interna de un

electrodo de estado amalgamado ( 0. 6 a 1. 9% de Sn) usando un electrodo

contador de platino y HC1 4N como electrolito soporte. El SnII se usó

como titularte coulométrico externo para determinar pequeñaa cantida- 

des ( mg por 50 ml) de K2Cr201 ( 0. 49 a 2. 41), NH4V03 ( 0. 58 a 5. 83), KIF;: 

CN) 6 ( 0. 66 a 16. 51) y FeC13 ( 0. 84 a 8. 37) en sus soluciones puras. - 

Los coeficientes de variación para 5 determinaciones de cada uno fue- 

ron de 0. 4 a 4. 8%. Los coeficientes de variación para 3 determinacio- 

nes de 2. 55% de V en una aleación de Al -V y de 1. 56% de Cr en acero

98. 4% de Fe y 0. 018% de S) fueron respectivamente de 1% y 4%. 

Método 15. 

4B89. Aplicación de la retitulación del etilendiamintetra a- 

cetato y del 1, 2- diaminocíclohexanotetra acetato al análisis de ilmeni

ta. Khalifa, H.; e Ismail, I. A.. Egypt. J. Chem., 1973 ( 1974), 16 ( 6), 
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509- 14. 

La muestra pulverizada ( 0. 5 g) se hierve durante una hora con

40 ml de H2SO4 ( 1: 1), la mezcla se enfría y se filtra, el residuo se - 

funde con KIS-O4 y el fundido se calienta con el filtrado. La mezcla se

calienta hasta exhalar vapores de S03, se enfría y se diluye con 50 ml

de agua; el material insoluble se colectó, se lavó y se trató con RF- 

H2SO4 hasta volatilizar el Si ( determinado gravimótricamente por dífe- 

reacia). El material remanente se fundl6 con KHSO4, el fundido se di- 

solvió en la solución libre de Si, y la mezcla se llevó a 500 ml con - 

agua. Se determinaron Fe, Al, V, Ca y Mg en alicuotas de esta solución

mediante el tratamiento con una solución de EDTA en exceso ( en presen- 

cia de otros varios reactivos), titulándose potenciom6tricamente el - 

complejante no consumido con solución de
HgII; 

para determinar Tí se - 

usó diaminociclohexantetra acetato en lugar de EDTA. 

Método 16. 

5B170. Titulación amperométrica de vanadio( IV) en acero con

ferroceno en un medio acuoso -orgánico. Solomatin, V. T.; y Artemova, T. 

H.. Zav. Lab., 1974, 40 ( 9), 1044- 6. 

La muestre: ( 0. 1 a 1 g) se disuelve en 20 a. 30 ml de HC1- HNO3

3: 1), la solución se evapora a sequedad, el residuo se trata con 5 ml

de HC1 y se evapora nuevamente disolvibndose el residuo final en HCl - 

concentrado a producir 100 o 200 mi de solución, de la cual se extr.áen

el Fe y el Mo con éter etílico ( 2 o 3x20 ml). La fase acuosa se diluye

a 100 o 200 ml con RC1 y una alícuota ( 5 mi) se mezcla con 5 ml de - - 

a3PO4 al 85% ( para enmascarar al Fe residual) y 10 ml de etanol o ace- 

tona, y se titula amperométricamente (
electrodo de platino) con ferro - 

ceno etanólico 1 mM a + 0. 72 V ( sin aplicación de una fem externa) con

relación a un electrodo de referencia de permanganato alcalino. 
Para - 
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el análisis de aleaciones que contienen cantidades 5 veces menores de

Fe o Mo, se puede omitir la extraccí6n con éter. No existe interferen- 

cia por Ni, Co, Al, 
Crin , 

Mn, Hf, Ti1V, w o TaV. 

M6toda 18. 

3D140. Determinací6n del contenido de vanadio en soluciones

de proteinas mediante espectroscopla de resonancia paramagnética del - 

electrón. Fitzgerald, J. J.; y Chasteen, N. D.. Analyt. Biochem., 1974, 

60 ( 1), 170- 80. 

Se disolvieron las proteínas en agua o en NaCl 1M la carboxi

peptidasa, y se determinó la concentración por medio de espectrofotome

tría a 278 o 280 nm. Se acidificó ( a un pH menor de 0. 5) una porción - 

de la solución con HC1 concentrado ( 50 M1) y se agregó un poco de áci- 

do asc6rbico para reducir el V a VO 2+. Se grabaron los espectros de - 

la resonancia spin del electrón ( e. s. r.) con una porción de 300 r1 de

la solución en un espectr6metro Varían E- 4 operado en la banda X ( 9. 5

GHz) y a una modulación del campo magnético de 100 kHz. Se determinó - 

el contenido de V en 6 diferentes proteínas en el rango de concentra - 

clones de 1 mM a 10 A M con una precisión de ± 1% y una exactitud de ± 3p. 

El límite de detección fué de 25 partes por 104. 

Método 19. 

3B126. Separación de vanadio, manganeso y cromo de un acero

y análisis por activación de los elementos de la aleación 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 solución en HC1 5N, median- 

te la extraccí6n del Fe con metil etil cetona- CC14 ( 3: 2). La fase acub
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sa se trata con sulfato de hidracina ( para reducir el V5+ a V4+), se

agrega H2SO4 y la solución se pasa por una columna de resina Dowex - 
50W - X8 ( 10 cm x 1 cm). El cromo se eluye con H2SO4 0. 2N, el V con E2SO4
0. 2N - H202 acuoso y el manganeso con JH4SCN 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 cm por

seg y se analizan mediante espectrometrla gama ( de rayos gama) con un

analizador de 400 canales y un cristal de NaI( T1), durante 300 segun- 

dos. 

Método 21. 

2B115. Determinación cinética de vanadio mediante la oxida- 

ción del meturin ( 1- hidroxi- 3- metil- 1- fenilurea) con bromato de pota- 

sio. Kreingolod, S. U.; Pantelimonova, A. A.; y Poponova, R. V.. Zh. 

analit. Khim., 1973, 28 ( 11), 2179- 81. 

El método se basa en la acción catalítica del V sobre la - 

oxidación del meturin ( I) con KBrO3; la composición 6ptima de la mez- 

cla de reacción es de I 0. 5 mM, KBrO3 1 MM y EC104 0. 5 a 1M. La veloci

dad de la reacción se detecta como el incremento en la extinción de - 

los productos de oxidación de I a 305 nm ( a= 6, 200) después de 5 mínu- 

tos en un baño de agua hirviente. El límite más bajo del método es de

aproximadamente 3 ng de V por ml; el Al, Ni, Mg y Co no interfieren y

el Crvi puede enmascararse por medio de una reducci6n preliminar con - 

una solución de I. El método se usó para determinar de 0. 0008 a 1. 1 - 

ppm de V en agua de alta pureza y en sulfato de aluminio; los coeficien

tes de variación fueron de 12% o menores ( 3 a 10 resultados). 

Otros métodos. 

