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Z2AIIFIS DEL IPTAL 3114100, ANTIFRICCICN © VETAL BABBIT?
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a) Grupo de aleaciones que tienon votaiio como constituyente prin-
cipal,
b) Grupo de alcaciones Gue ticnen plomo como constituyente princi

pal.

RARPITTS BN CUYA ALVACTON TTEIEY COIC PRINCTPAL CORSTITUYENTR AL :NTAYO

“on aleacience cenonicps hice muchn tierpo. Su principio duta de
I rntente otergeda en 1839 para Isssc Babbiti, el cual concebid la i-
dea de recnpluzar ddinicarcnte ¢l forro en cosntanto con la flecha con un
metal cuya compesicidn fucce serejante el metal bdritania, murtiendo de

de una aleacidn cuya compozicidn erat

e
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89.30%
Antimonio - 8.,90%
Cobre - 1.80%

que act.zironte <8 conceida con el nombre deo babbitt cuya bz-e es el ecg

Bl téroino de "babbitt" ha sido extendido a nlcaciones cuyo consti-
tuyente rinciral ¢z el ploro; esties aleacienes poscon propied-des ce-
- jantes, por lo que nos vermiten us rlos universal-ente. El estifo,
oora vez se uon solo,pues cusi zienpre va meczcloedo con otros metcles

.neipalrente el cobre y el antirenio rera da=le una mayer registencia

4 ia compresidn, nsidn y fntiga,

Cunndo ¢l plo o se encaentra precente en badbbitta de gran ciat: 'ad de

Ystalo, sus propiedades fisjces oston aurcatudan o lo terreratar. o slien

[
to y u terpuraturis noloredar, nore certn do 197 € cambian seacaiblirente

]
aan c roviodaden mecdnicas y a 183 € (terroratura cutdetien dol oo on
tailo) la nleacidn tiene una resistencia o la teantdn y eempronid: a4l

cavente nula,.




Se hicieron pruedbas con aleaciones en las gue se incrementd al plo-
mo al 1.5% e: la aleacib. grado 2{tnbla I) dando por resultado una con
taccidén con Jas cavidades del retal, por lo que eota enpecificacidn es

la qus limita los babbitts con base en ¢l estnfio o un 0.35% de plomo.

BABBITTS EW CUYA ALMACION TIXVEN COMO PRINCIPAL CONSTITUYNNT® AL PLCHO

Inte tipo de wlcacionco en donde el plomo ecs el mis usado, por su
ceito inicial que comperativureute s bajo, ticnen una dureza relativa~
mente alia y une fucrza de opnoicidén a la compresidn relativa a la tem-
peratura del medio articnte, pero sin erbargo, pierden estar propicdades
fiacilmente u tenperaturas ligerarente elevadas: gus :ropicdodes antifric
cionales son exc:lentes, ¢t niendo como regultndo un denprendimiento muy
bajo‘dc calor, Tiener tardién nagnificas propiedadcs antifriccionales,
embutivas, una tuena meleabi’idad y resintencia a la corrosidn.

A Yiforencia del antinonio, el cstiéfio que se afiade @ une aloeacidn con
base en plomo «s puera increwcntar su fluidez, dureza y furrza de resisten

cia & la compresidén sin decreciricnto de su tenacidad.

lzs aleacioncs conteniende rin del 20% de Sn son mds duras y flexibles
que las alvaciones a base ‘e plome, pero su desgaste cs ruchc rmayorsg el

antimenic erta mestringido a un miximo de 15% y es afadido para dar fucr-

2h vy durczu, el cobre se adiciona usuitlrmente en una cantidad de 0.5 a 27

en aleacioncs altas en iutullo y o.timonio para prevenir la segpgregacion,

wn oste tipe de alvaciones dencranadas "babbitte™, 1o deterrinacién
cuantitativa de uno de cus corponctueten sucle hocerse per difereneia siem
pre y cuande lou derds constitay ntcee hayan sido detersinaion yor cualquier
mitodo anelitico, por ejomplo: caande ) plore ne caguontre preoente cn
cuntidades rayores al 40% se detwann jor dif rencia, en £Orne geme jan-

te el Sn cuando se encuentrTa en  antid.des saperiores al 1970,



Pradndone en lar eopecificacionus dadas por la American Society for
Peating Yaterialn, han deecrito 14 variaciones (tablal) del metal -
babtbitt, de los cualen podemos div:dir, como anteriormente se hizo al
r¢tal dlanco, en dos grandes raman:

a) %leacidn donde rredominu el Sn (tabla II)
t) Aleacidn donde :rodorina el Pb (tabla III)
7 te agii pote-on determinar los extremos de las cantidades de los elg

santes conctituyenter vegin la siguiente tabla:

“AX ¥IN

% %
Plono 90.00 0.3%
“atafio 91.00 1.00
Antinonio 15.00 4.50
Cotre 8.30 0.50

Densre de law iopuresas jresentes suelen encontrarse:

Elenmcrntos Cantidad Mdxima
Fierro 0.10%
Bisruto 0.08%
Cinc 0.005%
Aluminio 0.005%

Antigusmente ¢l Arsénico .parecia como impureza, pero desde 1946, ésta

deusaparecid completamenie,

Analiticarente podrismos asrupar los mdtales de la tabla II y IIT en
loc siguientes tipoe generales:
1.- Plomo 79% Estafio 1% Antimonio 10%
2.- Entafio 87% Antimonio 8% Cobre 4% Plomo 1%
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PUYISICY BF YEZTODOT CLASTFOS PARA LA DRTREMINACION
PE LOS GCNTPITUYRNTES DEL TLTAL BABBITT

14 forsa cliazica hasta ahora scguida por gran nirero de industrias
ey son-r idcs porcioncs de la muestra por analizar, en la primera ana=

{inn plore y colre joen 1a ocepunda estaiic ¥ antimonio.
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DETERWINAZION DEL PLOFC PCR TIT'TLACION CON FCLIBDATO DE ANONIO

