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PROEMIO 
Fué mí intenci6n al iniciar este trabajo, que 

como podrá verse es puramente de investigaci6n, 

cooperar en la medida de mis fuerzas al desa· 

rrollo do la Qulmica Anolitica, qtie como es sabi­

do es una de las ramas que tiene mayor importan­

cia teórica e industrial y al mismo tiempo cubre 

un vasto campo dentro de la Qubnica. 

En los cap!tulos I y Il he tratado de ser 

breve y la persona qve quiera documentarse so· 

bre estos puntos no tiene sino consultar alguna 

de kts muchas obras que en la actualidad existen 

sobre estos temas. 

Quiero en esta parte hacer patente mi 

agradecimiento al Dr. F._ L. Hahn, eminente maes· 

tro y gran amigo, sin cuyo concurso la realización 

d~ este trabajo hubiera sido imposible. En la 

misma forma agradezco su ayuda a todas las per· 

sanas que en alguna forma me prestaron su co· 

laboraci6n y especialmente a los Ingenieros Al­

berto Frohmader y Rodolfo Arnstein, quien~s me 

orientaron y ayudaron en mi Práctica Industria!. 



REACCIONE.t; CATAIJTICAS Y SU UTJ.LJDAD 

EN QUIMICA ANAIJTICA. 

La palabro c:atalisís que en griego significa -disolver, desa· 
tm- y ésta de otra que significa -<li:;uelvo- ha sido usada clesde 
los primeros tiempos. y aporeci6 por primera vez en los escritos 
de Livabius (1 ). Sin embargo el primero quo la emple6 en un sen­
tido ba:;tante correcto y. parecido aún al que se emplea todavía 
en la actualidad, ! ... é Borzolius (2). quíe~. atribula a la presencia 
de estos cuerpos el podor de volver activas ciertas afinidades de 
otros reactivos, quo a temperatura ordinaria no se manifestaban. 
Daba por consiguiente a ésto:; el mismo valor que al calor. Desdo 
luego Bcrzelíus l:iz-:> cuanto lué factible en su tiempo por llegar 
ol conocimiento exacto do los lonómenos cata111icos, ésta es la opi· 
nión que de 61 manilicsta Ostwald r,loria do la Qulmica Moderna 
(3). y quien también ha dado g;an contribución a esta rama de 
la Qu1mica. 

Posteriormente el que contribuyó también en buena parte a\ 
desarrollo de la catálisis iué Sabatier, y últimamente nuevas inves­
tigaciones han permitido encontrar un amplio número de catali· 
zadorcs orgánicos o inorgánicos que, hacen de la catálisis, una de 
las mán extensas y bien estudiadas ramas de la Qu1míco. 

So han llamado catalizadores a aquellos cuerpos que alteran 
la velocidad de reacción, sin que ellos adquieran una modificación 
permanente, y tienen las siguientes propiedades: 

{l) Hacen variar la velocidad de reacción ya sea positiva o 
negativamente según sean aceleradores o retardadores. 

(2) Una pequeña parte de ellos hoce reaccionar grandes can­
tidades de reactivos. 

3) Al finalizar lo reacción se encuentran teóricamente en el 
mismo estado que al empezar; sin embargo prácticamente pueden 
sufrir un pequeño desgaste. 

4) La velocidad de reacción es proporcional a la cantidad 
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d ' catalizador dentro de ciertos Umites, llogondo finalmonto a un 
v~or máximo, que ya no se altera oumontando má.J la cantidad 
de catalizador. 

5) No alteran el estado final on las rcacc:or.cs do ~quilib;io. 
Unicomonto acelorai1 la roacción si é:>tll tarda on produc1rno. 

Sobre su actuación en lcro reacciono:; qutrn:cas hay varict5 
teorías, pero ninguna do cllcm explica safü:!actoriamonto todas. sus 
propiedadeli, ni conoce exactamente su mocamsmo. ~ hct di.cho 
que SÍ SO conocieran exactamonlo los f.onÓ~cmos. CO!alilt:::on la ctOn· 
cía qulmica estarla llegando a su llrl'llte. Enunc;arla;no:; aqui brc· 
vemenle las teorl<'J3 mós unualos: 

TEORIA QUIMICA: Supone que ol catalizador so combina con 
uno de los reactivos y después ya juntos. r.:::acdonan con ol otro 
reactivo. efectuando la reacción con mayor \•cloc:clad do la quo 
so efectuarla con s6lo los do:i reactivos. 

TEORIA FISICO-QUIMiCA: Parcco sor la mas ::atdactoria v 
explica ol fenómeno diciond > quo la :>upcrlicio dol catalizador oricn· 
ta los moléculas de los reactivos, do manera quo, prc!lcnton libre la 
parte activa; con ésto los choques con mas lrocuente:i y la reac· 
ci6n más rápida. Explica satis!actoriomontc las rccccioncs de Qul· 
mica Orgánica y Bloqulmica. 

TEORIA FISICA: e) Las sufl<}rlicics libros del catalizador obsor­
ben los reactivos y acercan las moléculas do uno y otro. facilitando 
la reacción. 

b) El cataliza<lor absorbo calor. producido en la rcacci6n. y lo 
cede a los átomos quo nec:ositan mayor aclivr.xción ':' on c!lta forma 
aumenta la velocidad de reacción. 

Hay otros cuerpos que aunque no son cc1tali:mdorcs. si ayudan 
al. catalizador a efectuar rápidamente lo reacción. Se llaman gér· 
menes activadorcs y oo.n promotorc:; d~ la rcocdó:-1. pu.::-s aceleran 
notablemen.te la v~locidad de la misma. En ol campo de los promo· 
t~res los ~nmeros investigadores fueron Bosch y Mittosch (4) y tam· 
b~{m lpalleiI (5). El que el promotor puc:de tenor acciór> catalllic·;:i 
_16~~rente de la del catalizador, lué dcmo:Jtrodo por lpatiefl y Matov 

.Al contrario que los anteriores, existen otros cuerpos quE! en 
cantidades ~uy pequeñas, paralizan total o parcialmente la acción 
de· los catalizadores; a ésfos cuerpos se los llama comúnmente VE· 
NENOS Y se supon9 que so adhioron intímomor J a la :rnperlide 
d.el catalizador e impiden con esto (;U contacto con los cuerpos roac· 
c1onantes. 
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Exi.~to. un. ~po espacial de catalizadores llamados Autocatali· 
zadorns. Consi.stcn en quo la teocci6n puede ser cotalizada por uno 
do l~ ~~uclos da la misma. Er, este caso no hay catalizador 
al p:mc1p10 do lo rúacd6n (7). 

En la actualidad eol campo de la cot6lisis se ha oxtendiclo a 
toda la indu:;tria 'l ont tonemos induotrias do la talla de la del H:SO,, 
del NH, y dol HNO, que :mn bósicamonte cotallticas; igual pueda 
dncímo do la:; industrian cl<'ri';odo.J de los enzimas (8) y como so 
verá addanlo. la rot6\ísia ha llP.godo a invadir la Quimica Anal1-
hoo, pum; muchas reacciones o:;peclficas so basan en ella. 

REACCIONES CATAIJTICAS Y SU APIJCACION 
A LA QUIMICA ANAIJTICA. 

So llaman ~cacciono::; colaliticas aquollas que se verifican con 
el concurso do i;n catalizad0r. Pi.:c<len sor do dos tipos: 

REACCIONES CATAUTICAS HOMOGENEAS.-Se dice que una 
cienos, el catalizador y las subsl<mcios roaccionantos y resultantes 
lizador está llsicomonto en el mi::;mo estado o faso. Pr6cticamente 
sólo ticnon lugar en lo:; ga:.;os y liquidas. pues en cosa conocida 
que en ol ca.:io do nólidos, cada uno constituye una fase. Entre és­
tas tcncmo!1: a} Rcccc.o:w:; ! !omo96.1ca:; Caíoiíticos en cadena, 
b} Reacciones Homogónca:; de Gas y Vap:>r, e) Reacciones Homo­
gónoan cu laso liquida, d} Reacciones Hídrol!tícan, etc. 

REACCIONES CATALITICAS HETEROGENEAS.--En estas rcac· 
cienos, el catalizador y las susbstancias roaccionantes y resultantes 
estón en diversas fases, c0mo ejemplo de éstas tenemos la Hidro­
gonad6n de Grasas con Pd y Rh a baja temporatura en lugar del 
catalizador común do Níquel. En ésta el hidrógeno está en fase ga­
seosa y los domós reactivos en faso liquido o fases liquidas. (9). 

Hay reacciones que usan un número bastante grande de ele· 
montos paro ca,alizar y otras únicamente pueden llevarse a cabo 
con loo olemontos do un cierto grupo o con uno en particular y és~ 
tan con las que presentan utilidad en la Quimica Analitica va que 
puedo iduntificorso al clemonlo catalizador por la velocidad de reac­
ción. ·Como dato do oriontaci6n veremos algunos de· ellas: 

RECONOCIMIENTO DEL Hg POR REDUCCION CATALITICA­
MEl iTE Af:ERADA DE LAS SALES DE Sn· .. · (10). 

· ~ s'1les do Sn · .. · son r~duCid'os a. s~l~s Sn; · Por los _hi~· 
.foslitos: · ., · · ' 

)' .. 2Sn .... +H:P0~-+2H:0=2Sn·· +PO,- - -+6H· · .. 
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Sin embargo esta reacción so verifica muy lentamente. En cam­
bio si agregamos sales de Hg · · la reacción so acelera notable­
mente (l )). porque las sales de Hg · · quo tambi6n roaccio.nan con 
el 6cido hipofosl6rico, activan la reducción del Sn · · · · a d1valento. 

Asl la reacción anterior queda: 
2Hg· · + H2PO,- + 2H,0=2Hg +PO,--· - ·· + 6H · 

Este efecto do aceleración e,; causado por cantidados muy pe· 
queñas do Hg y por consiguionto su presencia puodo i;cr dotcrmi-

• nada por la existencia de sales de Sn · · dospuós de la rnacción, ós­
tas a su voz so reconocen por la reacción do la c<:.cotclina ( 13) 

Esta reacción la interfieren P~ . .'\u y Cu, y su Hm\tc de idonti· 
llcaci6n es do 0.1 y de Hg en 1 mi do solución problema. 