1B118. Métodos radíométricos para la determinación de vana- 
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dio en presencia de cromo. Savkin, M. E.; Nguyen, D. N.; y Shamaev, V. 

I.. Zh. analit. lChim., 1973, 28 ( 9), 1732- 5- 

El método se basa en la separación subestequeométrica del - 

complejo VV- cupferron mediante extracción con CHC13. Las muestras que

contienen V y Cr se disuelven en álcali caliente con H2O2 acuoso ( for- 

mándose V y
Crvi); 

entonces se agrega a la solución un trazador de - 

48V, ácido tartárico y HNO3 a dar un pH aproximado de 3, se agrega cul

ferron acuoso para precipitar del 40 al 70% del V presente. El precipi

tado se extráe con CHC13 y a partir de la actividad de la fase orgáni- 
ca se calcula el contenido de V. Bajo estas condiciones, cantidades 250

veces mayores de Cr en relación al V no interfieren. La concentración

mínima determinable es de aproximadamente 0. 2 mM de V. El error relata

vo para 10 determinaciones de 28 mM de V fué de 10. 92%. Otro método su

gerido, que involucra igual tratamiento, se basa en la medición de la

actividad de la fase acuosa. Las gráficas de calibración se construyen

graficando la proporción de actividad de la fase acuosa entre la acti- 

vidad total inicial contra el contenido de V en la muestra. Un análi- 

sis toma aproximadamente 20 minutos. 



142 - 

ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 29 ( Jul.- dic. 1975). 

M6'rodo 2. 

5B168. Determinación volumétrica de vanadio en minerales. - 

Bykhovtseva, T. T.; y Kaukhova, L. V.. Zav. Lab., 1975, 41 ( 3), 281- 2. 

La muestra ( 0. 2 a 1 g) se disuelve mediante calentamiento - 

con una mezcla de 1 g de NH4F, 10 ml de HC104 y 15 ml de E3PO4; la so- 

lución se diluye con 20 0 30 ml de agua y se enfría, seguidamente se - 

trata con 0. 5 ml de ácido benzohidroxámico o ácido N- fenilbenzohidroxá

mico 0. 1M como indicador. II V se titula con Fe11 1 a 5 mM hasta desa- 

parición del color violeta ( cf. Kaukhova, Analyt. Abstr., 1973, 25, - 

3044). 

Método 5. 

4158. Determinación espectrofotométrica de vanadio en ruti- 

lo y en rocas $ gneas. Marinenko, J.; y Mei, L.. J. Res. U. S. geol. - 

SurY., 1974, 2 ( 6), 701 - 3 - 

El vanadio del rutilo se separó del Ti y del Fe mediante fu- 

sión de la muestra con Na2CO3, adicionando agua a la mezcla ya fria, - 

filtrando la solución y acidificando el filtrado con HC1. Las muestras

siliceas se descompusieron con HP -RC1, y el Fe se eliminó mediante ex- 

tracción ( como cloruro) con éter etílico. Para la determinación eepec- 

trofotom6trica del V en la solución de HC1, el Y se redujo a VIV con

112SO3, se hizo reaccionar el VIV con FeIII ( en exceso) a un pH de 5 en

presencia de 1, 10- fenantrolina y se midió la extinción del complejo - 

FeII- 1, 10- fenantrolina a 510 nm. 

5H74. Microdeterminación espectrofotom6trica de vanadio en - 

agua de mar con ácido N- fenilbenzohidroxámico. Ohta, N.; Kume, Y.; - 

Terai, M.; y Araki, T.. Bunseki Kagaku ( Japan Analyst), 1975, 24 ( 3), 
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206- 9. 

Las condiciones óptimas para esta determínaci6n son: la adi- 

ción de Fe! Is ( 50 mg) a la muestra filtrada ( 2 a 5 1), coprecipitaci6n

del V con Fe( OH) 3 a un pH de 6- 7, disolución del precipitado en una pe

queña cantidad de H2SO4 IM y oxidación del V a VV con solución de KMnO4
al 3% ( 0. 2 ml). Después de la reducción del KMnO4 sin consumir con eta

nol, se diluye la solución a 25 ml con HC1 3M y entonces se extráe el

V con 10 ml de solución de ácido N- fenilbenzohidroxámico en CHC13 al - 

0. 1%, para medir la extinción 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 y g/ 1. La extinción del complejo decrece ligeramente al sumen

tar la cantidad de Fe añadido. 

5B118. Determinación espectrofotométrica de vanadio en alea- 

ciones de uranio usando 4-( 2- piridilazo) resorcinol. Mal' tseva, L. S.; 

Shalamova, G. G.; y Gusev, S. 1.. Zh. analit. Khim., 1974, 29 ( 10), - 

2053- 5. 

Este reactivo forma un complejo mezcla -ligando 1: 1: 1 con el

V e hidroxílamina en H2SO4 0. 4N. El complejo tiene un máximo de absor

ci6n a 550 am ( E= 30, 000) y la ley de Beer se observa para 1 a 8 ¡& g/ ml

de V. El Re, Th, G, Su, Ti, Mo, Mn, Al, Be, La, Bi, Cr, Zr y Ca no in- 

terfieren, pero el Cu, Fe y W si lo hacen. Un método basado en estos - 

hechos se usó para determinar de 0. 025 a 0. 1% de V en aleaciones de - 

uranio; el error relativo fué menor de ¢ 3. 5%. 

Método 7. 

3B98. Determinación de pequeñas cantidades de cobre, vanadi-D, 

cromo, níquel, cobalto y bario en rocas siliceas usando la espectrome- 

tría de absorción atómica de flama. Warren, J.; y Carter, D.. Can. J. 

Spectrosc., 1975, 20 ( 1), 1- 5. 
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La roca pulverizada ( 2 g) se trata en una bomba de politetra

fluoroetileno con $ NO3 concentrado ( 6 mi), HClo4 al 60% ( 5 ml) y HF al

40% ( 20 ml). La bomba se sella, se calienta en una estufa a 1000 duran

te una hora, se enfría, se abre y se calienta sobre un plato caliente

hasta que solo los vapores de HC104 se desprendan. Después de enfriar, 

se adiciona HCI concentrado ( 10 ml), agua ( 15 ml) y H3BO3 ( 1. 6 g), y - 

la solución se hierve a disolver cualquier residuo. A la solución se - 

agregan 10 ml de una solución de K+ ( 20 mg/ ml) y se lleva el volumen a

200 ml. Se preparan tipos a partir de 100 ml de una solución de los e- 

lementos de matriz, la que contiene Al, Fe, Mg, Ca, Na y K, 10 ml de - 

la solución de K+ y el volumen requerido de una solución 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 absorción atómica bajo

condiciones tipo. Loe resultados del análisis de muestras de rocas ti- 

po concordaron con los valores publicados. La recuperación de los meta

les adicionados fué del 98 al 102%. 

Método 11. 