PRITCIPIO QITr'TCO

Este método conocido como método de Alexander (15) se bu3a en el he-
cho de que una soclucién de wmolibdato de amonio sgregado poco a poco &
unn solucibn caliente conteniendo plomo produne un precipitade de molidh
dato de plomo (Pbr004) insoluble en icido acético. El punto final de
la rcaccidén ce determina mediante el uso de un indicudor externc, zene-
ralrente una solucién de dcido tdnico el cual produce unn coloracién a-
=zarillo intensa con el rrimer exceso de moliddato, Bste método esta

regido por las siguiuntes reaccioncs:

-+ +
(11114)2 r:oo4 + P — PbMoO4 + 2m{4

APLICACICY

Bn general ec-te método es aplicable a matcriales con cantidades de
plomo mia bien elevadas (en todo caso superiores al 14). Cani aiempre
se apli~a a las soluciovnes que se tienen cuando el 3ulfato de rlore o
ha disuelto en acetato de amonio, es decirv, la seraruciédn previan del plo
@ ez requisito casi indisrensable pzra la npliouéién de date mdtodo,
Adn caanio el vire es muy clarc y los resultadoe muy reproducidbles, tis
ne el defecto de los mdtodos que usan 1ndicadores ext Taos, lentitud y

rna cierta cantidad de e¢rror que se comrensa por el hecho de necenitar-

se un exceso definido de mclibdato para que e produzca el ocolor,

GLEYESTCS  YETERFERVNTES

low (14) mencion. ‘ome interf reates o los watalen alealinotdrenon
jue formrian aalfi.os faaalubles y poastertorcente faYreene{nn v formn
irpregular lon reoul tadon, Tambidn moicionn como 4 convantionte ol e

reo {T11) en grandes cantidaden por forar nalfaton hintren o ditf{et




disolucién y que provocan coloraciones amarillas con el 4cido t&nico.

Un nuestro -~aso particular no existen ningano de los elementos mencio-
n2ics, ¥y la dnica int: rferencia Que es posible encontrar seria la pro-
vethla por cantidales varinble de antimonio y estafio que se precipita~
rian por ridrélisis al diluir los sulfatos formidos, a menos 3ie maniy
7icruros una acidéz coasiierable & usemos alwuno de los dcidos polihi-

arexilates para mintiner el cstalo y antironio en solucidn.

Eatelabosab A 10 ¢ frpg

¢ ese 1g de metal ¥ tdisuélvuse en 20 rl de HQSO4 concenirado, calen
Pt oot tener une discluacidn cormrleta Y manieniendo 21 vaso 6 matriz
Tt aerto daraate todo el atague., Enfricae rerfertnronte 7 dildyase

A n2304 al 127 ralentando a chullicidn, filirese Tor un pa-

rel filtre de poro cerrado lavando el precipritado por derantneidn 5 ve~-

f63 2on ol amidn dd deido sulfirico al 10% caliente. Livese con solu
~iln e 1 veres con togua ecaliente rard elirinar el exacse de sadfirico;

wernit siere el filtre y bdjese el precipitudo con el cherro de agua de
o o 4 vase 6 matraz eriginal., Pénguce de 10 a 4D 111 de solu-

ciin antamda de acetato de armonio de-endiendo de la cantidnd de sulfato

5

de rlo seeseate y hidrvane oanvemente por el tiempr necesario pu=i te=-

aeroanes Sitolueidn eompletn,

“Torplétete el voluaren o 100 1 A roximdide wente con ngu y rro~édane a
P
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tig
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LEAR IR )
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“oluctdn da detdo tlnieor N5 g e taudo tdniea on 100 1 0 -1n

Lilain, Repovar catin aslueidn £led areate



DETHRIINACICH  DEL  ANTINONIO POR  TITIULACION
CCN  PHEPMANCAMATO  DE POSTASIO

PUNYIPIC QUvIco

‘ate ndtedo enth brondo en el hoeha de que una sclucidn dcida conte-
arendo tenea wntitento (210 juede ver titulata con perm’ nganato en for-
ma cantilativay el junte fioal de la titulac!dn eos al sdquirir un suave

tenn rosn la onol aeida,,
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En nuestro caso donde el ate jue es cfectuado por el HZSO4 ¥y mds tar-
de ec adicicniado el HCl, es de vital importancia saber la relacidn que
debe cxisitr entre ambon dcidoe (28) pues pequeiias cantidades de HN1 po-
drian estirulcr la precipitacin de sales bdricas de antironio y en el
caso contrario, s decir, donde hubicse denasiado HC1l causaria una reduce
cién en el KPnO4 por los iones C1™, trayendo por consiguiente una litera-
cién de 012 Y e¢n este caso, el pu.to final de la titulacién ec muy poco
perce;tible.

TIITHENT™MS ITTVRFERINTES

Low (14) muncicna como elementos mds intsrfercates al As, pero en nues
tro caso no siria fa-tible encontrarlo salvo cemo impurezas, pucs a par-
tir de 1946 fuc excluido como elementc constituyente {A.S.T.V.), por 1lo

que no lc encontrarermos en los andlisis presentes.

PROCEDIMTMITO

Picese 1 g de muer ~u, zyregcue 20 ml de H2$O4 cpncentrado y hervir has-
ta ovtener una disoluc 6n completa, continuar esta ebullicidn por cinco mi-
nutos pars oxidar el Sn (IT) a Sn (IV), m nteniendo el recipiente de ata-
que cerrudo por.un c-ndensador, después sepdirese el plomo disolviendo la
solucidn de a‘ague cn 100 ml de apgaa y filtrese, .1 filtrado obtenido cn-
lentaado ecbnllicidn suuve p.ra climinar el QOZ que pudicre estar presente,
rucs podria redacir ul K"n04 y obtener fuléou recultadosy aiiddanse 20 ml
d¢ Y"1 concentrado (segin cspecificacidn 27) y 20 nl de agua, vrocediendo
s a la titulacidn con una solucidn de K"nO4 de normalidad conocida, has-
ta 11 cbtencidn de una coloracidn rcsa, teniendo en cuenta que 1n sclucidn

o
no este a uni. temperatura mayor de 0 C.