RECONOCIMIENTO DEL CU POR ACELERACION CAT ALITI­
CA ENTRE fo··· Y TIOSULFATO. (20). 

Cuando una solución de ur.a sal [érrica reu~~iona con una so· 
lución de un tiosulfato, resulta un pro[undo color violeta no estable 

2re· · · + 2s,o,-- -- -·2Fo· · + s,o"- ···· 
El color intermedio es el formado por un complojo violeta 

Fe(S10 3 ) 2-, yo que la roacci6n tiene lugar en dos pasos (14). En 
el el primero se consumon los reactivos dando ol complejo y en el 
segundo con m6s iones Fo··· se complota la reacción: 

Fe···+ S:O,- - -..fo(S,0,)-· · (rápido). 
Fe(S~O,),-+ Fe_,· ··-2Fo· · + S,00 -- ·-· (dos¡:xtcio). 

2Fo··· +2S:O,- - -2Fo·· +S,Otl··- · · 

Las sales de Cu aceleran la segunda reacción parcial y por lo 
mismo suben la velocidad do la total (15). Debido a esto, el color 
violeta formado desaparece mós rápidamcn te en presencia de 

Cu .. , y la reacción so supone que tondr1a la forma: 

Fe(S,0,),-+Cu··-Cu· +Fo·· +S,00 - - (rápido). 
Cu·+ Fo·· ·4-Cu· ·+Fe·· (r;oido). 

Fo(S,03),-+ Fe·· . ...,-2Fe· · + S 10: (rápido). 

Esta roacci6n se controla usando CNS- que produce un color 
rojo con Fe··· y que desaparecerá cuando la scacción sea total. 

El 11mite de identi!icación es do 0.02y de Cu en 100 mi do la 
solución problema. Si se nota que el agua y los readivos contienen 
Cu, la reacción será siempre positiva y para evitarlo se remueven 
las trazas do Cu con CaF, (16). 

.. ~CONOCIMIENTO DEL ION 1- POR MEDIO DE LA ACELE­
RACION'CATALITICA DE LA REDUCCION DE LAS SALES DE Ce .... 
(17).' . 
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. la. roducci6n do los sales de Ce···· por el i6n arsenito en solu 
•.:ión óc1da: 

2Cc· ... +Aso.-- -· --+ Hi0=2Ce· .. +Aso.- - -+2H· 
O:l una roocci6n r.rny lonla. So sobo que la reacción ha terminado 
po!quo doooporcce ol 1 color ~arillo do la solución do sal Cérica. 
l-?3 Y odur?s ocolcra~ .a roocc16n y so pueden determinar por reoc· 
c:ón ootlh1co. p<'.quonos cantidodc:i do los mismos ( 10). Las reac· 
conos son ontoncos: 

2Ce ... · + 2l--=2Co .. · + I. 
1\":'-0, - ··· - + 1: + H,O~AsO.- -- ....::. + 2H · ., 2I-

lntorlioron · Cloruros. Bromuro:i y Sulfatos qlcé.tlino3 cuando van a 
oor dotcrminados loo ycdurO'J on cantidades muy ¡:;e::¡ueños. Interfio· 
t(ln tamblón airas nubBtanc:Os por dar color similar al do la solu· 
ción do la :>c.11 do Co· · · · .Ei limito do idorlilicaci6n es do O.OSy du 
K! on 10 mi. 

ílECONOClMIENTO DJ:: COMPUESTOS AZUFRJ\COS POR CA· 
TJ\L!SIS Df~ LA REACCION: YODO-AZlDA (19). La reacción: 

2NaN1+I,=2Na!+3N, 

es cctalizccia por sulfuros in::iolublo.:; o r.olublos y por tiosullatos y 
tiocianatos, etc. La presencia do pcquoi)lsimc1s tantidcdcs de com­
puosto:; quo conlienon azufre en c::;!c. forma activa, se revela por la 
cvoluci6n do burbujas de nit:-6~1c:-:o. So apH::a a le:; tio:;ulfalos 
únicamente e:. auwncki de ::iul!urcs y liodanatos. El limite de iden· 
tilicocí6n do esta roacc::ión c5 de 0.15¡ do Tiosulfalo de sodio por ml. 

PRUEBAS CATALITICAS PARA LOS METALES DEL GRUPO DEL 
PLATINO: 

a)-Por condon!:ación do Hidrógeno en metal linamonte divi· 
dido (20). 

El Iridio, el Paladio, o! Fialino y el Rodio condensan hidrógeno 
en su superlicio por adsorción y co:ali :ando su combinación con el 
oxigeno del aire. l3ojo condiciones p1opios, el. calor producido es 
suficionto para producir la inflamación (21). 

b)-Por reducción inducida de las wles do Níquel (22). 

El hipolos!ito do sodio actúa muy despacio ~C:n las soluciones 
acuosas do :10les do Níquel para dar N1quol motahco: 

Ni .. +H,P~00-- . .¡.2H~O-•Ni+2PO!---- -;6H· 

esta reacción so acelera notablemente por la presencia de Pd 6 al­
gún otro mota! do esto grupo (23). La. roacci~n P'-1:º.de ~ar Pd co­
loidal y dosprondo hidrógeno. El Umilc do 1donhhcac16n es de 
0.0025y do Pd en un mi. 

-5-



CATALISIS DE LA REDUCCION DE LOS MOLIBDATOS CON 
EL CO (24). 

El CO y el H reducen i;oluciones ácidas de Molibdnto y Fos­
fomolibdato pero muy despacio. En presencia do Pt o Pd so acelera 
la reacción (25), espocialmente en el caso !'.ic los loslomolibdatos y 
resulta un óxido do molibdeno o .. azul de molibdeno" En contraste 
al H, el CO puede reducir únicamente soluciones ácidas. de Pd, a 
Pd metálico, probablemente el Pd adsorbe al CO y lo hace más 
reactivo por la mayor superficie de contacto. As! se pueden deter· 
minar cantidades. muy pequeñas de Pt. El Hmile de la reacción 
es de O.OZSy de Pd por mi. 

ílECONOCIMIENTO DEL TITANIO POR CATALISIS.-Una gota 
de la solución problema so trola con Azul de Metilono y Zn metáli­
co (26). La decoloración del Azul do· Metilono es catalllicomente 
acelerada por el Titanio. 

Ti·· ··-2Ti ... · 

Una comparación con otra prueba en blanco hace ol efecto 
evic.lontemente diferente. Limite de idonti!icaci6n: 0.05y de Ti por 
mi. y puede hacerse en presencia de Hierro, Cromo, Uranio y Man­
ganeso. 

Podemos mencionar también la acción del Bi en la reducci6:'l 
del Pb en solución alcalina por Estannito de Sodio (27). 

Hay otras reaccior.cs que también tien·.m como base la catá­
lisis aún cuando el elemento buscado es otro. Asi tenemos por 
ejemplo: la oxidación catolizada do la fenolftaleina bósica (28) ¡:or 
l~~Ol Lltnite do identilicaci6n: 0.04y d,1 Peróxido de Hidrógeno en 
0.04 ml. do solur::ión problema. 

Vistos los ejemplos anteriores es fácil ver el papel tan impor· 
tante de la catálisis en la Qulmica Ana!itica . 
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CAPJTULO U. ., l.;·. 

1.A ACCION CAT AUTICA DEL ORO EN LA OXIDO~!IEDUCCI()N 

DE SULFATO _FERROGO Y NITRATO DE PIATA. 

En 1937 Kn.unholz y Wat:zok (29), publicaron haber encontrado 
una rnocc16n onormcmonto uonniblo r.;ara comprobar la presencia 
do huelles do Oro on rolur:i6n acuosa, basada en la influenda ca· 
tolltica del Oro on la ro-acción que so produce entro una sal da 
Flato disuolla y Sulk1to For:oso, reacción qllo conduce a la forma· 
ción do Plata molé:!ica. 

So conodan. en oso cntonc:o:;, varias reacciones en las que la 
prc:icncia do un nwlal cjorco untt ocd6n catalltica en una reacción 
do óxido-reducción (ver Cap. 1), pero osta reacción catal!tica dal 
Oro merece un intorós cspcciCl! porque se dilercn<:i6 de las ante3 
conocidas p:ir do:; fonó:nonos espociolcs: 

lo.-La sonsibilidad de la reacción do Oro, según las indicado· 
nos do Ion mondonados autores es, on cifras redondas, mil veces 
mayor quo la scn:;ibilidad do km otros roacciones conocidos; mien· 
tras quo on éstO!J ol limite so halla e io-~ hasta JO-" molar (reac­
ción tuerto y al:solutomonte segura o reacción todav!a reconocible 
poro ya no muy dclinida). En el coso dol Oro los mismos limites 
so hallan a 10·-- 11 y 10--1: molar rospcctivamonto. 

2o.-En las reacciones anteriores la acción catalítica se mani· 
fiesta on una acolcración do la reacción fundamental, mientras que, 
en el caso del Oro. !a diferencia está en la lonna que presenta la 
Plato reducida: Sin presencia do Oro so forman lozr.inillas relativa· 
mento grandes do Plata, las cuales p:ir sus dimensiones tienen el 
brillo caractor!stico del metal, en tanto quo, en preséncia de Oro, se 
forma un grcm númer0 de particulas :>umamcnte finas, que, en esta 
forma, presentan el aspecto do una suspensión negro. 

Los mismos autorns mencionan la dificultad que han tenido pct· 
ra resolver un serio problema, cuya importancia es evidente para 
todos los quo tengar. alguna experiencia en trabajos microqu1mi· 
cos: no los ha sido posible excluir la posibilidad do que la misma 



sel do Plaia, el nilralo. quo ellos usaron, haya contenido Oro en 
una proporción aproxiinodomente igual al limite de sensibilidad 
encontrado. Para "puriticor" la solución de Plata usada, la agitaron 
con Carbón activo. esperando que de este modo, se reducirla pre­
lerentcmcnte el Oro, metal más noble; al mismo tiempo se redujo, 
en los c:1sayos que ellos practicaron. una cantidad determinada 
de Plata, de modo que, la soluci6n de Plata perdió algo como un 
10'/ñdo i;u contenido; y los autores calculan a base de los potencia­
les elcctrolltico:: conocidos de los metales (el potencial del Oro no 
se conoce sino aproximadamente) que la relación entre Plata y 
Oro en la solución final deberla hallarse, en los ensayos llamados 
"en blanco" muy cerca do la concentración limito de Oro. 