4B9. Análisis para elementos menores ( trazas) de muestras - 

geológicas mediante espectrosetria de emisión_ de lectura directa. - 

Watson, A. E.; y Russell, G. M.. Rep. nata. Inst. Metall., No. 1656, 

1974, 17 págs• 

Se establecieron las condiciones óptimas para determinar Mn, 

Mo, Cu, Zn, Ni, Co, Pb, Cr, V, Sn y Zr con el uso de un espectr6metro

de lectura directa de 1. 5 m con un sistema lector de 24 canales; el - 

sistema de electrodos se modificó 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 volátiles, respectivamente. La mezcla se coloca en la cavidad

de un electrodo de carbón y se apisona apretadamente, efectuándose la

excitación en un arco de 12 amp de corriente directa ( exposición de 90

seg). Se usan tipos preparados con óxidos de los metales por determi- 

nar en una matriz sintética con SiO2 base. La adición de grandes canti
dades de Na, K o particularmente de Fe, acrecienta la intensidad de la

linea del Pb hasta un 60%. Un espectrógrafo convencional de 3. 4 m se - 

usa bajo condiciones similares para determinar elementos adicionales. 

La técnica se evaluó 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 coeficientes de variación - 

generalmente fueron de lo a 15yó par& lo a 1000 ppm de los elementos. 

6C34. Determinación de trazas de metales en crudos de petró- 

leo mediante espectrograffa de arco. Farkan, F. M.; y Pazandeh, Ei.. - 

Analusis, 1975, 3 ( 4), 201 - 4 - 

Una mezcla de la muestra ( 0. 2 a 0. 5 g, conteniendo de 1 a o

rg 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 carboaiza en una mufla a 5000

durante 30 minutos. Una porción ( 10 mg) del residuo se coloca en la ca

vidad de un ánodo de grafito ( apuntado hacia un electrodo cuanteador - 

de grafito) y se excite en un arco de corriente directa de 10 amp du- 

rante 10 seg. Se fotografían 3 espectros para cada muestra de residuo

y se examinan con un microdensit6metro. 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 metálicas. Se enlistan las 1í

neas espectrales analíticas y los rangos de concentración en los que - 

pueden aplicarse. Este m6tode directo para la determinación simultánea. 
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de las 10 impurezas en los aceites crudos, tiene una precisión satis- 

factoria sin la necesidad de tipos internos. 

1B184. Análisis espectrográfico de escorias de acero al cro- 

mo- molibdeno- vanadio. Lap¡ nskaya, 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)- - 

SrCO3- polvo de carbón ( 6: 13; 31), se coloca en la cavidad de un electro

do de carbón. El espectro se excita con un arco de corriente alterna - 

de 15 amp para la determinación de Mo, V, Mn, Si y Al. 

1B178. Análisis espectrográfico de acero de alta velocidad - 

con transferencia preliminar de la muestra. Sherstyuk, A. I.; Vovk, V. 

N.; y Vlasova, L. I.. Zav. Lab., 1974, 40 ( 12), 1471- 3. 

La muestra se transfiere a un electrodo de cobre cónico 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 carbón, pa- 

ra la determinación de W, Mo, V, Co, Cr y Mn. 

3B85. Determinación espectroquímica de impurezas en uranio - 

con extracción de la matriz en fosfato de tributilo. Moseeva, E. P.; - 

Pinchuk, G. P.; Sokolov, A. B.; Karabash, A. G.; y Peizulaev, Sh. I.. 

Zh. analit. Khim.; 1974, 29 ( 8'), 1589- 93. 

Los jimites más bajos para la determinación de Be, Mg, Al, - 

Ca, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Mo, Ag, Cd, In, Sn, Sb, Pb, B¡, W y

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- CCI4 ( 2: 3). La fase acuosa se

trata con Sr( NO3) 2 sólido y se evapora a sequedad, fundiéndose el res¡ 

duo a 3000; el concentrado resultante se analizó en un arco de corrien
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te directa de 13 amp entre electrodos de carbón. F1 Zr se puede deter- 

minar por el mismo método, con la precaución de hacer la fase acuosa - 

6M en HNO3 y 0. 025M en NH4F para prevenir la estracci6n del Zr en la - 
solución de fosfato de tributilo. 

Método 12. 

5B220. Determinación 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 Na2B407 y la mezcla
fria se pulveriza, se tamiza y se comprime en un disco con H3B03; el - 

disco se excita entonces con radiación de un ánodo de tungsteno opera- 

do a 30 kV. La intensidad de la fluorescencia se mide usando un cris- 

tal analizador de UF y un contador proporcional de flujo. A partir de

varias mezclas binarias de elementos, se construye la tolerancia para

el efecto de superposición de las lineas K Y1 del Ti, V y Cr sobre las

lineas Koc1 y K( 2 del V, Cr y Mn. 

2B191. Análisis por fluorescencia de rayos X de aceros de ba

ja aleación para molibdeno, cobre, níquel, manganeso, cromo y vanadio. 

Agrawal, R. M.; y Khanna, P. P.. Rep. Bhabha atom. Res. Centre, BARC- 

699, 1973, 19 pág— 

La muestra, como un disco de 0. 125 a 1 pulgada de espesor y

de 1. 6 a 1. 2 pulgadas de diámetro, se anallz6 usando un espectr6metrc= 

de rayos X PN 1220 Philips semi -automático; se usaron aceros de baja

aleación certificados como tipos y se usaron cristales de UF ( 200) - 

y/ o topacio para las mediciones de la dispersión de rayos X. La des- 

viaci6n tipo para el m6todo fuá menor de { 1%. 

4B138. Determinación de cantidades pequeñas ( trazas) de van_ 
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dio en cloruro de titanio( IV) mediante espectrometria de fluorescencia

de rayos X. Himsxorth, G.. Analyst, Lond., 1975, 100 ( 1188), 186- 91. 

Después de la evaporación preliminar de la muestra hasta un

pequeño volumen en presencia de HF, de la oxidación del V con Br en - 

presencia de E3B03, de la adición de ácido málico para formar un com- 

plejo con el Ti, y de ajustar la solución a un pH de 5 con NH3 acuoso

filtrándose cualquier cantidad de TiO2 coloidal), el V se coprecipi- 

ta con MnVii mediaste el dietilditiocarbamato de sodio. El precipitado

se colecta en un filtro de celulosa ( tamaño de poro 0. 8 I m) y se lava

con agua, el filtro se coloca en un filtro de vidrio y se seca a 1050, 

midiéndose entonces las líneas Ka1 del V y del Ti mediante fluorescen- 
cia de rayos X. con un espectrómetro equipado con un ánodo 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. Utilización de un electrodo disco- rotante con un ani- 

llo anular para determinar la composición química de aleaciones ( por - 

ejemplo, determinación polarográfica de vanadio en aleaciones con ní- 

quel o. aluminio). Tutukina, N. M.; y Marshakov, I. Y... Zav. Lab., 1975, 

41 ( 3), 259- 61. 