SCLICICRES

Peranginato de potacio.- Disuélvance 32 g de KFnO4 en un litro de agua,
comproba do ceta conecentrucidn con oxulato de nodioy debiendose encen=-_

trar una solucidn aoproximada de C.1.1,



DETERMINACION DEL SSTATO POR TITULACION CON YODO

PRINCIPIO QUINICO

Fete método ideado por lenngsen (11) el cual consiste primerarente de
una reduccién. tel estaio {IV)2n medio clorhidrico con metales (Plomo, Fig
rro, Autimonio, etc) para tenerlo en la forma divalente y sa titulacién
posterior en frio con ana solucidn de yodo valorida; esta deterrminacidn
as un poco cormplicada pues reqiicre paru su titulacidn atmdsfera inerte
para no perritir la oxidacidn de’ ¢atuiio con el aire, han sido diseiados
varios . ariatos pira hacerla lo mis prdctica posible, sin embargo, no ae

h2 conaegaido una facilidad de ranifulacidn ni rapidéz por éste método.

El puato final de la reuzeidn estd deterninado por un indicador orgs-
nico del tipro interno que . ina solucidn de almidén el c il nroduce unn
intens: coloracién azil y fici'mente apreciable con el primer exceso de

yodo proente.

Beta determinncidn 1leva aproximadamente 40 minutos para su ejecucidn

Yy estd regido por 1n aipilunte reaccidns

+» 2671 = S8nCl, + 2HI

nCl, v 1, 4

APLICACICN

fiste m'toda v wnoralmento uplicable en materiales donde la concentra
cién 4o aotaito wu e hien owenny, donde la solucién a analizar no con-

tanga min do 290 g de o waha o, Por 1o genwral, no es requisito indispen

sable supararlo do i dorp o aoneten Jal motal dbabbitt tanto asi que en

una solucidn donda we v 1ot enade antimonis es posidle titular estafo.
Aunqae aidte coocadintont tiene fonil tndos muy reproducibles con un

vire may clrro tluae Yo teaveat ga ‘o tener jue hacerae la titulacidén con

atmdzfar. inerte ¥ en %0 teono contar oon el apanato disefindo por Sellars 4§

{22) alquna roditicacidi 4s dute (11} tinne quo hacerze !a titulacidn lo




nds rdpido posidble al separarlo de 1n atmésfera inr~rte, pues de otros
~odo traocria cor c.nsecuoncia resultados erronsos en nusstras determi-
nacioncs,

Fn el caso particular nuestro al no .oniar con el aparito de Sellars
tuviros que arcar la atmésfoers inerte :~n una solucidén de bicardbonato
de sodio, la cual -8 transnitida por diferencia de presioncs ciusadas
TOT un ehfrianiento al hacer vacio en el reci-icnte donde se habia puen
19 a rcaccionar el esta”o con un elemento metdlico (especificado rds ade
lantel, El bicarbon  to de scdio al reaccionsr con la solucién deida

dezprende 002, fornando as{ la at-ésfera inerte.

Los clementos metdlicos que zeneralmente Be usan para redunir el esta
7.0 sons plo=o, fierro, alurinio, antimonio y niquel,y reacci nan on la
siguiente feorma:

(]
Pb 4 SnCl, » PbC1l, 4 SnTl

o 4 2 2
Fe + SnCl4 - FeC12 + SnCl2
°
- S nC
Al + BSnCl4 2A1f'l3 + 3S8n 12

FLEIT0T0S INP-RFEPTTNGS

B nuestro ciaso, ndlo seriz ro-ible cnenntrar interfereacia si es que
se cncuratra presente el ncire en tritndes c~antidades, 1o cual es muy po-
co probible puecg lan maecatras que contienen la mayor canti1~d de cobre
no ~chasan el % ron un ninimo de 109 de antimon‘o, lo rual no alterd nucs

tros oot

- dogy aunque «(sto es nuy peco probable, pero i se ]itcvvcn a
P e tar eaatidades mayores de cobre, seria porible encontrar en la soe-
lur.on algunn eanticoed de CuCl,, la cual podria reancionur cor ¢l ¥FI  de
‘u nelueidn cadcandoe un precapitucidn de Cul con una literucidn de yodo

titre lo cunl afeeteria notnllcrente nuectros résultudou; giendo la cau-

sa de error la nsaicnte roaccidng

Z‘Cu".l2 + 4KI » Cu ng el o+ 1

2 2
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Bn la titulacién del eatafio con yodo es de vital importancia que la
2olucién coté totalmente fria, pues de entar ligeramente caliente podria
producirse hidrégeno, el cunl, reduciria al yodo y falsearia los resul-
tados.

PROCEDINIENTO

Péoese 1 g de mucstra y disuflvase en 15 ml de dcido nulfirico y ca-
liéntese suavemente haista tener una disolucidn total de la muestra, man-
teniendc el matrdr de ataque cubierto oon un condensador, despifs de en-—
friar a la temperatura anbiente afddanse 50 ml de HC1l concentrado y 100
ml de agua con 3.5 g de plomo en grunalla y péngase a hervir la mezcla
por el término de 30 minutos, pasandoc cste tiempo, poco antes de cesar
el calentamiento, coldquere un tapén con tubo de desprendimiento el gual
descanse en una solucién del Na.HCO3 al 50% aproximadamente, posteriormen=~
te, pdngase a enfriar en agua teniendo en cuenta que no vaya a salirse el
tubo de desprendimiento para ixpedir la entr.da del aire y por consiguien
te una posible exidacidn del estafio, después de que esté totalmente fria
la polucidn, agrege una mezcla acuosa de almidén y titdlese rdpidamente
con una solucién de yodo de normalidad conocida hasta obtener una colora-

cién azil, lo que indica el punto final de la reaccidn.