Por esta razón F. L. Hahn, en un trabajo que se halla en im­
presión on Mikrochimica Acta, usó otro procedirr.iento de purificar 
loe i;oluciones; agregando pcqu<?ñas cantidades de Solución Ferro­
sa a la do Plata y viceversa, se precipitaron en ambas soluciones 
cantidades algo mayores de Plata inotólica, y en este caso en forma 
de cristclitos rclalivarnc:-ite grandes, fáciles de eliminar por una fil­
tración ordinaria. Era de esperar que con este método se lograra 
la eliminación no solamente del Oro disuelto en las soluciones Reac· 
tivo, porque el exceso importante de plata metálica debla englobar 
y envolver el Oro motólico formado por reducción, de modo que 
ya no r,e llegaba al equilibrio cr.txe los dos metales y sus sales di­
sueltas. sino a la eiiminación completa del Oro, porque, progresan­
do la precipitación, las capas exteriores del precipitado deben con­
sistir de Plata cada v·~z más exenta do Oro, y, !inalmente, libres del 
metal más noble por completo; era de esperar además que al mis­
mo tiempo se precipitasen, también engbbados por Plata metálica 
pura, todos los gérmene~ de cristalización, de cualquier naturaleza 
que sean, en tanto que en lrn; er.sayos de Krumholz y \Vatzek 
que !iltraron sus soluciones pam eliminar el Carbón octivo a través 
de una placa porosa de cristal, exisl\a evidentemente la posibilidad 
de que partlculas sólidas, microscópicas o subr:1icroscópicas, pasa­
ron los poros de ésta. 

Efectivamente en estos ensa¡•os, p:acticados por Hahn, la sen­
sibilidad de la reacción !:::ajó a !os limites acostumbrados para ta­
le~ reacciones, de JO--' a JO--" molar. Para explicar este fenómeno, 
I-Jahn cugi:-ió, a titulo de hipótesis directiva de !uturos trabajos, !a 
e>:p\icación de que, lo que es activo en la catálisis de referencia. 
no 1:_: el Oro disuelto, Gino el Oro metálico que se halla en rnporti­
ción finísima sobre la superficie úC gérmenes de por si inactivos, 
microscópicos o ultramicroscópicos, es decir, suspendidos o coloi­
dales. 

Para comprobar la exactitud do esta hipótesis, que electiva-



l 

mon!c no comprobó en los ensayos, toma do esto estudio, se obser· 
voron. loo o!c-clos quo produoo una prodpitaci6n mlnima, práctica· 
monl<i invlniblo. do SJlfoto do Bario en la mezcla reaccionante. Es 
dcdr. r,o 031tidimon lou lon6monos obsorvables y el llmlte de son­
nibilízoci6n do la wocci6n quo se produce entra Sulfato Ferroso v 
Nitrato do Pla!a cr: ounencla y on presencia do Oro y, en ambos 
cawn. cm prü:Hmcio y en aunoncia do gérmenes do Sulfato de Bario 
o)n ol o!cclo i'ª moncionado do quo sa comprobó la acción de estos 
últimon ql·rmcne:; Lo connibilidad do la reacción subió nuevamen· 
to o l 0" o l 011 molar. a ixtsor do que ahora se usaron solucio­
nen de re<.tclivoo exentos con todo ooguridad de Oro. 
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PARTE EXPERIMENTAL 
CAPITULO DL 

INCREMENTO DE LA SENSIBIIJDAD DE ESTA REACCION 

POR LA PRESENCIA DE ·GERMENES INDJFERENTES. 

So ha vislo en las páginas anteriores lo reacción que se lleva 
a cabo entro ol Sulfato Ferroso y el Nitrato d~ Plata, actuando como 
cotali:wdor el oro. Ahora se vorá Ja acción del BaSO, (qUe se for­
mo ol ar.adir a los activos Ba(N03)2) y que como se sabe es un gér­
mon indifcrcmto en d¡cha reacción. En la presente tesis se trata de 
demostrar que ol BaSO, actúo como promotor de reacción y au­
menta la sonsibilidod de la mismo, haciendo con ello más fé cil la 
identificación del oro y cuando éste está presente en cantidades 
!nlima:.. 

Para mayor claridad de esto capitulo so hará una división del 
mismo en: 

1) Preparación y purificación de las soluciones. 

2) Ens~-,yos para encontrar el punto óptimo en Bario. 

3) Ensayos Cualitativos. 

4) Ensayos Cuantitativos. 

PREPARACION Y PURIF!CACION DE LAS SOLUCIONES. 

o).--PREPARACION: 

A-Solución aproximadamente N/10 de Sulfato Ferroso ..••.. 
{feS0,.71-I,0) en Acido Sulfúrico aproximadamente Normal. 

Peso Molecular del Sulfato Ferroso: 278. 

Soluci6n N/10 do~ Sulfato Forrase. 27.8 g/l. 

Poso Molecular do Acido Sulfúrico: 98. 

Solución N/10 do Sulfato Ferroso: 27.8 g/I. 

So preparó modio litro do solución y esto se hizo de la siguien· 
to manora: 25 g. de Acido Sulfúrico {Q. P. DuPont) se agregaron 
!entomonto o 250 mi do agua destilada; después de enfriados, se c:Usol-
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vieron en esta solución 14 g. do Sulfato Ferroso (Mallinckrodt), se 
pasó la disolución a un matraz aforado do 500 m l Y se llenó hasta 
la marca. 

B.-Solución aproximadamente N/10 de Nitrato de Plata .... 
(AgN03). 

Peso Molecular del Nitrato de Plata: 176. 

Solución N/10 do Nitrato de Plata: 18 g/l. 

Se preparó también medio litro de esta solución de la siguien­
te manera: 9 g. de Nitrato de Plata (Merck Be Co. Inc.) se disolvieron 
en un matraz aforado de 500 ml. llenando hasta la marca con 
agua destilada y agitando. Do esta manera la solución obtenido 
es aproximadamente N/10. 

C.-Soluci6n aproximadamente 1 /20 molar de Nitrato de Ba· 
rio (Ba(N03)~). 

Poso Molecular del Nitrato do Bario: 261. 

Solución aproximadamente 1/20 molar do Nitrato de Bario: 
13 g/l. 

So prepararon 100 mi de solución de la siguiente manera: 13 
g. de Nitrato do Bar:o (Mallinckroc~t) ~e colocaron en un frasco de 
tapón esmerilado y se agregaron 50 mi. de ague. agitando hasta 
su total disolución. Se pasó e3ta solución a una probeta do 100 
mi. y se llenó hasta la marca agitando después para homogenei­
zar. Se regresó finalmente al frasco do ta¡::ón esmerilado de don­
de se tomó para su uso. 

Esta solución se utiliza como solución medre, diluyendo en ca-
da caso hasta donde sea necesario. 

D.-Soluci6n de Cloro Aurato Sódico, (NaAuCI •. 2H~0). 

Peso Molecular del Cloro Aurato Sódico: 398. 

Se pesaron 64.5 mg (0.162 mol) y so pusieron en un frasquito 
de 10 mi. Se agregaron 8 mi de agua destilada y en esta forma se 
tuvo una solución: · 

A) 2.10-: molar. 

Esta solución es de color amarillo ba:stante fuerte y quedó 
completamente transparente, esta solución es estable durante bas­
t~nte tiempo. De ésta se tomó O.l mi. y se disolvió en 100 mi. de 
agua destilada. En esta forma so preparó una solución: 
':: • B) 2.10- molar. 

Esta soluci6n presentaba un color ligeramente amarillo y era 
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complotcancnlo lronnparonto. Esta ooluci6n co estable durante al­
gunon ho~~ y dcspu6s so piordo. 

Do la t;.ol~1ci6n anlorior so tomó l ml. y se disolvió en 100 rul. 
do aguo dc:ihlada, resultando osi uno solución do concontración: 

C) 2.10-r molar. 

E:.ta r.oluci6n presentaba un llgcrlsimo color amarillo y era 
transparento; no preparó siempre on el momento de usarse pues 
se pierdo rópidamcnlo y os la que se us6 en los en:;ayos. ' 

En la prc¡x1mci6n do tcd05 las soluciones anteriores la pe­
sada requiero uno oxoclilud buena, pero nin necesidad de hacerla 
en la balanza anal!lica ni de tomar demasiados "'precauciones ya 
que en esto oo:;o no so trata do soluciones valoradas. 

OBSCRV l\C!ONES: 

L:: tcmpNalura a lo cual ::;e operó en todas las operaciones 
cntc:io•c!l luú do 25ºC. 

La solución de Nitrato do Plata quedó incolora y transparente: 
la sal ::;e disolvió totalmente. 

La noluci6:1 de Sulfoto Ferroso tenia una coloración verde li­
gom y tambión era transp'.lro:11e. La sal se disolvió totalmente. 

La solución de Nitrato do Bario qued6 transparente e incolora 
y la sal so di~mlvió totalmente. 

En los ensayo::; del subcapltulo 4 vamos a hacer pruebas cuan­
titativas quo requieren la titulación de los reactivos; ¡:ara hacer 
ósta es necesario pre¡:x:uar las siguientes soluciones: 

E.-Soluci6n de Tiociar.ato de Arr.onio Apoximadamenle N/10. 

Po::io Molecular dci Tiocianato de Amonio: 76.124. 

Solución N/10 de Tiocianato de Amonio: 7.613 g/l. 

So colocaron 3.31 g. (posados en balanza analitica) de Tio· 
cianato do Amonio (NH,SCN) (Mailinckro~t) en un matraz aforado 
do 500 mi., se añadieron 300 ml. de a<JUa destilada Y se agitó 1-iasta 
total dioolución (a la cual se llegó f6cil y rápidamente), una vez 
disuelto so aforó hasta la marca; la solución quedó incolora. 

f.-Solución de Permanganato Pot6sico aproximadamente N/lO. 

Poso Molecular do! Permanganato Potásico (KMnO,): 158.026. 

Solución N/10 do Permanganato Potósico: 3.95 g/l. 
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So colocaron 2 g. do Permanganoto Potásico (Mallinckrodt) 
en un matraz aforado de 500 mi., se agregaron 300 mi. de agua 
destilada y se agitó hasta total disolución (lo que so logró con bas­
tante facilidad) después se aforó a 500 mi. y so guardó en un fras­
co do color ámbar. 