El sistema de electrodos consiste en dos electrodos planares, 

uno de los cuales es un disco de la aleación 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 ej., politetrafluoroetileno. Se reportan experimentos de la deter- 

minación polarográfica de V en soluciones sólidas de Ni -V y en compues

tos intermetálicos de V -A1, mediante la disolución an6dica de un disco

muestra en H2SO4 0. 05x1 como electrolito soporte, y la reduccí6n del VV
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resultante en el anille electrodo. El error relativo promedio para 4 0

5 determinaciones fué menor de aproximadamente 2%. Se indica la posibi

lidad del análisis de fase de ciertas aleaciones y se discuten los fae

torea que afectan tal análisis. 

Método 14. 

3B19. Comportamiento químico de un electrodo de hierro en - 

ácido fosf6rico y su uso en el análisis coulométrico. Kostromin, A. I.; 

Makarova, L. L.. Zh. analit. Khim., 1974, 29 ( 7), 1294 - 7 - 

El Fe II generado en un electrodo de hierro operada a aproxi- 

madamente 0. 40 V contra un electrodo de plata- AgC1 ( densidad de corriera

te 40 mA/

ca2) 
con E3PO4 1 a 2. 5M como electrolito soporte, se us6 como

titulante para la determinación coulométrica de Cr20' ; de VOS o de - 

Mno ( aproximadamente 200 a 500 mg en 20 mi de soluci6n). El punto fi

nal se indica biamperomktricamente ( electrodos de platino con una dife

rencia de potencial de 0. 4 V); el coeficiente de variación fué menor - 

de 1% ( 6 determinaciones). El método también fuá adecuado para determi

nar Cr ( aproximadamente 8%), V ( aproximadamente 1. 5%) y Mn ( aproximada. 

mente 0. 3%) en un acero que contenia también Mo, 1P, C, P, S, Si, Ni y

Cu; el V se oxid6 primero a VO con KMnO4 y el KMnO4 sin consumir se

descompuso con ácido oxálico; en otra alícuota de la soluci6n de prue- 

ba, el CrM y e7. 
VO2+ 

se oxidaron a Cr2072- y V03- con S2082- aa pre- 

sencia de A¿$; y en la tercera alicuota el CrIII y el
VO2+ 

se precipi- 

taron con ZnO y el Mn" se oxid6 a KMnO4 con
S2082- 

en presencia de - 

A£ +. El coeficiente de variación fué menor de 1. 5% ( 6 determinaciones). 

Método 15. 

5B232. Determinaci6n potenciométrica de vanadio y hierro en

ferrovanadio. Dokukina, L. G.; Bagdasarov, K. N.; y Kimstach, V. A.. - 
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Zav. Lab., 1975, 41 ( 4), 403 -4 - 

La muestra 0. 8 a 1 g) se disuelve en 60 mi de HNO3 ( 1: 1), - 

se evaporan los óxidos de nitrógeno, la so.luci6n se diluye con agua a

100 ml, se enfría y se trata con KMnO4 0. 1N gota a gota hasta un color
rosa permanente ( un mayor exceso oxidaría al CrIII), el cual se elími- 

na hirviendo la solución con unas cuantas gotas de HCI ( 1: 1); el volu- 

men de la solución fria se lleva a 200 ml. Se trata una alícuota ( 10 - 

rol) con 15 ml de HC1 2M y se titula ( electrodo de platino y electrodo

de calomel saturado) con 8- mercaptoquinolina O. 1M ( sal de Na) en RC1 - 

6M. La curva de titulación muestra dos inflexiones que corresponden al

V y al Fe. 

4B209. Determinación potenciométrica de manganeso, cromo y - 

vanadio en aceros de baja aleación. Anufrieva, T. N.; Mustaev, A. K.; 

y Bleshinskii, S. V.. Izv. Akad. Nauk kirgis. SSR, 1974, ( 2), 55- 7; - 

Referat. Zh., Khim., 19GD, 1974, ( 16), Abstr. No. 16G134. 

V
Loe metales ( como MnVII, Cr IL y V ) se titulan con solución

de ( NH4) 2so4* FeSO4* 6H2O en un medio de H2SO4- R3 PO 4 a una corriente apli
cada de 0. 5 pA. Primero se titulan los metales en conjunto; entonces, 

después de la reoxidación con S2082 y la adición de solucí6n de NaCl, 

se retitulan el Cr y el V. Finalmente, después de la cuidadosa adición

del KMnO4 0. 1N suficiente para oxidar el
VIV, 

se titula el VV. El m6to

do se verificó, en aceros provenientes de los trabajos metalúrgicos de

Chelyabinsk. El coeficiente de variación fu4 menor del 6% ( 6 determina

ciones). 

M6todo 16. 

3B14. Titulaci6n amperom6trica de permanganato, cromato y vª

nadato con ioduro de potasio. Songina, 0. A.; Zakharov, V. A.; ®- 

Bekturova, G. B.; y Smirnova, L. I.. Zh. analit. Khim., 1974, 29 ( 8), 
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1594- 8. 

Se estableció que el VV se puede titular amperométricamente

con solución de KI) en H2SO4 6M, el CrVI en H2SO4 3M Y el MnVII en un

medio de H2SO4 0. 111 saturado con K25O41 se usa un electrodo indicador

de grafito, mantenido a 0. 6 V contra el electrodo de calomel saturado

y midiéndose la corriente de oxidación de . Los limites más bajos de

determinación ( rg en 20 ml de solución) son de 130 para V, 40 para Cr

y 10 para Mn. Bajo las condiciones especificadas, una cantidad 15 veces

mayor de VV en relación al Cr no interfiere con la determinación del - 

Cr y una cantidad 100 veces mayor de V en relación al MI no afecta la
determinación de Mn. Métodos basados en estos hechos se probaron para

la determinación de Mn, Cr y V en acero tipo, siendo enmascarado el - 

Fe, II con É. Los errores relativos para 0. 22 a 0. 58% de Mn, 4. 13 a - 

6. 24% de Cr y 1. 23 a 2. 7% de V fueron menores de ! 10,x;. 

Método 19. 

lR3. Análisis por activación neutr6nica no destructivo de - 

aerosoles atmosféricos. Santroch, J.; y Obrusn: k, I.. Radioisotopy, 

1973, 14 ( 3), 449- 57. 

Las muestras que se colectaron en filtros de membrana para

la determinación gravimétrica de la concentración de polvo atmosférico, 

también se usaron para el análisis por activación neutróníca. Las mees

tras conteniendo V, Al, Cl, Mn . y Na se irradiaron durante 10 minutos y, 

usando un transportador neumático, se determinaron cuantitativamente

entre 5 y 30 minutos después de la irradiación. 
Aquellas que contenían

K, La, Eu, Co, Sb, Ce, Cr, Sc, Fe, Ag y Ti¡ se irradiaron durante 6 ho- 

ras y se hizo la determinación cuantitativa con un detector de Ge( L1) 
después de periodos de decaimiento de aproximadamente 20 horas o 20 - 

días. 
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5069. Determinación de vanadio en petróleo y productos rela- 

cionados mediante análisis por activación. Passaglia, A. M.; y Lima F. 