SOLJICICHES

Yodo: disudlvane 12.7 g de yodo (Q.P. en agua conteniendo 20 g de
KI y afdérese a un litro, después titilese contra A5203
Alnidén: disolver 2 g en 100 nml de agua.
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LETZRVINACICN DFL CGRRE USANDO COM0 PEACTIVO EL HIDRCXIDO DE AMCNIO

PRINCIPIC 1IYICO

“ste método es muy antiguo y ha sido aplicado casi siempre a mucstras
de tiyos diversos, eata b .sedo en que al a~adirle na cantidad de hidréd-
«ido 4e amonio 4 una solucidén con icnea cipricos se chiiene unn colora-
cidn uzul - rodinida por el complejo formado (311fato de Cobre totra amo-
2ie) qae s sropareientit a la cantidad de cobre preseatey esta s lueién
“¢ i wede medir crnoan folo colorimetro que teuga una binda de absorcidn

suosproximadarente, la lecta=a se interpola de una curva de 'en

c18n, la cual se ha hecho ¢omando difc rentes concentraciones de To-
Y v graficand~ éatas centra lecturas de deas’Aad éptira hecshas con
1. misrt cantidad de reantive y en condicienes sciejantes, para saber siu

¢.imeatracion que cneralmente on e oTesnada en Spm.

L reaseida de coloracién euta cxp-esada como sigun:

il +1H .
FoN ~~—-l—%> s 4 o —— . ++
ou Cu{¥i.) Cu(im.)
A prrrraammd 3 R arrramma 33

- g ~-NH

3 k)
+3H

++ . ++
Cu(N1i3)3 < — Cu(}-[13)4

3

LTIICACTOY

Snell (23) ba estadindo la sensidilidal de ¢ste método coloriméirico

tomando cencentraciones de 0,0124 ppm » ha podido dctectir canndoe  ne

grrvsa wna solaeidn ¢ pnvaleate & 0,00016 mg de Cu, Yoo & Crampler
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han (31) usato un comparador de ruleta donde tenin soluriones de ~obre

~en diferentes concentruciones y han roportado que ¢s posible distinguif
una aolacidn contentendo 8 ppn de una de T, pero con relutiva facilidad,
dintinzaic & bas de unas soluciones de 6 y 9 ppm. 6 sea, es fdcil apro-

Tim:T A :2 pPpPO.

Foer, ¢a ant eonacnteacidn de cobre en un range do 47 a 6350 ppm  usando
an filvro de 627 mu de longitud de onda. Su color azul es facilmente
azrecisble, pero sus reaultaleos gon de relativa exactital debido a  que
1a colo~:inién ~a proporcional tanmbidn a la candidad de hivroxide de anmo-
nio ann'ida, 4 la runidéz de la lectura después de haber sido agregado
éate, paes dedbido a la volatilidadl del amoniaco la roloracida es varia-

ble.

TLEVENTCN

Son los elemeatos interferentes, desde luego lo3 que produzmcan turbi-
daz en 1o solucidn, genaeralmeate deobida a hidrdlisis coro el tungsteno y
el vanudio, lo sual afectaria las lecturas y por lo tanto, los resultados,
en nleatro caso no vamos 2 tz2ner esta hidrdlisis debido a que anosotros di
luigos con una selucidn de dcido tartdirico, la cual nos evita este feno-

meno {formacidn de iones complejos solubles).

w1 Niquel también produce coloracidn azul con exceso de hidré<ido de
amanio, pero en nuestro caso tanpoco esta prosente en las aleacicn.g a

analizar,
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PRCPIDADES FISICOQUINICAS Y APLICACICN A NUESTRO CASO
PARTICULAR DEL VERSENATO DISODICO

GTNERALITADES

Fl 4cido etilen di amino tetraacético y sus sales (di y tetrasédicas)
actualmente tienen gran apliracién en el nnéliais inorginico cuantitati-
vey, debido a 1z fucilidaud de formar complejos c-tables y solubles con ~a
a1 tcdos los cu:tiones. finn 3ido denominados versenos debido a que 1la
fourice alenana Versen, puatentd y didé a conocer purte de las propiedades

“¢ vgtes compuestos.

Por ccucepto de comodi-ad ¢l térrino de EDNTA es frecuentemente usado
.p-ra el acido y s«s sules c~uando no se espucifique de cudl sc trata, aun
gae tarbién se acostumbra mencionsr los férmincs de EDTA di y totrasddi-
co purd luc sales, y sus fdérmilas usadas en las r.ucciones con objeto de

simpiificacion son:

1= Para el dcido TDTA ny

“
2.~ Pzra ¢l EDTA disddico ﬂn,HZY
3.~ Para el ¥DTA tetrasdédico ~———wwe——wee — NaaY

De estos tres compuestos, la sal disédica del dcido etilen di arine
tetraacético es la mis usuda en reacciones analiticas, siendo los oiros

dos usados esporidicanmente.

1a sal discédic. del versenato se caructeriza por ser un compucitio rrig

talino teniendo sivrpre dos moléculas de usua de hidratacidn y se repre-
genta per la férmula anﬂzY . 2H20 siendo su peso mclecular 372.10.

N moleradamente soluble en agua y une solucién 0.1 VN ticne un pii de 5.

- . ~ . -,

Er una solucidén acuosa 2] idén que reaccionn con los metales es ol L?Y

cen la siguionte foermas
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.