La colución quedó con su coloración violeta caracterlstica. 

G.-Soluci6:i indicador para titular Plata. 

So colocaron 100 mi. de aaua destilada en un Erlenmever de 
250 mi. y so agregó alumbre de hierro (FeNH.(S0.),.12H,0) (Merclc 
IZ Co. lnc.) hasta toncr uno solución saturada. docantondo después 
POar separar lc:f cristales que qucdruon en el fondo. La solución 
tomó un color caló omorillonlo. y para dccolorarla so agregó Acido 
Nltrico (Q. P. DuPonl) hcn!a que se logró este objeto, quedando su 
color amarillo pálido. 

b).-PURIFICACION DE LAS SO!.UCIONES.--1-fochas las so· 
luciones anteriores se procedió a hacer su purificación, que con­
siste en agregar Nitrato do Plata al Sulfato Ferroso v viceversa. 
p:ovocando con onto una pcquci10 precipitación que engloba los 
portlculas de oro quo pueden traer los rcactivon. Hecho ol trata­
miento, los soluciones quedan totalrncnte exentas do oro. 

Se procedió do la ~>iguicnlo mcnora: 

La'> nolucioncr; ne trasladaro:i a sendos matracos Erlenmever 
de 1000 mi Pyrox. y que posteriormente so taparon con vasos Py­
rex de 100 mi. Hecho lo anterior. so put>ioron ambos matraces a 
I?año maria v so añadió un r:il dP. le ::;olución de FcS0 .. 7H.O a la 
:ioluci6n de AgNC., y un mi. do la mezcla al:ora lorr:icda so ocsó 
al matraz quo conlenla la solución de la sal do hierro. 

En la solución de AgNO, se ob:crv6 la !ormación de un ore­
cipitado blanco muy fino que apareció cprcxir!'ladamente después 
de 7 minutos .de digestión a l3cño maria. y que, después do pasar 
un rato mayor do d¡gestión, se iba al fondo y al mismo tiempo se 
transformaba de color hasta Hogar al gris. 

U!1a parto del precipitado antoricr se adhirió a lc'.3 paredes del 
matraz y on esta forma entorpeció la vioibilidad. 

En la nolución de Sulfato Ferroso el precipitado formado fué 
cparentomcnte en menor cantidad y de color amarillo verdoso. de 
le>;ma ,,pulverulenta; l?mbión "ste. precipitado después do algunos 
inmutes de digesti6:-: sedimentaba. 

'·i':llíf5é1. procedió agitando frecuontumento· {codo tres minutos) v 
fratf!iéurridos unos 30 mi'nutos el liquido do ambas soluciones que­
dó completamente clarificado. 
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,. ~n~ voz alcanzada la darilicaci6n, so ropili6 la operaci6n in· 
'~H .. -aaa. pasando 1 mi. do la solución de la sal de hierro a la de 
AgNO, ·¡ viceversa. Se observó o! mismo fenómeno aue en el 
C050 anterior. · 

. So tuvo también on esto caso la formación do! precipitado suspEin. 
o ido al principio y de:ipuós do la formación do laminillas de polvo en 
ceda ceso, provocados por lo digo:;lión. 

Dcspuós do 30 minutos y cuando las soluciones se hablan ck1· 
ri!:codo :\uovam-::nte. so procedió a hacer el terc~r canje idéntico a 
les ontcrioro:>. En la solució:i de !a sal do Plata se observ6 la for· 
moción do capa:i intog:aclas por conglomerados de laminillas y que 
ce quedaban flotando en la superficie. También se observ6 un 
incremento en su contidaci. El precipilctdo que habla en la sal de 
Hiorro. q11cc!6 en la mi-:ma fo~m:i pero aumentó ligeramente· de 
volumen. 

Después do esperar 30 minutos y cuando ya se habla clarifi­
cado nuevcmcnto, ~fl procedió a hacer el cuarto canio. en la misma 
forma que los anteriores. So co:itinuó también el agitamienfo. 

Tranncurrida otra media hora el liquido clarificó y so hizo el 
quinto canje. Los precipitado:> incromentaron ya poco y después 
de 30 minutos do rnposo quedaron complotamc:ito claro.:;, entonc€13 
so dojoron en reposo durante 43 horas. 

Es do anotar, que las últimas partes do plata metólica que se 
!armaron en la solución do Hierro, durante este ticmoo de reooso. 
eran mós gruesa:i quo las primeras, parcciénd.o:ie a las laminillas 
formadas en la uolución de Plata. 

La pipeta de 1 mi. usada para hacer los canjes mencionados 
quedó ccn !as par<>rles cubiert.:xs por una ligera capa de color gri­
sócoo. muy parecida a la que se forma en las paredes del matraz 
que contiene la solución do Plata. 

Después de las 43 hora!? que las soluciones se tuvieron en re­
poso, el precipitado incrPment6 ligeramente. y ::;e. !armaron capas 
por aglomeración do laminillas, poro al mismo l!empa quedaro;i 
alqunas laminillas sin modificar. Tanto las capas como las lam1· 
niÍlas eran do un color blanco argénteo y ligeramente grisóceo. 

Después do todo lo anterior, ::;e filtraron las soluciones; reci· 
biéndolas en frascos previamente lavado::; a la oerfecci?n. Los 
f roscos usados eran de color ambar y el tal'.'.6n de los· m1smos de 
ro;;ca y hecho totalmente de plástic0. Para hltrar se usare~ pape· 
les filtros cualitativos W. 8c R. Balston Ltd. de 11 cm. de diámetro, 
y ol filtrado so hizo en la forma corriente y usando las primeras 
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partes del filtrado únicomenlo para lavar los frascos v despuéa des­
p~cdándolas. El resto del filtrado oo rocooi6 directamente en los 
frascos antes mencionados. 

Hecho lo anterior so dejaron los !:o)ucioncn nuevamente en 
reposo por si continuaba la pre~ipiloción; cbspuós de 240 horas (10 
dios). se pudo observar quo la solución de AaNO., habla precioi­
tado todavla un ¡::oco con formación de laminillas. 

El volumen del nuevo precipitado ora pequeño en compara­
ción con el obtenido ontoriormcnto. 

So filtró nuevamente y para ello !"O us6 igual papel filtro quo 
en el caso anterior, despreciando tcmbién las primeras partes del 
liltrado. Una vez filtrado la r.oluci6n se regresó a su Irasco color 
ombar. 

ENSAYOS PARA ENCONYRJ\R EL PUNTO OPTIMO EN B.A.mo. 

Estos ensayos tienen como objeto encontrar la concontraci6n 
de Bario que mejor ayuda a la actuación del oro como catalizador 
do la reacción, y para ello es ncr.esar io que la can ti dad de BaSC' • 
formado no sea en !al !orma grande qua ontorpczca la visualidad, 
ni tampoco quo sea tan pequeña que no alcance a cumplir su pa­
pel ele prc~.1otor. 

Para hacer estos c::sayo;. ~;(' cclc-:cn !e-~; reactivos !~in cataliza­
dor y se añado une cantidad vcniable de solución de Nitrato de Ba­
rio; el ócido sulfú:ico cor.tenido en b solución de la sal do Hierre> 
precipita ol Ba cm forma do sulfato y según i;oo la cantidad añadi­
da de solución do Nitrato de Eario csl soró el volumen del oroci-
pitado formado. · 

TECNICA: So hicicro:i estos e:i.~ayo3 en tubos Pyrex con las 
soluciones problema y un tubo testigo; ésto se preparó er. la siguien­
te forma: 

2 mi de agua destilada. 

2 gc!as de so!ución de Nitrato de Plata, 

Y desp_ués añadiendo r6pidam0ntc con una pipeta 1 mi de la so­
lución ae Sulfato Ferroso; en ó:itc se formaron laminillas de tama­
ño bastante considerable y d.:: brillo orgóntco, éstas, qespués de 
un reposo de aproximadamente 1 / • de hora, precipitan, dejando 
transparento ~¡ liquido. En el caso de los problemas, se prepara­
ron éstos. poniendo en el tubo: 

2 mi do agua destilada. 
2 gotas do la solución do Nitrato do Plato. 
1 gota de la solución do Nitrato .de Bario. 

Esta i'.iltlma preparcda como se indica a continuación. 
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Dci;pu~u na cfa:cl 6 r6pidam>:lnto 1 ml de la solución de Sulf~ 
.) Fcrrono co·1 \ma --;i¡:dr1. introduciéndola rápidamente en el liqui­

do y r.oplondo ix:r.tontc. no hizo en c:>ta forma la agitación para 
dispcroor convN1icnkmontr• o! prncipitodo de BaSO, que se formó. 

DlFERE!HES SOLUCIONES DE NITRATO DE BARIO.-A partir 
do le l):!;)L:c;6n 1:1ad:-:- :;t~ ¡:re¡:v::iraro;-: 101; :;iguiuntes soluciones: 

r.r.$/J)'O No. 1.-·· 

1.·· S0 w16 la r::;h:C:ó:1 mccirn. 1/20 mola-:. 
7. ---1 ml de la ::el mcd~0 en 1 ml. do aauo destilada. 1/40 mola;. 
3.-l mi de !cine:. ::.<::d:e r~:i '.~mi do ac-;ll<! dcstiladu. l/G::l molar. 
4.-1 mi do la sol. medro en 3 ;:11 de agua destilada. 1/80 molar. 
5.---1 ml do b ::ol. :nr;dro r_,:i •i mi do aauc destilada. l/100 molar. 
6.·-1 ml do ir: ::o!. :r.mh~ en 5 mi de miuadestilada. 1/120 molar. 
7.--· I mi d11 la ::o! n:cdre en 6 ml do agua destilada. 1/140 molar. 
8.--1 r;¡l de la :;el. r::cdrc c·n 7 ml de agua destilada. 1/160 molar. 
!J ...... ¡ mi do la :;ol. madre en 8 mi <le ar~ua destilada. l/180 molar. 