W.. Relat. Inst. Energ. atom., S Paulo, IEA -327, 1974, 19 Pág— 

Se determinó el V ( presente al nivel de ppm) en petróleo, - 

fracciones del petróleo y en catalizadores de refinación de silica- alá

mina, mediante análisis por activación neutrónica. La determinación - 

instrumental del V en el petróleo se hizo después de irradiar durante

15 seg, midiéndose la actividad del 52V por medio de un detector de - 
eseintilación de NaI( T1) acoplado a un analizador de 400 canales. El V

en las fracciones de petróleo también se determinó mediante una t6cni- 

ca instrumental después de irradiar durante 5 minutos; la determinación

fue con un espectrómetro de Ge( Li) acoplado a un analizador de 4096 ca

vales. Para el catalizador de refinación, fué necesario un tratamiento

de pre -irradiación del catalizador mediante fusión con Na2CO3- K2CO3 ye
después de la irradiación, el V se separó por extracción con solvente. 

Para todas las irradiaciones se usó un flujo de neutrones térmicos de

aproximadamente 5X1012 neutrones/

cm2/
seg. El método es especifico, sen

sitivo, preciso y adecuado al análisis de rutina. 

5251. Determinación de vanadio en agua de lluvia. Das, H. A.; 

Gouman, J. M.; Luten, J. B.; Witte, F. de; y Wijkstra, J.. Radiochem. 

radioanalyt. Lett., 1975, 21 ( 1- 2), 61- 70. 

Se dan los métodos de activación neutrónica ( térmicos) alter

nativos para el análisis preciso de series de muestras relativamente - 

pequeñas, o para el análisis rutinario de una serie de muestras. Se - 

dan los detalles de los sistemas neumáticos " rápido" y fllento" usados

en los métodos. Los métodos pueden aplicarse a la determinación de V - 

en agua de lluvia en concentraciones menores a 0. 5 ng/ ml. 
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Método 20. 

5B177. análisis por activación protbníca instrumental ( multi

elemental) de niobio de alta pureza usando tanto la espectrometría de

rayos gama como 1a de rayos X. Krívan, V.. Analyt. Chem., 1975, 47 ( 3; 

469- 78. 

Pueden determinarse símultáneamente Ti, V, Cr, Fe, Zr, Mo, - 

Hf, Ta y 9 ( y si están presentes, Pd, Sn y Sb), sin destrucción y con

altas sensibilidades irradiando un blanco ( diámetro mayor de 1 cm, es- 

pesor aproximado 1 mm; grabado y enrollado 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,+ A durante 0. 5 a 2 horas. Se usaron - 

blancos de los metales puros por determinar para loe tipos y se irradia

ron durante un minuto con un haz de intensidad de 0. 05 a 0. 5 r A. Des- 
pu$ s de 40 a 60 horas las muestras se sometieron tanto a la espectro - 

metria de rayos gama ( detector de Ge( Li)) como a la espectrometria de

rayos X ( detector de Ge de baja energía). 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 energías de los rayos gama y rayos

X de los radion4clidos resultantes. Se enlistan las posibles reaccio- 

nes interferentes primarias y se tabulan las posibles interferencias - 

en las mediciones debidas 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 t6c

nicas, con excepción de la espectrometría de masas de muestra sólida. 

Método 21. 

5H50. Determinación 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 método usado se basa en la catálisis mediante el V de la
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oxidación del ácido gálico por el ( NA4) 25208 en un medio de H3PO4 que

contiene Eg( NO3) 2; la extinción se mide a 370 nm después de un período

de reacción de 60 min ( a 250). La incorporación de 1 ml de ácido 1, 2- 

diaminociclohexan- NNN' Na- tetra acético O. lM en la mezcla de reacción

volumen final de 10 ml) suprime la interferencia del Cu y del Fe, y - 

permite la determinación de V en presencia de ppm de Cu, Fe, Pb, Zn, - 

Ni, Cd, Cr, 
5042 , 

Cl y NO3 . El método se aplicó a aguas de rio, sub

terránea, de pantano y de manantial, que contenían de 0. 1 a 10 partes

de V por 109; las recuperaciones variaron de 90 a 120%. 

Método 23. 

13211. Análisis 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. 

Ea la t6cnica de espectrometria de masa descrita, la muestra

pulverizada ( aproximadamente 25 mg de un catalizador de A1203- Si02 no

conductivo) se comprime en un crisol de aluminio, y la superficie de - 

la muestra se examina usando un electrodo contador de tántalo. La re- 

producibilidad es de 10 a 15% con un consumo de muestra de aproximada- 

mente 5 mg. El método se usó para determinar de 0. 19 a 160 ppm de B, - 

C, Na, Ft, F, Mg, S, Cl, Ca, Se, Ti, V, Cr, Fe, Ni, Gu, Zn, Pb, Sr, Zr, 

Ba y Y
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ANALYTICAL ABSTRACTS Vol. 30 ( enero - jun. 1976). 

Método 5. 

3C46. Determinación espectrofotom6trica de vanadio y su apli

cacl6n a los aceites combustibles para turbinas de gas. Banerjee, S.; 

Sinha, B. P.; y Dutta, R. K.. Talanta, 1975, 22 ( 8), 689- 91. 

La muestra de aceite se digiere con H2SO4, el residuo se in- 

cinera a alta temperatura y las cenizas se disuelven en HC1- HNO3. La - 

solución se diluye con agua y se neutraliza con NH3 acuoso, a continua

ci6n se ajusta el pR a 4 con soluci6n reguladora de acetato, y se adi- 

ciona ácido tánico y ácido mercaptoac6tico para formar un complejo con

el V. Se mide la extinción de la soluci6n azul -índigo intenso formada, 

a 600 nm. La ley de Beer se observa en el rango de 0. 5 a 5 ppn de V; - 

los constituyentes minerales típicos en el aceite analizado no inter- 

fieren. 

4D11. Determinación espectrofotométrica de cantidades peque- 

ñas ( trazas) de vanadio mediante la formación del complejo vanadio- 4- 

2- pirldilazo) resorcinol ( PAR) - violeta cristal ( C. I. Violeta básico 3) t

aplicación al análisis de plantas. Minczewskl, J.; Chwastowska, J.; y

Pham Thi. Hong Mal, Analyst, Lond., 1975, 100 ( 1195), 708 - 15 - 

Una muestra que contiene de 1 s 5 l g̀ de Y, se incinera en se

co con HNO3- HC104 y desuás de evaporar casi todo el ácido, se adicionan

0. 2 ml de solución de Ce( SO4) 2 al 0. 1% Después de 5 minutos la mezcla

se hace 4M en HCI, se extráe la solución con solución de ácido N- fenil

benzohidroxámico en CHC13 ( 2x5 ml), los extractos combinados se lavan

con 5 ml de HCl 6M y el CHC13 se elimina por evaporación; 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 soluci6n 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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lución reguladora de fosfato de pH 4. 8, 1 ml de violeta cristal 1 mM y

8 ml de benceno- isobutil metil tetona ( 3: 2). Después de agitar, se agre

ga la fase orgánica a 1. 5 ml de etanol, se ajusta el volumen a 10 ml - 

con el disolvente de extracción y se mide la extinción de la solución

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 especies

Ornithopus, centeno y Trifolium. 