Yo't o n 1"

YT —___._9 - 'Y
re’t o By Yer~ 4 21
P
1a tentzacibn del deido 7T ¢n 1n de un deido riy GBIl en cambio el
antén del ¥UTL se ¢ pio-%a erne uns bose fanrte, 1{ tenemos que uns snlu
ctdn D01 ¥ de vemsenito tetmanntisico tiane un pf mayor a 11, esto se ds
-4 ‘
B¢ a 30 ol ton T 0 tiende fde:l-entc a bidrolizar de acuerdo cen la reac

cidny

v .20 > B,Y" o 2087

“hannan (14) by mam s 40 6] nisitente mitodo do ionizacién para 21 YDA
W opeioer § sesusie noctawa e maeven on lan tereiniles oponitivas de 1a
ralé-ala arrarinindc e a dcg derdsa dibdcicos por lo jue se o~naidera la

Fimiiantle entiogttlara

Tl tercer proton en crigrado de 1a ligiiara enire el en~hoxil-anrboralatoe
jer 1o gue ln roctsate de entadbilidad va a oo r omayer ea este naso 2 la
rerecitn qiue en Yoa otron -los pados anterjores, por dltimo el caarte nre-
ton, va n teader o eeigrar alrededor de los dtozes del nitrSpenn, de moda
que el pK4 nerd ulto norre<pondiente a la energin rejuerida pa~a movaer #n
protén del dtomo dcl n triceno y mayor qiue e los rasos anterirrca, sian-
do nug valores
pr, = 2.0

i

K, -—— 2,67

2
rH} -— 6.16
|\l\4 -—=  10.2

In gramo=i16n del complejo formante (H2Y-) reanciont en todos los enqaa

con un gramo~-ifn el metal nin importar au valancia y en cadn enno den
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emimrast?n el 4 dasdineno

sen fereadog, los cor:lcjos meaalt ntes
siere Ly mimsn eemeemtetdes pora CAfioraa ane del ciro on AR LA e S
etten Ylevam ; anf "cheimzenbarh atiend lna afguianien foreine:

(m:‘\-z- = ‘-.\.n‘“

Hy -
; -
-
¥ - ~n
~u -~




PROPIEDADES

De 1a sigulento ecuaciéni

————

. ny” wy(n=4) | opt

2

so puede ‘ecir qur eg obvio que la jonizacidén del com) lejo depende de la
concentracidn de ionen hidrdweno de modo que mientras mds estable sea el
complejo, el pH debe ser ~mcnor para una ionizacidén %total, por lo que se
puede deducir pmra formarcidn de complejes con FDTA:
a) Los complejos con caticnes divalenties son ruy estables en solucio
nes bidzsiras 6 dlbilrente fcidas,

%) Lon conilejes <o rotnles trivalentes son entables en soluciones

icidas cuyo pH worie entre 1 y 2
¢) lLos complejos con los metales tetravalentes existen en soluciones
éon ua pi menor a1

Sin embarso, existen excepciones u estas reglas.

La egtabilidad del com-lejo ~n genersl vesia carscterizado por su cong
tante de estabilidad atsoluta & de formucién: el valor de estas constun-
tés es usualmente de un gran valer explicando el comportamie:to de los
complajos de EDTA cuando son tratados con reactivos analitices, por ejem
plo, los complejos de retales di y trivalentes no son precipitados con

amoniaco.

CONSTAMPES DE FOPMACTCN O RSTABILIDAD

Para poder determ nar la constante de formacidn K se puede partir de

la siguiente roaccidng

by (nmd)
L e

Aplxuundn 1a ley do neoton de manaa, obtendremont

("4
' molos/1itro ==== Eo @

(' (174
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Tata condtante, también 3e define como conatante de estzbilidad y ros
di !a relaaidn del i/n romplejo metilico en equilibrio con el ién ~etdli~-
co de la aoclucidn, por lo tanto, con uni cantidad maycr de X 1a estabili-
dad de! eomylejo metdlico serd mayor.

La determinacién de 1la c-ncentrazién del catinn ruando eatd razclado
con el FOTA puede ner determinado polaragrdficamen<e, esto permite la de-
tarminacién de 1a valacién de las convtantes de formacién de los comple-
jos de don motnles, y po~ entos datos es poiible caleunlar la=< conztanles

de forracidn individialmente.

Ias cnnstantes de Tarracidn aparente (estabi’idad) de un complejo a un
. . ¥ .
pH deterninade se cnlcula de la expresida Ty oen donde K es la fracecidn
4 .

del T\ presente como icn Y U, Tos valcres de Y puesden ser calculrles

a partiT de las ennataites de ionizacidn del H,Y (ce verin mis adelante)

4
La cnnstante de estabilidad adsoluta & de f-rmacidn estd def nida so-

lamente en térrinos de ¥YOTA que esta presente en la forma comnletaTonte

disocinda Y_d. La concentracién del idén metdlico referido a2l metal li-

bre que - ha formado complejo con el TNTA,

El ®DTA estard presente totalmente como Y-4 s0lo en soluciones alcali-
nags donde el pl sea mayor de 10, pues a pH mencrus el ¥DMA ne eomdinado
se rresentard en sus forrmags - rotonizadas HY_3. HzY-z, H3Y-2, J HAY’ cstaa
formas varian en sus cantidaden derendiendo del pH de la solunidn, consi-
derando este hecho la constante de estabilidad debe ser calculadn nuevu-
mente y la razultnnte es denominada ennstante de ectabilidad arareato 6
tfoctiva, En soluniones en donde puedan estar rresentes susrtwmcins acom-
plejantes con el WITA, se procederd de acucvdo con lan constantes dc co=
tabilidad de lon -“orplejon tHhrmados con el metal y esta sustan-~iag 0 me-
tal en u vecan trannferido un poco a enos ncnmpiejnntou ror 1o que vt
no puede ner oopaiderado como 'a cantidad tatal de idn metdlico 1idra, nun-
aw eon In cutidad de metal eomhinado con "MMA, para noder toamar an Saenia

ot harho ne introdace an factor “u' (90 verd min adelante)




ZEATOT UL pI T T4 FPRTACION DE LS COMPLRTOS (5)