10.---~l r:il de k? !;el :r .. cdru o~ 9 rnl do aiÍua destilada. 1/200 molar. 
l 1 -1 1:1! dr· !e :;c>L r:K:dre o:i 1 O mi d0 a~llta destilada. 1/220 molar. 
12 --1 ::-il de k: :;d r::ncb.· c,n l l mi de a~ua destilada. 1/240 molar. 
13.--·· I r:1I dt• lo !:el ;:1ad:c en :::o mi de agua dcstiiada. 1/420 molar. 
14.-···l ::1! d•) !n sol. r:v:d:o c:1 3~ mi de aqua destilada. 1/620 molar. 
15.---1 1:11 de !o ::el z:md~c r::1 •:O ::1! de m]uc. dci;liiccia. l/820 molar. 
15.--·1 rnl de b ~~!. r::cch• en SO :ni do or1ua destilada. l/1020 molar. 
17.-1 1:1! de !a ::e!. m':id:e en GD mi do rn:1ua destilada. 1/1220 molar. 
18.--·I mi de la ::ol. r::cdre on 70 r:-il de agua destilado. 1/1420 molar. 

OBSEílV.'tC!ONES: 

1.--Sc lormaron kir.1i!.il!as 0rcndcs. El ¡:;rocipitado de BaSO, ex­
cc:livo. 

2.-So !orr:~a:·o?i lor:ün:llos grandes. El precipitado de BaSO, ex· 
ccsivo. 

3.-Sc forrr:oron lon1inil!as orondos. Precipitado de BaSO, excesivo. 
4.--Los lami:-iil!.:::s 0:c::1 rnó!1 ¡::cque1~a:.;. El precipitado lué muy 

arando. 
5.--ta~ lami:-iiilo:; man mós pcqueñGs El precipitado lué muy 

qrando. 
6.--Laminillci:s muy pcquefic:s. Precipitado bastante grande. 
7.--Laminillmi muy pequef1os. Precipitado bastante grande. 
8.-!.aminillc:s rnlly i:::.cquor-1os. Precipitado bas~ante grande. 
9.--So lorm6 polvo crq(,nteo. El precipitado era hc¡oramente grande. 

10.--Se formó polvo urqéntf'o. El precipitado era ligeramente grande. 
11.-- Polvo m;1i:nl1•o Piecipitodo liqcramento grande. . 
12.- BUEN PUNTO. El polvo al9énteo muy lino Y adsorbid~ ~¡ BaSO,. 
13.--BUEJJ PUNTO. El r:o!vo muy lino y adsorb¡do al proc1p1tado. 
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14.-BUEN PUNTO. El polvo argénteo muy fino Y adsorbido al pre· 
cipitado. 

15.-Igual al tostigo 
16.-lgual al testigo. 
17.-Igual al testigo. 
18.-lgual al testigo. 

Loa mojaros puntos fuoron los corrospondien!es a los tubos: 12, 
13 y 14 y por consi9uicmte so hizo un nuevo ensayo lomando como 
base estos puntos y para afinar ha!lta encontrar el mejor. 

Ensayo No. 2. 

1.-1 ml do la sol. medro en 1 O mi do agua dos ti lada. 
2.--1 mi do la sol. madre on 11 mi do agua destilada. 
3.-1 mi do la ool. madre on 12 mi do agua deslilada. 
4.-1 mi do la sol. madro on 13 mi do aqua doiltilada. 
5.-1 mi de la sol. medro on 14 mi de agua destilada. 
6.-1 mi do la sc;I. madro en 15 mi do agua destilada. 
7.-1 mi do la sol. madre on 16 mi do acn1a do:;ti!ada. 
B.-1 ml de la sol. madre en 17 mi do agua destilada. 
9.-1 mi do !a sol. madre on 18 mi. do agua dostilado. 

10.-1 mi do la sol. madro en 19 mi do aqua dostilada. 
11.-l ml do la sol. madro en 20 mi do ac1ua destilada. 
12.-1 ml do la sol. madre en ?.l mi dn aqua destilada. 
13.-1 ml do la sol. madro en 22 mi de agua destilada. 
14.-1 mi de la sol. medro en ?.3 mi de a9ua destilada. 
15.-1 mi do la sol. madro on 24 mi de c1gua dostilado. 
16.-1 mi de la sol. maJro en ?.5 mi do aqua do:;tilada. 
17.-1 mi do la sol. madre on 26 mi do aqua destilada. 
18.-1 mi do la sol. madrn on 27 mi de agua destilada. 
19.-1 mi do la sel. medro on 28 mi do agua destilada. 
20.-1 mi de la sol. madro en 29 ml de agua do~!ilada. 
21.-1 ml do la sol. madre en 30 mi do agua destilada. 

1 /220 molar. 
1/240 molar. 
1 /260 molar. 
i /280 molar. 
l /300 molar. 
l /320 molar. 
1/340 molar. 
l /360 molar. 
l /380 molar. 
1/400 molar. 
1/420 molar. 
1/440 molar. 
1/460 molar. 
1/480 molar. 
l /500 molar. 
1/520 molar. 
l /540 m<.i;ar. 
1/560 molar. 
l /580 molar. 
l /6'.lG :.1olar. 
1/6?'.l molar. 

Hecho ol f.msayo anterior so comprobó mir.uciosamente on cuo.I se 
obtienen los mejores resultados, y ol punto óptimo se encontró on el 
tubo No. 12 do! presente ensayo. Por consiguiento todas las prue­
bas posteriores se harán calcuiondo la caniidod do Bcirio do manera 
que s.ea la que aqu{ so indica. 

ENSAYOS CUAUTATIVOS PARA ENCONTRAR EL UMI\"E 
DF.: REACCION. 

Una vez que ~e ha encontrado ol punto óptimo en Bq. so hicieron 
ensayos con el ob1oto de ver la sensibilidad do la reacción primera­
mente sin Ba y después con Ba. 

Para hacer eston ensayos se pano 'ª cantidad indicada en Ba • 
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se .ogrc~a agua da:::ti!::da, les reactivos y el Au que actúa como Cll· 
tohzodor. ·· 

Ensayo No. l. 

En doo lub<-.x; Pyrcx se colocaron: 

l O mi de agua destilada. 
O. S ml de solución de Nitrato de Plata. 

5 gotas do la solución de t3a indicada. 

Despuo'.:s s.c ai:adí6: a un tubo de estos marcado como 1): O .5 
mi de la :;olución C de Au. pc~c tener una concentración lD-3 molar· 
al otro mar cedo con 2). una gota de la solución de Au, par::i tener un~ 
conrontrcci6n de JO--? molar de Au. 

En otros do.-; tubos Pyrcx se repitió el ensayo en la misma forma 
pero sin a11odir solución de Ba. Estos otros tubos se marcaron como 
3) Y 4) /\ Je:; ·1 tubos se ks añadió rápidamente l ml de la solución 
de Sul!clo Ferrc~;o. y se aqit6 introch:ciendo la pipeta en el liquido 
y soplando du;cmtc c!;;ú:1 L!empo. 

OBSERV ACiONES: 

Tubo 1-(Au: 10--• r.ioicr y co:1 !3a). Se iorm6 un enturbiamien­
to gris bcston:c ir.to::so y que se mantuvo 1m sus¡::¡ensión sin formar 
ningún precipitado. 

Tubo 2 --Au !O--·• molar y c')n B.:::). Se formó un enturbiamiento 
gris bastante perceptible y que se mantuvo en suspensión. 

Tubo 3.-Au: LO--• molar y sin Ba). Se formó un ligero enturbia­
miento do color gris y de partículas muy finas. Una p:::¡rte del mismo 
se fué al fondo quedando precipitado. 

Tubo 4.-(Au: lQ--9 molar y sin Ba). Se formó un ligero precipi-: 
todo integrado en su totalidad pcr laminillas de brillo argénteo. 

De lo visto en este ensayo podemos concluir que la E:ensibilidad 
de la reacción cuando no está presente el Ba es MENOR, ya que Guan­
da la concentración alcanza 10--11 molar la reacci6n es perceptible ya 
sea con Ba o sin él. pero a una concentración 10 veces menor o sea 
l O-º molar la sensibilidad de la reacción sin Ba es notabbmente me­
nor casi (casi nula) mientras que con el Ba todovia puede apreciarse 
la reacción. 

EnstJyo No. 2. 
Esencialmente so trata de una repetición del No. l, que se hizo 

procurando afinar hasta donde se.:i posible la cantidad total del llq1·.f­
do. de modo que con las 5 gotas de solución de Ba, que se añac'.en, 
éorresponda a 10 ml exactamente. 
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· Se colocaron en dos tubos de ensayo: .•. 
9. 25 rnl de agua dostilada. 
O .5 ml do solución de Nitrato do Plata. 
O. 25 mi do solución do Nitrato do Bario (la indicada). 

De éstos al!) so le añadió: l gota do nolución de Au 2. lo-n mo­
lar y,al 2): 1 gota do solución do Au 2.10--r molar (solución C). 

En otroc dos tubos se pusieron: 

9. 5 mi de agua destilada. 
O. 5 mi do solución do Nitrato do Plata y 

se les añadió Au como on el caso anterior y morcando los tubos co· 
ni.o 3) y 4) rospectivamonto. 

Después so les añadió Sulfato Ferroso y so agitó fucrtomen!c. 

Las observaciones y conclusiones fuero!"! las mismas que en el 
caso anterior. 

Ensayo No. 3. 

En esto ensayo so va a hacer menor la co:-iccmtración on Au 
que se va a poner en los tubo::;. Estos ::;e prc¡:oraron <.;omo sigue: 

9.0 mi. do agua do;,íiloda. 
0.5 mi. d·1 Solución do ~;itrato de Plata. 
0.5 ml. do Solución do D do Au (2.10---0 molar). 

{Esta solución de Au "D" so preparó colocando 1 ml. de la C en IOU 
ml. de agua destilada.) Del tubo ::;o pasan 2 mi. a un tubo que se 
marca come 1 l y so lo añado una gota de Nitrato do Bario y 2 mi. 
a otro tubo qu._ se marca como 2) y no se !e agrega Bario. 

Se prepararon tambión otros dos tubos en la siguiente forma: 
Se ponen en un tubo: 

9.5 ml. do agua destilada. 
0.5 mi. de solución do Nitrato do Plata. 
O.OS mi. de solución D de Au 0 gota). 

Del contenido de este tubo so pasan 2 ml. a un tubo marcado 
como 3) y otros 2 mi. a otro tubo marcado como 4). Al 3) so lo agre· 
ga Ba. 

Por último so añadi6 rápidarr.ento 1 mi. de la ::;oluci6n de Su!· 
fato Ferroso, introduciendo la pipota on el liquido y soplando, as( 
las tuvimos perfecta.mente agitadas. 