2B79. Determinación espectrofotomgtrica selectiva de vanadio

en silicatos con un nuevo reactivo ( piridilazo fenol) en presencia de

peróxido de hidrógeno. Kiss. E.. Analytica chico. Acta, 1975, 77, 205- 

21. 

El 2-( 3, 5- dibromo- 4- metil- 2- piridilazo)- 5- dietilaminofenol - 

I) ( preparación descrita) forma un complejo azul 1: 1: 1 con el V y - 

El complejo es extractable en CHC13 y el extracto muestra un máxíH2O2. 
mo de absorción a 615 nm ( E= 54, 300). En presencia de F la reacción es

altamente selectiva para el VV; solamente interfieren grandes cantida- 

des de otros haluros o de agentes oxidantes o reductores. Se dan los - 

m6todos alternativos para la disolución de varios tipos de muestras de

rocas silíceas. A una alícuota ( 25 ml o menos) de la solución muestra

que contiene menos de 20 - g de V se adiciona una gota de KMn04 acuoso

al 0. 5% y, después de 5 minutos, se agregan de 5 a 10 ml de AH 4F acuo- 

so al 20% y 5 ml de H2SO4 5M. La mezcla se diluye a aproximadamente 42
ml, se agregan 2 ml de 1 2 = Y y 3 ml de H202 acuoso al 3% Y la saluci6n

se diluye a 50 al con agua. Despuós de calentar durante 5 minutos en — 

un baño de agua hirviente y de enfriar, se agita la solución con 20 ml

de CHC13
durante aproximadamente 60 segundos y se mide la extinción de

la fase de CHC13 a 615 am en una celda de sílica de 10 mm contra un tes

tigo del reactivo. Los resultados obtenidos en diferentes rocas son com

parables con los valores aceptados. 
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5B198. Determinaci$n espectrofotométrica de vanadio( V) en -- 

acero con timolftaleina ( complejante). Cherkesov, A. I.; Smirnov, A. N.; 

y Kazakov, B. I.. Zav. Lab., 1975, 41 ( 8), 933 -4 - 

La muestra ( 0. 5 9) se disuelve en 10 o 15 ml de RC1, se agre

gan 2 0 3 ml de IIN03, se filtra la solución sí es necesario y se evapo

ra el filtrado hasta que esté siruposo. Se elimina el hierro lavando - 

el residuo siruposo con éter etílico y las trazas de V que también se

eliminaron se re- extráen con RC1 ( 4x5 ml) saturado con éter y contenien

do unas cuantas gotas de $ 202 acuoso al 30%; las soluciones de HC1 com

binadas se calientan para expeler el éter y entonces se evapora casi a

sequedad. El residuo se trata con 1 o 2 ml de UNO para oxidar al V, - 
se agregan 5 ml de RC1 1M y 4 ml de acetato de sodio 1M, y la solución

se diluye con agua a 50 ml. Una porción ( 1 a 4 ml) de ésto se trata con

10 ml de acetona, 2 ml de solución de NaF al 3% y 1 ml de solución coz

plejante de timolftaleina al 1% ( cf. Cherkesov et al., Analyt. Abstr., 

1976, 30, 48100), y la mezcla se diluye a 25 ml con regulador acuoso - 

de acetato de pR 2. 5; después de 5 a 8 minutos se mide la extinción a

600 nm. 

Método 7. 

3J59. Análisis por absorción atómica de sólidos usando un ato

mizador de flama -cápsula de grafito. Katskov, D. A.; Kruglikova, L. P.; 

y Llvov, B. V.. Zh. analit., Khim., 1975, 30 ( 2), 238 - 43 - 

El método involucra la evaporación de la muestra pulverizar,=: 

menos de 100 mg) a partir de una cámara calentada eléctricamente ( coi

sistente en una cavidad de 3 mm de diámetro y 25 mm de profundidad en

una barra de grafito) hacia la flama de aire -acetileno o de N20 - aceti- 

leno. La muestra se empaca en la cámara, 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 coz el eje óptico del espec- 

trofot6metro, y es calienta eléctricamente a 2. 6 kW durante 20 segun- 

dos, los vapores que emanan a trav6s de las paredes porosas se someten

a la espectrofotometria de absorción atómica. El método se usó para de

terminar 27 elementos, incluyendo al Ti, Mo, V y Si ( pero no al Hf, Nb

ni W), en minerales, rocas, escorias, metales, óxidos de metales refrac

tarsos, materiales biológicos, papel y aceites. Los limites más bajos

de detección fueron de 0. 001 a 0. 1 ppm. El coeficiente de varíaci6n en

la determinací6n de 0. 1 a 10 ppm de Ag y Pb en grafito, varió de 7 a - 

15%. El análisis de 10 muestras para 10 elementos tomó 4, 5 horas. 

6H9. Determinación de trazas de vanadio en el aire mediante

espectrofotometria de absorción atómica sin llama. Kamiya, A.. Eisei - 

Kagaku ( J. hyg. Chem.), 1975, 21 ( 5), 267- 70. 

Las partículas de material atmosférico se colectaron en un - 

filtro Gelman y se extrajeron con HC1 al 5%; el V en el extracto ácido, 

se extrajo con isobutil metil cotona como su complejo con cupferron. El

extracto orgánico ( 20 rl) se inyectó en el atomizador del espectrofot6

metro de absorción atómica sin flama y se midió la absorción a 318. 5 - 

nm. La gráfica de calibraci6n. fu6 rectilínea 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 absorción atómica de flama ( flama de N20 - acetileno). El coefi- 

ciente de variación fuá de 4. 4 a 9. 4% y el limite de detección fué de

0. 03 ppm. 

11356. Espectrofotometria de absorcl6n atómica en el análisis

de aluminio de alta pureza. 1. Determinación de impurezas en presencia

de la matriz. Drwiega, i.; Jedrzejewska, H.; y Malusecka, M.. Chemia - 

analit., 1975, 20 ( 3), 539- 47. 

Se investigó la interferencia del aluminio con el espectro - 



159 - 

de sus impurezas. Se propone un método de espectrofotometria de absor- 

ción atómica usando una gráfica de calibraci6n para cada elemento de- 

terminado. Los limites de detección ( ppm) en presencia de 2. 5% de :, l

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 determinación de Cr y Mg

se realizó con una flama de N.. 0 - acetileno y la de los demás elementos

con una flama de aire -acetileno. Usando un método de adiciones tipo, 

con un sistema de haz sencillo y un arco de deuterio para la corrección

de fondo, los limites de determinación pudieron mejorarse en un 25 a - 

50% de los valores citados. 