A cunlpiter il la c-n3tante 2e extabilidad aparente puedn ser ox-

p-waadits M)

( o ~—=—Fruteifn
IO e

W . :
(Y)' dennta 1a aranr acién %etnl “el D72 no e-mbinado con el maltal
poro incluye todaas . formaa de tiroctacidn en Ias ~ualea exizta un

n!‘ au ey bl g prae e en fa2cién del i6n Y 4 per la sisutnnte

Fewitne () (—- T
co=e G‘)\ eq T2 ernevstimcetdn toal tel TPTL ne conmdinado en sus di-

frronsec fawma puede obtens™e un brlazn-e:

- (ﬂ") - 57 (-:r} !") + (8,1} ———Fcancién 4

of aeleans -0 —oghe evtag ElBunos g ilomires intedusiendo las coanstan-

T et ta 7

tea de Fisaciaidn del TTTE chteniéndogse estes cudirce expresicnes:

~3T
o

T EIET e T ¢S]

Teuacionen P
g .z,re?“__
. *“) | )
36 B
Matituguadn: I'as ecuneiones R an ecuncidn A

(‘}J!‘ .@.’""j N \v‘q(”) .o, (517'3)(:1‘) .ty 6'?‘-3(3!’)4 v (:'_;1") ()
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Peniende todo en funcién de nbtend:vmoss

O 63 5 696D+ N+ roar @D g

Teniendo em corcnla €) wirlor Ce la cruzcidn repulin qQue:
<+ M4 .
igm 1 e o(ad e ()7 < vrxy(a )3 x1x2v3v<4 (5% —--Fruncida a

cer este Térpula pod: mor czlerular LH para cunlquier pll puesto que las
cuaire erma.antes son conocidasi ea entonces posible censiruir una curve
del log AB VS rh. Si concceros AE 1a congtonte de estabilidad aparente

puede cer crajeniada eomrbicando las eciuaciones C,0, d

*y.
=4

HEE L 6D

log !!.rﬁ' lcp X = log “1:

log Au

paxt

Yo ¢ficen~iz en l2 formucidn de un complejo con TRTH egtd afcctzdu por

l1a varizcibn del pE cn la solucidn y dos factores puefen ser o acifernd sy

13} iloaizacién de! cerrlejo retdlico ¥ferto de un pil tujo

-

fmemme Bfecto de oun pll o nlzo

2) Efecto de hidrolisin de an fen retdlico

Por 1o 1-nt0, cardd w1 30 disrinuys va a bajr 1o econcentracicn de 1nn oc-
pocies acompleiruntes, nor ecty razén Jes complejos del TTMA de loo iones

astélicen oon S« ent hles en soluciones bisicns ¥ cutnde derre 1 7

tnemeroenta T4 o irnizacidn ¥ una (frdida fundarentalrente de enersfe en
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scluciones fuertemente dcidas, Aurcntondo e! pH en la solucidn hay uns.
teadevria 2 inrrerentar Ja forrscién de loe hidré:tidon de poca msolubili-

dnd, pepresentndo por la ecuuciéns

- ——
"9, ’ rier) o+ S

o . Lenny (F)
(=r"*y (ra0)"

Per Ic timc im-rereutsndc lo concentracién de) i6n B tiende o Ladber un
dexrplrzeriento dacia la derveha, ento quiere decir que causa 1a precini-
tactidr del Bidréxido -etilicc, ror lo que una rdida de eficiencis ea la
formecide fel corleje reculla cca un in~re~cnte en el pH e la :clucidn.

7l efectc dc; hidréli~i= en un complejo patdliro con FDTA puede ser pro-
nesticade com el valor de las constantes de fermacion X y de la cenziante
del yr-dwecto de solubilidad del hidrdxido retdlico Ks pues:

K Ks

3t WE es myer tue 1 la rearcién se desplaza hacia 1a derecha y-si es re-

Dr Qie umwo se les;lazars hacia la izquierda.




- 24 -

P

IXPLRROIA-DR UMA STMTARCTA ACCUPLIJANTE WU PUIcyNaTa DN] WOVPA

“uando una sustoncia acomple jantc esta presente un ién metdlico, éste
gc vz 8 distrituir entre Yoo complejos formudos con FOPA y la suntancia
zcomple jante. La férrula de Ya ornatante de cntadilidad apa“irie que v
a tomar £a cuenla la influencia de ¢sta curtaneia A va a ¢otar gada por
l1a expresiéng

B - __Sszif:ﬁl__
r oy (1h

¥ c& la conecentracicn del 16n ~etilico no cemb'nundo con el RUTA inclu-
Yerdo «) retal 14dre y todna lce comple juos que se puednn formny con Ay

‘e , v ,on
la reluicidn entre M Ty ") esta dada por
. X 0y, -
! CO A B B Seaacidn H
RBas Fartor que ticne on cuecta 1o cantidad de retal Sransferide a unn

crustuacia acompl. grnte,

Y1 rorpiejo ent e o A on rarimente 111 sin enbargn, exiale como on

una amint c'n cebre cpoaolueron anemiacnl,

Por Yo tante, i1a raut-dad totul del ién retdliao no corbinado con T2

e~ts dndo purs

PR ) (1) - () ¢ )

A, & A, A Ry oete,

o constanten de cotabilidnd de Yoo varion e mplajon entre ¥y A

cetan Sodes por Y eegnien g

K, = -—jl;l-—r— K., = —1:3£L—- V.o« ._.KiZCJ.__
RIS L VO
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Sugtituyendo en la ecuacidn anterior tendrumos:

R it T N (s A K,'Ke(!“‘j (l\)‘? + KKKy e km(;"’j Ok

A Son concentraciones nolares

rfeobinndo con 'a cenacidn ¥ tendrerogs

2 L SR , m
e e SR E A LKLY Ky mm—=- K
o b ey () ek, (5 e e (0)7 4 ek km (%)

feabpannde putoa PAE tar 0 sy Y teper ta o constunte de entuldiddnd
EERRRTAN N

(YT |
"y ‘”T’" -t
Y- . ._.(,,. P PR o
ph Pty eyt \ I

Yog \'-\l" o tug ¥ by Ba

(!) v by ovoneabeae A el woenone by e ae o e ha o et son
O NS B JTR YT PR T ISR TYRPINTE S LR TR W PR IR B U FOS AR TRR TR R VL FTR TR PR AT} fN
wol aamte = by anoa e o I Y OO PO NI FERTIR TR IS IR PR SRR R NI R TL AT TR
conbidad eoeloma e e R T R YT TS U PR W T KL B N SR (RS B R

TR R 1Y WO LT VT TR ¥ FER N TR TR Y] ortiatdoren v o e dedY b pdes nde en

cen b eond utooa 0 b areeedarip g

“'(A)
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TIPCS DR TIMIACION

Titulacién Direota.~ Pn Ja titularidén direrta, 1a solucifn nenteniendo la
sucstra se ajusta A lup condiciones requeridas afindiendo una solaeién amor
tigundorn y nu indjcndor: ¢! “MTA c¢ a%inde entonreos hueta chtencr un canbio
del enlory el panto en #) eand nucerde un carbio de color indicande el fie-

aAl de 1a titulueidn puede ner detoctado por nedion inatramentalesn,

Ho nterpre re purdon aplicar Tan Litulaeienen directns por 1an sigiinn-

ten ravencag

a)  En alirmon canon no peede ner ponihle mentener al 1édn tetdlico en
solucidng, dehida al 1" clevade A o Ya sreaennin de agentes precipitantes,

b)Y B atgunos o e pe pedid e onoeguir un indieador que dieve una
coloruoidn ndocniein con ¢} retal y podefa no aplicarae un inetrapenta  de
detoeetdn en el punte finnl do la titulacién,

o) L voloeided de forpnotidn ded complajo del SYTA avn o) ratal que
v noaer titulado puede acr ray Venta,

d) ) t4n motdlico pueav o ond forear cemplelos suficientemente orda=

blea pura peemitir que ve  foctie In titulacién,

funndo por cualquicr circun-taacia de las antes rencionadng, an ruede
Vievarco a cnbn 1n trtalneidn directa, puede recurviree a unn relitulanidn
u atran formnn de huocrlo (titulacidn envolviendo una. ~eacci®n.de desplu=

variento, nétoadon indiructes, cte.)

Retituluciones,.~ "' ente ecuno, Jo que nucle hmecerse ¢s juo Te agresd ul re-
tal quoe va norer titetado una deterrinnda eantidad de FRTL meyer a la aeegen-
rin parn titular ol motady decpaide ae ajuartan lan condiciones necesiring y

ae agregh un indicador y o0 evecno de TNTA e titulado con una solasién 1rTo=
piodn de motn),y en niertre cancy unn eolucidn de melaridad conoeidn de tevio
y de ~riroonto titnld a4l ey cero de FNITA,

)

fearcidn de Mnplnsne fento,= Yo ente Lipo de reaceidn epsnn aocliminays “ng

treg primeran 3 finultaden antes nmencionadas y en algunos casne hasta  lay




cuatro; este mitsado csta dbasalo en la sigulente reaccidn:

—

¥ + XY ¢

Y + N
¥ « metal por determinarse

Bn ecta determinucién se a“ade un complejo de un metal (N) en exceso de
la cantidad necosaria, y despuée gue la reaccidn se ha llevado & ~aho,

(Y3

ne titula el metal N, el cual c¢s equivalente a la cantidad rrenente de ¥,

Fl rrincipio de evte hecho en quu la constante de estabilidad del com-
plejo ¥Y debrrd ser mayor (6 unidades exire:adas en Jog) aue la censtanie
Y.

Es posible determinor el final de estas titulaciones con un indicader T

siempre y cuando ¢ste no forme complejo con ¥

W+RY + T ¢ MY + NI




DETTRFTIRACION DEL PINTO FINAL EN LAS TITULACIONTS CCN EDTA
L

METCDC BARADO N 5L <¥ROTO DEL ph

fuando el F™TA es afadido a unn sclucién que tenga cationes capaces
de formar complejos produce un carbio del pH semin la siguiente reoaccidn:

- - " o+ 28"

LY  +¥ —_—

Ente hecho puede gser utilizadc para poder detectar al final de 1a titu-
lacidn siende aplirable en el plomo, cobre y otros metales, Durante la
titulacidn, lon iones retdlicos libres son los primeros en formar crmple-
jas con el versenato, finalmente el metal os deaplazado del complejo :ue
tenia con el indicador, dejando en libertad al indicrdor y como el rample~-
jo formado por el indicador y ol metal tiene un color diferente del eclor
del indicadoar gelo, occurrc un cambio percibiblej por lo que otra forra de
datectar =1 punto final‘;h la titulacidén es cuando el complejo for-ado ror
el metal y ¢! indicador tenga una estabilidad menor al formade nrcn el ne-
tal y el EDTA.