OBS.ERVACIONES: 

Tubo 1.-(Au: l0-10 molar y con Ba.) So formó un precipita· 
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do blanco grir,.6coo lntoqrodo por laminillas de bñllo argéntea y 
cuyo volúmcn ero bastanto considerablo. 

. Tubo 2.-:(Au: 10~'º molar y sin Ba). Se form6 un precipitado 
\igoro de lar:unillo5 ao plata do brillo argénteo. 

Tubo 3 ·--(Au: I0- 11 molar y sin Ba). Se lorm6 un precipita­
do blanco do lorninil!Cl.!l do br\llo argéntuo y cuyo volumen era bas· 
1anto conr.idoroblo. 

Tubo 3.-··Au: l0-·- 11 .molar y con So). So form6 un precipita· 
do lamíniik:.s do brillo orgónloo y <lo volumen bastante menor que 
t:1l onlorfor. 

O:ro \'o~: :w nola quo la pro:amcia de gérmenes de BoSO, pro­
duce un for.6mono mc'i:; porcop!iblo o intonso en la rcducci6n de 
la plata. 

En::Cj'O No. 4. 

Dc!ip\26:; dP hobN oncontrado que, on prosC1ncla de Au, los 
96rmon0s do BaSO, inton:;ificon la ;t:-0cci6n notablemente. redu­
dondo mayor 'X!nticimi de plata. era preciso hacer ensayos compa­
rativon, todo:; c\?:1 q1'mnn:i.c~ de BaSO,, pero sin Au los unos y con 
Au lo:; otro:; -

Con obioto do tener mayor exactitud. so preparó primero glo­
balmnnto la riolución de todos le::; tubos y luego se dividió. 

E.<;te ensayo consta do do:: partes: A) Con BaSO, sin y con Au. 

Se pro¡::or6 la ~;i<Juicmto :;olución: 

18 :::l do agua dostilcda. 
2 ml do solución do Nitrato de Plato. 

O. 3 m! do solución l /200 molar de Nitrato de Bario. 

Con osta :10!uci6n se ller.an 4 tubos TESTIGO poniendo 2 mi "'n 
cada uno Al sobranto (12 ml) se lo agregaron 0.6 ml de A1.1. 
2.10-•0 molar (solución roción pre1x1rada) y do esta mezcla se pa· 
saron 2 ml a cada ur.o do cir.co tubos PROBLEMA: Au: JG-11 molar. 

Do!lpU<'-3 rie ameqó répidamcnte a todos los tubos 2 ml de so­
lución do Sulloto F..:-rroso y se agitó como se mencionó on los an­
teriores ('n::;Gyu:>. 

OBSERVACIONES: ~Dospuós de 10 minutos). 

TUBOS TESTIGO.-·- So formó un precipitado ligero de lamini­
llas do plata. 

TUBOS PROBLEMA ---So !armó un proclpitado del mismo tipo 
quo ol do lo:i tofltiuo:.;, poro on ccmtidad considorablomente .mayor. 
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B) Con Au y sin y con BaSO,. 

Se hizo el ensayo con la siguiente solµci6n:. 

17 mi. do agua destilada. 
2 mi. do solución de Nitrato de Plata. 
1 ml. do Solución do Au. 2. I0-1ª molar. 

COn ecta solución se llonaron 4 tubos TESTIGO poniendo 2 ml. 
en cada uno do ellos. 

Al sobrante (12 mi.) so agrng6 0.2 mi. de solución 1/200 mo­
ler de Nitrato de Rnrio y se di!::tribuyó 1m 5 tubos PROBLEMA, ~ 
niendo 2 mi. en coda uno. 

Despuó:.; se añadieron rópidamcnlc 2 mi. de Sulfato Ferroso 
en la forma ante::; mencionada. 

OBSERVACIONES:( Dilspu6s do 10 minutos). 

TUBOS TESTIGO.-Sc loqnó UD ligero precipitado integrado en 
cu totalidad por laminillas de plata. 

TUBOS PROBl.F.MA:--·So formó un precipitado similar en su 
forma al anterior ¡:..'Oro cuya cantidad era conaidcrablcmente ma-
yor. · 

Do le visto en esto cnsayn so puedo deducir quo la sensibili­
dad de la reacción cuondo c~itó ol Ba presente es mayor de 10-11 

molar, mientra:.; que cuando no exi:.;to, a esa concentración ya no 
hay reacción. 

Ensayo No. 5. 

E5le ensayo como el anterior so va a dividir en dos parles y 
tiene por objeto observar como se verifica la reacción con y sin Ba, 
cuando la conccn!raci6n es de l '.}--·:: molar. 

A).-Se hizo exactamente igual al No. 4 A). sólo agregando. 
en lugar do 0.6 mi. de soludón de Au 2.10--10 molar, únicamente 
dos golas. 

OBSEHVACIONES: (despuós do 10 minutos). 

!UBOS TESTIGO.-Sc formó un ligero precipitado formado en su 
to!ahdad por laminillas do plata. 

TUBOS PROBLEMA.--Sc form6 un procipi!ado similar en su 
forma al anterior pero cantidad que PARECIO a simple vista un po­
co mayor. 

B).-Se hizo oxaciamcnto igual al No. 4 B), pero agregando, 
en lugar do l ml. do solución 2.J0-- 1' 1 rnolur. únicamente tres gotas. 
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OBSE~VACIONES: (dospués ·de 10 minutos). 

TUBOS TESTIGO.-Se fonn6 un ligero precipitado integrado 
or. su totalidad por laminillas do plata. 

TUBOS PROBLEMA.-Se form6 un precipitado similar en su 
terma al anlorior pero a slm ple vista PARECIO taner mayor volu­
men. 

De lo visto ónteriormente poaomos deucir que estamos llegan­
do al llmito do la raacci6n con Ba, ya que la reacción a esta con­
cenlraci6n más bien que positiva puede decirse que result6 dudo·· 
acx. . 

Ensoyo No. 6.-

Esto ensayo vo a tenor por objeto ver si realmente se está lle­
qando al llrnito do la reacción paro lo cual se usa una concentraciqn 
menor. 

A.-Prcliminor al ensayo se preparó una soluci6n de Au nue· 
va, poniendo ! mi do la usada on los anteriores ensayos en 100 ml 
do agua destilada. El ensayo se hizo exactamente igual al No. S 
A), pero poniendo esta soluci6n de Au en lugar do la anterior. 

OSERV AClONES: Dospufo de 30 minutos en ambos casos las 
~oludoncs testigo quedaron iguales a las soluciones problema y 
ambas con un precipitado ligerlsimo. 

Do aqul so puede deducir qu.o a esta concentraci6n la roac· 
ci6n ya no se verifica. 

Veómos ahora el siguiente resumen a la vuelta. 

,\· . 

. ,. '. ~ . ! • . "' 

t;t 

11 ,.i: ,·\.1 
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RESUmEn DE LOS ENSAYOS CUALITATrVOS 
Concentración 

1 
Resultado Resultado [ENSAYO No. en Au con Ba sin Ba 

JQ-4 molar 
l Aproxmdtc. Positiva Positiva 

--- -
l 

10-0 molar 
Positiva Negativa Aproxmdtc. 

-
2 10-~ molar .Jositiva Positiva 

-
2 J0-0 molar Positiva Negativa 

- -

3 10-tQ mol<!r Positiva Negativa 

3 I0--11 molar Positiva Negativa 

i I0--11 molar 
Negativa exacta Po:>itiva 

5 10 -"molar 
Dudosa Ncs¡ativa exacta 

6 10--1.1 molar 
Ncílativa Negativa exacta 



ENSAYOS CTJANTITATIVOS PABA ENCONTRAR 
EL PUNTO OPTIMO DE LOS REACTIVOS. 1 ; . 

Después de habór encontrado en los onsayos antetl¿,res APi:\OXf-· 
MADAMENTE el limite de la sensibilidad de la reocc16n estudiada· 
bajo condiciones, seloc:cionadas hasta cierto punto arbitrariamente, 
ero preciso idear un m6todo que permitiera medir CUANTITATIVA-· 
?.iiENTE las diferencias que se ostablo=on entro ENSAYOS TESTIG01 
(sin Au) y ENSAYOS PROBLEMA (con dilcrontes ccncnr.tmcione!J; 
do Au); era do es¡:;<:>rar quo de tal modo pudieran encontrarse tal. 
voz condiciones mós favorables todavla, modificando la concen· 
lración do la plata u otros factores de los que depende la reac· 
ci6n. 

Con esto fin pueden me<lirso las contidades do plata que, en· 
iicmpos iguales de rcacc::6n. so precipitan sin y con la presencia 
de Au. lo que so hace prócticamento titulando las cantidades de, 
plata que, al terminarse la reacción, se hallan todavla disueltas. 

Desdo luego debo conocerse la concentración inicial de plata, 
quo ox1sto en la mc;:cla do reacción antes do que ésta se produz· 
ca, para po<ler calcular las partos reducida y conservada. 

En los primeros enr.aycs se controló esta determinación, titu· 
!ando ndemós el hierro divaien•e: e:; obvio que la cantidad de pla· 
ta reducida debe ser equivalente a la cantidad de hierro divalente, 
desaparecido por su oxidación al estado trivalente. 

TITULACION DE LAS SOLUCIONES. 
Para hacer estas titulaciones usamos soluciones previamenté 

tituladas de: 
a) Permanganato Potósico preparado como se indicó antes "{ 

titulado con ácido oxálico. Esta solucl6n de KMnO, se encontr6 qu~ 
tenla una normalidad de: 0.0962 N. 

b) Tiocianato de Amonio preparado en la forma que se indic4 
antes y titulado con solución valorada de Nitrato de Plata y usan· 
do como indicador la solución que se preparó para tal fin anterior~ 
mente. Esta solución se encontró que tenla una normalidad de;: 
Q,1082 N. 
TlTULACION DEL REACTIVO DE PLATA. i 
¡ Se colocaron en un Erlenmoyer do 150 mi del reactico de platQ 

v1 56 añadieron 20 mi. de agua dest!lada. !::3 anadió la solucl.6n in· 
dÍcador y so tituló con la solución de NH,SCN. 