3045. Determinaci6n de metales en muestras de petr6leo median

te espectrometria de absorcl6n at6mica. I. Determinaci6n de vanadio. - 

Sebor, G.; Lang, I.; Vavrecka, P.; Sychra, V.; y Weisser, 0.. Analytica

chico. Acta, 1975, 78 ( 1) 2 99- 106. 

Se investigaron las caracteristicas de la absorcí6n atómica

del vanadio tipo en solucl6n de xileno, del oxobís-( 1- fenilbutano- 1, 3- 

dionato)- vanadio( IV) y de la vanadáltetrafenilporfirina, mediante espec

trofotometría en una flama de N20 - acetileno para establecer si son ade

cuados como tipos para la determinacl6n de V en petr6leo, en el rango

de 0 a 36 rg/ ml. Las pendientes de las gráficas de calibración muestran

que la solución de referencia que contiene la misma concentraci6n de V, 

preparadas a partir de compuestos organometálicos diferentes dan seña- 

les de absorción diferentes, siendo más grande la diferencia a concen- 

traciones de V más grandes. Las mezclas de compuestos organometálicos

dan señales de absorción más grandes que las esperadas a partir de la

concentraci6n de V en la scluci6n de cada compuesto por separado. Por

lo tanto se recomienda una técnica de adición tipo para la determina- 

ci6n de V en petr6leo, con lo que se minimizan los efectos del enlace

del V. También se mejoró la señal del V mediante la adición de R ( 2 mg
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por ml), el cual actúa como inhibidos de ionización. 

Método 11. 

IH3. Estudio de partículas a6reas por el método de espectro - 

grafía de emisión. Chao, C. N.; Lee, S. L.; Tsai, H. T.; y Wu, S. 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 limite de deteccí6n varía de 0. 01 rg ( para Pb) hasta O. 1, mg - 

para Zn, Ti o V). Las partículas 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 carbón - 

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 ( nm): 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 P 318. 5 para el V. Los coeficientes de va

riaci6n fueron de 12. 9% ( 10 determinaciones de Pb en aire, equivalente

a 0. 99 Mg/ m3 de Pb) a 28. 6% ( 5 determinacioxies de Ti en aire, equiva- 

lente a 7 f"g/ m3 de TI). 

1E65. Determinación espectroquímica de impurezas en lantano

o sus óxidos. Slyusareva, R. L.; y gondrat' eva, L. I.. Zav. Lab., 1975, 

41 ( 6), 689- 90. 

La muestra ( 5 g de lantano o una cantidad equivalente del - 

óxido dehidretado) se disuelve en 50 mi de HC1 6% la solución se eva- 

pora hasta que está siruposa y el residuo se disuelve en 50 ml de agua. 

Se ajusta el pH de la solución a 6- 6. 5 ( indicador universal) y se agre

ga NH3 acuoso para
precipitar parte del La3- como hidróxido ( 1. 5 a 2%). 
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Las impurezas ( Al, V, Ti, Mo, Zrt Hf, Nb, Ta y W) se precipitan enton- 

ces, adicionando 1 m1 de solución fresca de tanino al 5% y 0. 5 ml de - 

una solución de quinina en EC1 4M al 5á y dejando reposar la solución

toda la noche. El precipitado se colecta, se incinera a 8000, se enfría

y se pesa. Si el peso es menor de 80 ag, se agrega el suficiente La203
puro para dar 80 mg de material. Este material se muele y se mezcla - 

con un peso igual de polvo de carbón, y se graba el espectro de la mues

tra ( 30 mg) despugs de excitarse en la cavidad de un electrodo de car- 

b6n mediante un arco de corriente directa a 12 amp. 

2C49. Determinación de níquel, vanadio y cromo en aceites me

diante espectrografía de emisión ultravíoleta. Pasculescu, M.; Munteanu, 

I.; Kalmutchi, G.; y Toma, C.. Revta Chim., 1975, 26 ( 5), 436- 8. 

La muestra ( hasta 700 g) se mezcla con S ( 10% de su peso) pa

ra evitar pérdida de metales y se sujeta a combustión y calcínací6n a

menos de 5500. Las cenizas se disuelven en 5 ml de HC1, la solución se

concentra a 1 m1, y 0. 3 ml se aplican a la superficie plana de un elec

trodo de carbón impregnado de poliestireno ( al que se ha aplicado 0. 1

m1 de solución etanólica de Co al 0. 1% como patrón interno) y se anal¡ 

za mediante espectrografía en un arco de corriente alterna de 6 amp. - 

Se reproducen las gráficas de calibración obtenidas para 1 a 20 ppm de

Ni, V y Cr, basadas en las lineas a 3050. 82, 3183. 41 y 2843. 26 Á ( con- 

tra la linea del Co a 3405. 12 A), respectivamente; las desviaciones ti

po son 10. 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) 

4145. Análisis de acero y hierro fzr,'Iado por medio de la 1 án

para incandescente de descarga de Grimm. Radmacher, H. W.; y de Swardt, 

M. C.. Spectrochim. Acta, B, 1975, 30 ( 9), 353- 60- 

La lámpara desarrollada por Grimm ( Ibid., 1968, 23, 443) se

usó como fuente en la determinación 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, Si y C en hierro for

jado. Las muestras se forjan y después se pulen con un papel lija; la

lámpara se opera a 1. 2 kV y a aproximadamente 160 mA ( es necesaria la

estabilización del voltaje), y se usa un espectrómetro de trayectoria

al vacío ( tipo Paschen 1- m - Runge o tipo Ebert 1. 5 m). Se tabulan las

condiciones de operación, 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 repetición usadas como fuente. 

Método 13. 

6B57. Métodos polarográficos para el análisis de berilio me- 

tálico y sus aleaciones. Wells, J. M.. Rep, atoro. Weapons Res, Estab., 

AWRE 034/ 75, 1975, 50 Pág.. 

Se presentan métodos para la determinación, en las concentra

clones anotadas ( ppm), de Pb, Cd y Za 1 a 50; Bi y T1 1 a 100; Ni 1 a

300; U t a 500; Mo l 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 disolución de las muestras ( berilio o

sus aleaciones binarias) y el tratamiento de la solución resultante, - 

así como la técnica polarográfica apropiada en cada caso. También se - 

presenta la precisión de cada determinación. 

Método 19. 