Se gastaror: 4.6 mi. de la solución de NH,SCN. 
' (0.1082) {4.6) 

y, nos queda:---------= 0.0995. 
. 5 

Normalidad del reactivo do plata: 0.0995 N. 
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TITULAClON DEL REACTIVO DE HIERRO. 

Se colocaron en un Erlenmeyer do 150 ml. 5 mi dol reactivo 
de liierro y se añadieron 50 mi de agua destilada, la mezcla se 
tituló con solución valorada do Permanganato Potásico. 

Se gastMon 5.0 mi de la soluci6n de KMnO. 
(0.962) (5.0) 

y nos queda:------ 0.09S2 
5 

Normalidad del reactivo do Hierro: 0.0962 N. 
Además do las soluciones mencionadas se hizo una dilucl6n 

1: 10 de la soluci6n de NH,SCN, necesaria para usos posteriores, ya 
que kx solución de p!ata interviene en cantidader. muy pequeñas 
en los ensayos. 

Normalidad de la uoluci6n I1 de NH,SCN: 0.01082 N. 

Ensayo No. l. 

Se colocaron en un tubo: 

18 mi de agua destilada. 

1 . 7 mi de solución do Nitrato do Plata. 

O. 3 mi do soluci6n de Nitrato de Bario 1 /~oo molar. 

Se mezclaron bien y so pas6 la mitad de la solución a otro 
tubo (pipeta), teniendo ahora un tubo TESTIGO y otro PROBLEMA 
al cual se le agregaron 0.5 mi de Au (2.10-10 molar.). 

He~ho lo anterior so añadieron rápidamente a cada tubo 10 
inl de soluci6n do Sulfato Ferroso, agitando fuertemente y obser­
vando. 

Al cabo de 10 minutos el enturbiamiento formado en el tubo 
problema era notablemente mayor que el del tubo testigo y esta­
ba formado por laminillas do plata de brilla argénteo. 

Se dej6 que la reacci6n progresara y al dio siguiente se filtra- ' 
ron las soluciones do ambos tubos y se recibieron en otros. 

Da' estos últimos se tomaron 10 mi do cada uno y ~e titularon 
con solución de KMnO •. y despuós de la titulación se .decolor6 la 
solución con una gola de Per6xido de Hidrógeno 0.3% y se tituló 
nuevam".'nle con NH,SCN y solución de alumbre fórrico com·o in· 
dicador. 

Se· obtuvieron ios i:;iguiontos resultodos: -.1 
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Testigo: 

Problema: 

So gastaron: 4.8 ml do KMnO, 0.0962 N. 

y 2.0 ml de NH.SCN 0.01082 N. ; 
So gastaron: 4.7 ml do KMnO. o.0962 ·N. 

y 1.3 m! do NH.SCN 0.01082 N 
E.<xlo quioro decir quo la rooccí6n so vorilic6 on la forma que 

antC'!J hablamos dicho como ro~ultado do ensayos anteriores, Ya 
quo dü1minuyc ol teztigo poro el problema disminuye aún más. 

Con ül objeto do dar una idoo aproximada del % do pérdida 
que en cada ccn;o hoy. horomoa ol siguiente: · 

BALANCE:: 10 mi do la moicla final contendrlan si no hubie-
ra roacci6n: 

l.'l 

4 

10.0 

2 

(0.0995)= 

(0.0962)= 

42.3 microval Ag • 

~81.0 microval Fe .. 

Titulando do!;pués de reocdonar ~o midieron: 

Plata: Tosti~10: 2(0.01082)= 21.64 microval Ag · 

Probklma: (l.025)1.3(0.01082)= 14.42 mciroval Ag· 
Testigo Problema 
42.300 42.300 
21.640 14.412. 

Ag en la mezcla original: 
Ag después do reaccionar: 

Plata reducida: 20.660 27 .888 
Que dado en ~º significa: 49~o 66%. 
Relación de pérdida de testigo a problema: 1: l.35 
Fierro: Testigo: 4.8(0.962)= 461.3 microval Fa" 

Problema: ( l .025)4.7(0.0962)= 452.3 microval · ~e0• · 

Fo en la mezcla original: 481.0 48 ..... 
461.3 45Z.3. Fo después de rcaccio:;iar: -·--

F ld d 
19.7 2~.7 

o ox a o: , 6.% 
Quo dado en ';(, significa:. 4.0'/c · · 1 . 

Rolación de pórdida do testigo a problomo: 1: 1·5 
. 1 · 6 d l Fe divalente se llev6 a ca• 

Desdo luol]O, como la ~1tu a_c1 n o rada ( rque el ·axce-
bo con una uolución rúlahvamcntc concent po 
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so de fe divalente sobre la Ag es considerable), esta determina­
ción c:lel .fe divalenta oxidado, por diferencia del Fe inicial diva­
lente y el Fo divalente residual. no puede ser muy exacta; la con­
cordoncia entre las determinaciones de Fe y .de Ag es, por consi­
guiente, satisfactoria y, como la última es la más precisa, los de­
más ensayos se basan en la determinación de ésta· 
Ensayo No. 2.-

se colocaron en un tubo: 

18. 7 ml de agua destilada. 

1.0 ml de solución de Nitrato de Plata. 

0.3 ml de soluci6n 1/200 molar de Nfüato de Bario. 

Se mezclaron bien y se pasó la mitad de let solución a \ln se­
gundo tubo (pipeta). teniendo asl un tubo testigo y otro problema. 

Al tubo testigo se añadi6 0.5 ml de agua destilada y al tubo 
problema se agregó 0.5 ml de solución 2.10-10 molar de Oro. 

Hecho lo anterior se añadieron rápidamente a cada tubo 10 
ml de la solución do Sulfato Ferroso, agitcmdo luertemonto y ob­
servando· 

Al cabo de 10 minutos ol enturbiamiento del tubo probl"ma 
era fuerte, mientras que el quo habla en el tubo testigo era su­
mamente débil; ambos estaban . formados por laminillas de brillo 
argénteo· 

Se dej6 que la reacción progresara y al dta siguiente se fil. 
traron las soluciones (papel filtro W. & R. Balston Ltd.). 

De las soluciones filtradas se tomaron 5 mi de cada una y 
se oxidaron con KMnO. y después so decoloró. con Peróxido. de 
Hidrógeno 0.3%; y so tituló con Tiocianato de Amonio y solución in· 
dicador. · · 

Los resultados obtenidos fueron loo siguientes: 

Testigo: Se ga3laron: 

Problema: Se· gastaron: 

1.9 ml de NHt SCN 0.01082 N. 

1.1 ml de NH, SCN 001082 N. 

l.Q anterior quiero decir que la reacción siguió verificándose 
.en. la forma prevista anteriormente. 

BALANCE: Sin r~accionar la mezcia final titulando l(l "'Ill conten· 
drl<J; 
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l/4 (0.099'5)= 24.875 rnicroval Ag· 
íllulando después do rooccionar so obtiene: 

Plata: Toatlgo: (1.025)1.9(0.01082)= 21.l microval Ag•. 
Problomo: (l.025)1.l (0.01082) = 12.2 mícroval Ag. 

Testigo Prohlema 
24.875 24.875 
21.l 00 12.200 

Ag en la tnozcla original: 
Ag después do rooccíonor: 

Plato reducida: 3.775 12.675 
Ous dado on % nigniliro: IS.25ó 51.0% 
Ro loción do pórdída de testigo o problema: l: 3.38 
Do aqul podemos deducir quo estas condiciones son mejo­

ro& que las anlorloros on roactivos y por consiguiente vamos o 
bajar más la plato. 
Enroyo No. 3.-

Paro ol prononto onroyo so mezclaron en un tubo do en.sayo: 
18.95 mi éo agua doi;tilada. 

0.75 mi do solución do Nitrato de Plata. 
0.3 ml do solución 1 /200 molar de Nitrato de Bario. 

He-cha la mezcla anterior y conveniontomente agitada se pro· 
cedió a dividirla on do5 partos oxaclamenta iguales por medio de 
una pipota. 

Después do divididas se añadió al problema 0.5 ml de solu­
ción 2.10-10 molar do Au, y al testigo se añadieron 0.5 ml de agua 
destilada. 

Cuando so tuvieron los tubos en lo lorma indicada se añadi6 
'1 cada uno do olios rópiclamento y agitando 10 mi de la Soluci6n 
de Sulfato Ferroso. 

Despu6s do 10 minutos en el tubo testigo so habla formado 
un ligero precipitado que pormaneci6 suspendido y que estaba 
formado por laminilla;. do brillo argénteo. En el tubo problema 
se habla formado un precipitado de idénticas caracterfsticas pe· 
ro do mayor intonnidad de volumen. 

Los reaultados obtenidos on la titulación fueron los siguien· 

Testigo: So gastaron: 1.5 rril d,.,, NH,SCN 0.01082 N. 
Problema: So gcQtaron: l.?. mi de NH,SCN 0.01082 N. 
Teniendo los antonorcs datos y siguiendo el mismo proced~-

miento que en los casos antorioros so prncedi6 a hacer ol siguiente: 
BALANCE: La mozcla final titulando 10 mi. conter.dda: (si no hu· 

b iera roacc:ión): 
0.75 

(0.0995)= 

--29.--

18.65 microvol Ag · 



. '.I'itufanáo después do roaccíonar se obtiene~ 

Plata: Testigo: 1.5 (l .025) (O.O l 082) == Jtl.65 mícroval Ag -
Probloma: 1.2 (l.025) (0.01082}=- 13.33 microval Ag • 

Testigo Problema 
18.65 18.65 
16.65 13.33 

Ag en la mezcla original: 
Ag despuós do rt.'Occionar. 

Plata reducida: 2.00 5.32 

Ouo dado en ~& significa: 10.75%- 28.5% 

Rolaci6r. do pérdida do Testigo a problema: 1: 2.65 

De esto ensayo podemos concluir que disminuyendo la COl)li­
dad de plata ya no mejoran los condic.'..,nes de reacción. En el úl· 
timo ensayo de este tipo voremoo con una concentroci6n interme· 
dia de plata. 

Ensayo No. 4.-
El presento ensayo se hizo colocando en un tubo: 

1.4 ml do soluci6n do Nitrato do Plata. 
0.3 m! de soluci6n do Nitrato do Bario 1/200 molar. 

18.3 mi de agua de!ltiloda. 

El contenido del tubo anterior so agit6 fuortemento y hacien­
do uso de una pipeta ne proccdi6 a dividirlo en dos partes exac· 
lamente iguales. En esta forma tenemos dos tubos: testigo y pro­
blema, a este último so le añadió 0.5 mi do so[uci6n 2.10-1º molar 
de Au y al testigo se la añadió ol mismo 0.5 mi pero de agua des· 
tilada. 

. . Después de lo anterior a los dos tubos so les agreg6 rópida­
ntente y agitando con bastante fuerza, 10 mi do la solución de Sul­
fato Ferroso. 

Después de quo ha!l transcurrido 10 rr.inutos en el tubo testigo 
so observ6 un enturbiamiento de color blanco que estaba form~do 
por laminillas do brillo argénteo y en el tubo problema se observ6 
el m.~~'. predpi.taqo, y c.on los mismas corocteri.sti~!=IS pe:o .co!'l ma­
yor mtonmdad o volumon do precipitad? que on el tubo testigo: 

Los tubos so dejaron reposando hasta ol dio siguiento y se fil­
traron en la forma antes mencionada; de cada uno- se titularon 10 
mi, obteniendo los !liguiontcs resultados: · 

... ,.,~ª.1H9'?: . Se gastmon: 
Pr.obloma: So gastaron: 

t.9 mi do NH, SCN 0.01082 N. 

l.3 mi do NH, SCN 0.01082 N. 
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Teniendo ~n "C\lenta lea ·anler1ores datos y siguiendo el .m1smo 
iprocodímiento que en C03os anteriores, se procedio a· hacer· el Si,. 
oguiento: 

,! ; .. 

BALAr.fF.: Lo mezcla fina\ nin TCO"Ccionar, titu1andó 10 ml contendrla: 

- C0.0095) =: 34.8 microval Ag · 
4 

Titulando después do roaccionor se obtiene: 

Plata: Tcntigo: (1.02~) 1.9 {O.Ot082)= '21.2 mkrovol. ··Aq· 
ProLl!!mt1: Cl .025) 1.3 ro.o 1082) = 14.43 microval Ag • 

Ag on la mc.:da original: 
i\g después do roo:ccíonor: 

'Testigo Problema 
34.800 34.800 
~.l.200 14.430 

Plata reducido: 13.600 
Ouo dado en ')ó significa: 39.0% 
Rc1aci6n do perdida do tostigo o problema: 1: 1.5 

ESTUDIO COMPARATIVO DE LOS ENSAYOS. 

20.370 
58.6% 

Compa:arcmo!> R. os decir la relación que existe entre las can· 
tidado5 de Ag reducida en los problemas y en los testigos, con los 
volúmonos de solución do Nitrato do Plata que, se usaron en estos 
cnnayos: 

Ensayo No. 3 2 4 1 
ml do sol. do J\gNOl 0.75 1.00 t.40 l.70 
R obtenida 2.65 3.38 l .50 1.50 

Evidontcmento, cuanto mayor sea R. caracterlstico de la dile· 
rencia que hay entre un ensayo on blanco (sin Au) y una prueba 
con cierta cantidad de Oro, tanto mós sensible y segura pur · · lla­
marse la reacción. Resulta pues que las condiciones ó};•lma~ ~, ha· 
llan cerca do 1 mi de solución de Nitrato de Plata en· ~'l· mezck1 
de roocción. 

Encontrado esto, era posible establecer definitivamente. el 11.mi· 
te de sensibU\dad de Ja roacci6n on presencia de gérmenes µe BaSO,. 

ENSAYOS CUANTITATIVOS PARA ENCONJ:RAR ·EL LIMITE ' 
. . . . DE LA REACCION CON Ba. . 

Ensayo No. 5. 
Se pusieron on un tubo di;> en.sayo: 

1 mi de solución de Nitrato de Plota. .. 
O. 3 ml do solución l /200 molar de Nitrato dé Bario. 

18. 1 rnl do agua destilada. · ' 
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So mezdo bien y se dMdi6 en dos partes exacfa!!lente iguales 
,Por medio de una pipeta; a uno de los tubos as{ obtenidos y deno· 
minado problema se lo añadió una gota de solución 2. 10-'0 molar 
de ~~u. Al otro tubo marcado como testigo se le añadió una gota do 
agua destilada. 

Después de hacer lo anterior so añadieron a cada uno de los 
tubos 10 mi do Solución do Sulfato ferroso. Esta adici6n se hizo 
rápidamente y agitando con fuerza. 

Después de 10 minutos de quo se hizo el ensayo se observó que 
entre los dos ~uhos no habla dileroncia apreciable ya que ambos tu­
bos conten\an un precipitado de lominlllo.s do plata en igual volu­
men al parecer. 

Se dejaron reposar los soluciones hacia <ll dla siguiente y nue­
varnente se volvió a hG-::er la observación notándose un pequeñl· 
simo incremento en el tubo problema. Hecho lo anterior se proce­
dió a filtrar como en loo casos anteriores y se titularon 10 mi del lil­
tmdo obteniéndose los resultado:;; siguientes·: 

Testigo: So gastaron: tB mi do NH,SCN 0.01082 N. 
Problema: So gastoron: 1.6 ml do NH,SCN 0.01082 N. 

Teniendo estos datos se procedió a hacer el siguiento: 

BALANCE: 10 mi de la mozcla final sin roacdonar contienen: 
Plata: 1/4 (Q.0995)= 24.850 microval Ag+ 

'titulando de:;pués de reaccionar se obtiene: 

Plata: Testigo: 
Problema: 

1.8(0.01082)= 
l.6(0.01082)= 

Ag en la muestra original: 
Ag después de reaccionar: 

19.500 
17.300 

Testiqo 
24.850 
19.500 

Plata reducida: 5.350 
Que dado en ~ti signífü:a: 21.5% 

microval Ag + 
microval Ag ·I 

Problema 
24.850 
17.300 

7.550 
30.5% 

Relación de pérdida de !1>stigo a problema: 1:1.4. 

De lo visto aqu{ so puede deducir que a una concentrac16h da 
t0-12 molar, todav!a la reacci6n resulta positiva. Ahora bien, dado 
que a la ccnccntrr.ici6n de plata quo resulta de colo:ar 1.4 mi de so• 
lución de Nitrato de Plata en el ensayo, también se obtienen bue-· 
nos resultados, vamos a hacer otro ensayo con esta concentraci6n; 

. Er:mayo No. 6. 

Se pusieron en un tubo de ensayo: 
• 
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O. 3 ml de solución 1 /200 de Nitrato de Bario. 
1 . 4 mi de solución de Nitrato de Plata. 

1a.3 mi de agua destilada. 

Se mezclaron perfectamente las substancias indicadas y por 
modio de una pipela se dividió su con~enido en dos partes exacta­
mente iguales. 

A una do éstas, marcada como problema se le añadió una 
gota do solución 1.10-10 molar de Au. A la otra mateada como· 
testigo so 'º añadió una gota también pero de agua destilada. 

Después so añadieron a coda una de ellas r6pidamente y con 
un cnórgico agitamionto, 10 mi de solución de Sulfato Ferroso. 

Las observaciones fu e ron iguales a las del ensayo anterior: 

Los resultados de la titulación fueron los siguientes: 

!.4 

4 

Testigo: So gastaron: 2.0 ml de NH,SCN 0.01082 N. 
Problema: So gastaron 1.8 mi de NH,SCN 0.01082 N. 
Teniendo los dar.os anterioret': se procedió a hacer el siguiente: 
BALANCE: 10 ml de la mezcla final sin reaccionar contendrían: 

(0.0995)= 34.800 microval Ag + 

Titulando después de reaccionar se obtiene: 

Plata. Testigo: 2.0(0.01082)= 21.640 
Problema: 1.8(0.01082)= 19.476 

Ag en la mezcla original: 
/>.g después do reaccionar: 

Testigo 
34.800 
21.640 

Plata reducida: 13.160 
Que dado en ~ó significa: 37.8% 

microval Ag + 
microval Ag + 

Problema 
34.800 
19.476 

15.324 
44.0% . 

Relación de pérdida de testigo a problema: l:l.17. 

Esta relación do 1.17 en las cantidades de plata, reducida en el 
ensayo en blanco y el enscyo con Oro, corresponde, como resalta de 
la descripción del ensayo, a una diferencia de 2.0 a 1.8 ml de. solu· 
ci6n de Tiocianato do Amonio 0.01 N en las titulacionei:;. Una dife· 
rancia de osta magnitud. si bien es determinable ~n ensayos cui­
dadosos, so halla ya cerca del Hmite de la preCisi6n anal1tica ac~ 
cesible. . , . 

Podemos decir, por lo tanto, que con esto hemos alcanzado el 
Umito d~ la sensibilidad de la reacci6n estudiada en la concentra· 
ción de: 10-12 molar en Oro. 
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CAPmJLO IV. 

CONCLUSIONES. 

1.-La conocida reacción catalltica, que se usa para reconor.:er 

trazas de Oro y so basa en la aceleración de la reducción de pla­

ta por Sulfato Ferroso, llega a una sensibilidad mil veces mayor, 

si se la practica en presencia de "gérmenes de cristalización", por 

ejemplo de Baso •. 

2.-Esto sonsibili:zador debe usarse en una concentración tan 

in!ima, que se produzco un enturbiamiento apenas visible de BaSO, 

mezclando los reactivos. Este enturbiamiento se acentúa luego 

por la plata reducida que se adhiere a la superficie de los gérmenes. 

3.-So han cl~terminc:do las concentraciones óptimas de Ba · · y 

Ag · que deben usarse en los ensayos; esto ha sido posible, ideando 

un procedimiento que permite medir cuantitativamente la acción 

catalizadora del Oro, que, en ensayos anteriores, sólo se ha estu­

diado, apreciando los efectos produc\dos al ojo. 

4.-Se encontró, mediante estas mediciones, que, sin la pre­

sencia de gérmenes de BaSO,, el Oro catoliza la reacción estudia­

da en una concentración de 10-a molar, prod•..¡ciendo un efecto ab-. 

~olutamente seguro, en tanto que la concentración de 10-0 molar 

la diferenciación cntrn ensayos en blanco y ensayos que contienen 

Oro ye;. es dificil y hasta cierto grado dud".lso; la presencia de gér· 

menes de BaSO, hace bajar estos limites a 10-11 Y 10-12 molar, 

respectivamente. 
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