2H5. Procedimiento rutinario para el análisis multielemental

de partículas atmosféricas mediante el análisis por activación neutró- 

nica instrumental. Kronsborg, 0. 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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ci6n de 20 elementos. La irradiaci6n de las muestras durante 5 minutos

en un flujo de aproximadamente 1. 5x1013 neutrones/ cm
2/

seg, seguida por

un periodo de decaimiento de 10 minutos y haciendo la determinacl6n

con un detector de Ge( Li) durante 5 minutos, permite la estimación de

Na, Al, Cl, Ca, Ti, V, Mn, Cu y Br. La irradiaci6n durante 3 días en - 

un flujo de aproximadamente 5x1012 neutrones/ cm
2/

seg, seguida por un

periodo de decaimiento de 14 días y haciendo la determinaci6n durante

20 minutos, permite la estimación de Se, Cr, Fe, Co, Zn, Se, Ag y Sb, 

si las muestras se empacan en capas entre papel filtro limpio. Alterna

tivamente, la muestra se sella en una ampolleta de sílice; ésto permi- 

te adicionalmente la estimación de Cd, La y Hg, pero no es adecuada ps

ra Sb. Se dicute la precisión del método en relación con la reproduci- 

bilidad del análisis y se comparan los resultados para el Fe, Zn, Ca y

Cd con los obtenidos por espectrofotometria de absorción at6mica. 

2H16. Análisis multielemental por activación neutr6nica de - 

agua fresca usando la espectrometria gama de germanio -litio.. Salbu, B., 

Staines, E..; y Pappas, A. C.. 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 porci6n de 5 ml en

una &= pula, la botella se agita y se deja reposar durante 6 horas. La

ámpula se irradia durante 10 minutos ( para Mg, Al, Cl, Ca, Mn y 1, ele

mentos que dan productos de irradiación con vidas medias menores de a- 

proximadamente 3 horas) o durante 3 días ( para Na, K, Br, La, Sm, Au, 

Se, Fe, Co, Zn, Sr, Sb, Cs, Ce, Eu y Hg), en un flujo de neutrones Ur

z

micos de aproximadamente 1. 5x10 1 neutrones/ cm / seg. Después de perio- 

dos de decaimiento de 3 minutos ( para el primer grupo de elementos), 3

días ( para Na a Au inclusive) o 17 días ( Se 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 localización de los
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picos y los cálculos del área son realizados subsecuentemente por com- 

putación. En muestras de agua de rio los elementos citados se determi- 

nan rápidamente sin pre -concentración. También pueden determinarse en

algunos casos Ti, V, Cu y Dy ( irradiados por 10 minutos), Yb y U ( irra

diados por 3 días) y Cr, Rb, Ag, Ba, Hf y Th ( irradiados por 3 días, - 

decaimiento por 17 días). Para la mayoría de los elementos el limite - 

de determinación es de aproximadamente 1 rg/ I o mejor. Se discuten la

precisión, los errores y las interferencias espectrales. 

Método 22. 

6B154. Determinación de trazas de vanadio( IV) mediante la ca

tálisis de la reacción quimioluminiescente del luminol. Pilipenko, á. 

T.; Mitropolitska, E. V.; y Lukovskaya, N. M.. Ukr. khim. Zh., 1975, - 

41 ( 11), 1196- 9.. 

Se establecieron las condiciones óptimas para la reacción - 

quimioluminiescente. La máxima emisión de luz ocurre a un pH de 13 en

un medio de NaOR, pero la solución reguladora de fosfato ( PE 10. 5 a - 

11. 5) abate la emisión. La concentración óptima del luminol ( I) varia

de 1 mM a 10 ^ dependiendo del contenido de vanadio. A una concentra

cí6,1 3 rM de VIV no existe interferencia por Cl_, F-, NO3 ' 
PO43 ' 

Clo4 , 
5042 , 

Io3 , BrO3 o acetato en concentraciones hasta de 0. 1M. 

Determinación de VIV en presencia de P2074 . Se mezcla la solución de

prueba ( 1 ml, 0. 01M en H2SO4 que contiene 0. 01 a 0. 15 j"g de V) con 2 - 

al de Na4P207 O. 1M, se agregan 2 mi de I 50 J'M en Na2Co3 0. 5M y se co- 
loca la muestra en una placa fotográfica durante 5 a 10 minutos. La - 

sensibilidad es de 2 ng de V y la gráfica de calibración ( grado de enne

grecimiento contra cantidad de VIV) es rectilínea. Determinación de VIV

en presencia de H2O2. A la solución de prueba ( 1 ml, 0. 01M en H2so4) - 

se añaden 4 ml de una mezcla 50 r11 en I y 0. 2 mM en H2O2, en un regula
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dor dé carbonato 0. 25M de pH 11. 5 y se mide la emisión como se mencio- 

no. La sensibilidad es de 1 ng. 

Método 23. 

4F1. Aplicación de la espectroscopia de masas de alta reso- 

lución ( fuente -chispa) a la determinación 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 2500 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

trometría de fuente -chispa de nasas. Mediante esta técnica, pueden me- 

dirse lineas espectrales elementales que normalmente están parcial o

totalmente traslapadas por iones complejos y iones poliat6micos. Se ta

bulas los contenidos de Bi, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Cu, 2n y Pb, preseas

tes en muestras de almejas provenientes de las costas galesa e inglesa.;, 

4Bl44. Determinación de impurezas ( elementos) en acero me- - 

diante espectrometria de masas con fuente -chispa y el uso de sales pul

verízadas. Saito, M.; y Sudo, E.. Buneeki Kagaku ( tapan Analyst), 1975, 

24 ( 10), 605- 9. 

La muestra ( 0. 5 a 1 g) se disuelve en H01 diluido o en HNO3
junto con og de Y como patrón interno, la solución se evapora a se- 

quedad y el residuo se seca a 700 en el vacío durante 30 minutos, ense

guida se le mezcla con una cantidad igual de grafito pulverizado, para

su compresión en los electrodos para la espectrometria de masas. Los - 

resultados para Mo, Sn, Cu, Cr, Co, Ni, Mn, V, P, Si y B en una matriz

de hierro tipo, concordaron con los obtenidos al usar los electrodos - 

de muestra sólida usuales, pero la precisión fué aproximadamente 10% 
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mejor y los coeficientes de variación estuvieron dentro de 20%. Se en - 

listan los resultados para algunos de estos elementos en tres aceros - 

tipo. La precisión y la exactitud para la determinación de Nb, Ti, S y

W fueron pobres. 

W111. Análisis cuantitativo con un microanalizador de iones. 

Ishitani, T.; Tamura, H.; y Kondo, T.. Analyt. Chem., 1975, 47 ( 8), - 

1294- 6. 

Se describe un procedimiento matemático, en el que se hace - 

uso de la disociación térmica de mol6culas basado en el modelo del - 

equilibrio local del plasma propuesto por Anderson y Hinthorne ( Analyt. 

Abstr., í974, 26, 706), para determinar la concentracl6n de elementos

a partir de datos ( intensidad de iones secundarios) obtenidos con el - 

uso de un microanalizador sensitivo ( Hitachi IMA -2), en el cual la - 

muestra se bombardea con 02+ ( 10 keV) a aproximadamente 1 . torr; no se

requieren tipos., as concentraciones calculadas de los datos de espec- 

trometria de masas para el Fe, Cr, Ni, Mn, Cu, Si, Mo, Nb, Tí y V, en

acero inoxidable, generalmente concuerdan con los obtenidos por análi- 

sis químico, pero los resultados para No y Si fueron bajos y los de Mn

altos. 
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