Se conocen machas sustancias orginicas e inorgdnicas que originan nceo-
loraciones al reaccionuar c.'n iones retilicos pero sélo wnos curantos de os-—
tos pueden ser usades en este tipo de titulaciones, pues necexitan llenar

loa siguientes Tequisitog:s

a) La reaccidn colorida debe =er sensible cuande se encuc
tra cerczaa al final de la titulacidn, es decir que ruando cnci tedo el
metal esta formado como complejo con el ENTA debe persisitr una fuerte co-
loracién en la solucidn. .

b) La reaccidén colorida debe ser eapecifica 6 seleactiva y
eliminar tunta interferencia como le sea posible.

e¢) La diferencia enire el complejo del indiesador con ol wew
tal.y el indicador dedbe ser auficientemente notahle como para ser ohservada

por el ojo humuno.
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4) T sompleygo del motal tnadinador dobo nur au”icianto-
sente eatadln, rfucn e at=a eanesng debido a In diancianidn no noe={a fi
~il 1o ~bloner un cunrbio de colorinidn al finnl do 1a titalaectda,

e} T ecraplage del netal Andincder det s ner swennd entne
hle que ol comrlejo faraade miq ol YT, do otrn =n ~a ol W77 nn va
a danplazar ol ~otal y no ¥va 1 aer potible obisncr @ rarmbio de fale=a-
cidn,

£)  la =eareién entte el romplejo dnl mntal-tadinnder oy
al ¥T7L dale nom a0 is enteasegle rdatda faran pereltir una loendizanidn
relettan dal vime el indicad -, nar lo tantn, aolo rompaeiton ¢atudbleq

¥ sclublen ;acden ner uvaton,

De 1aa nuseranan wustansias gsatan como dindicndores ng aeleccionaran
pira al desarrollo de onia ténia, lon siguientan: Nogro de oTiocrome

y anaranjado de zilenol.
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Yoo la rvene te 1ésie ae 4oea~un ina aigitenten indiradorens
S-gro de lriorromr .- %atle comsaesto en uno de los mdn usadoa como in-
diradsron reldll-re cn ja- titilaricnes con YDAy ea conocido por varioce
noabreg ¢ om0y nepgre de eric-"oxs~nshealtia, negro de pontacronn, negro

acaindo 2N, gpopr As rmesacronT w, ot4.

Qilmiramonie ticur o) roatee do notio V(! Nidroei-2 naftolazo) 6 ni-

e 2 nAflele L malfenit o, curyn fléruila danarrollada osog
o1 o

N0,
&
El grypo nitro ar amsc'a & verea, erronoamente n a posicidn S, pero yu ha

sido deranti-ade Jie 2-uva la sentzidn 6 {29 pag 13Y.  Eate compueato tie-
na dos 4tomen senteatles [fenflincokid=deeno) y cunndo onta en nolucidn

rragen.i trea cilonrasicnen Ai1ferentaon,

La ionizacién de) rnerro de eriocromo T correagponde a valores para

pK1 Y p!z de 6.13 y 11,54 roapectiva~ento,
Es un indisader dcid-boase con dos regioncs senoitivus a cambio de co-
c

lor.

Se presenta al anidn por Heln_; ¢l equilibrio es como sigua:

H,Tn” LS TRE TN EC RN ) SSA NS SN
«— P —
rojo vino azul . anaranjado

La s0lunién en rojo vino a un rH mennr de 6, azul entre 8 12 ani-
J T

ranjado ar=iba de pH 13, osto nos intica que hay varios {onew de hilrdge-

no y cota digociacidn esta arowpaiinda por un cambio de color.
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Accién del Codbre.~ Lan constantes de e:tabi’idad del cobre-criocromo T
y complejo de cobre~EDTA, entre ellann casi no hay diferencia ﬁlgunn, de
modo que ¢l cobre cambiard de un complejo a otro acuerdo con la concen-
tracién del complejo formante, las relaciones de vrelocidad de las reac-.
ciones son muy bajas de modo que el indicador es obotrufdo con facili-
dad con husllas de cobrey para evitur esto gse puede tranaformar en un
complejo muy eatable como un rianuro de acuerdo ¢ n la sigulente reac-
ciéng

2Cu(NH + 10 CN™

++ —

u(e
3)4 >  2Cuf N)4 + 02N2 +8 NH3
Anaranjado de Xilenol.- Este indicador esta implicito en las literatu-
ras de las patantms, teniando la estructura del 3-3'-bis(carboxiretil-

aminomrtil)- o cresc’nulfnntaleina,

H -C00- CH £H, - COOH
>v_ o, O~ N< 2
-0 - N -
H ~000 ~CHgT OV, - COOR
ﬂB T = (Lﬂs
.50

Rate compueato tiene las propiedades del O cresolftaleina (rojo cre-
sol), por que 21 anillo sufdnico es incapaz de existir en un rango am-
plio de pH, muestra las propiedades de los in'icadores metdlicos en so-
lucidnoes 4cidag, las soluciones dcidas colorean al indicador de amarillo
1limén y a sus complejos metdlinoe de rojo intenso. En soluciones dci-
daa de anaranjado de xilenol tiene un punto de vire muy cxacto en 13 ti-
tulacién directa con “DTA y con metalen comot Biamuto, Torio, Plomo,
Mercurio, Cadmio, etc.

Bo intercaante saoer que ol circonio reacciona con el anaranjado de Xi-
lenol en soluciones fuertemente dcidas ocomo en soluciones nitricas 1 M, a

)
aata temparatura (90 C) y acidéz, el circonio puede scr titulado con W™A.
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DETERI'INAGION DEI, PLCMC POR YEDIO DEL EDTA (19)

Unn determinneitn ripida y exncta alempro hah ¢ ¢reido eonnire difi-
cultaden, debido o lan jr-ureznn que ¢l plomo nrenent.. - ne invea-
tigacidén hecha deangrrollaron ¢} método del uso del vu; teneto, uinédice Ll
obgervar sus cuulidudesy taleu como rapidéz y fuci)idad en las titulacio
nes. Fl error vn ¢~ta’. determinacionec €. 2e un promedio de 0.5 par-
tes por ral y una eavinciédn cotandar de 0,10¢ por lo que se recorenco
easte métcdo en 1n deter-inacidén del rlomo’en rebabas; en la presente té-
sin se sugiere y corprucba la versatilidad de este métedo aplicado al i

pc de alemciones wrcudindo.

Fnitre los rétesoq ris usadcs husta Jja fe~ha estd el de m:-libdalo, sin
erbargo, ecte nrrecenis muchon inconvenientes, como muchos otros métodos,
por lo cual Schuwsrzcnbuch en un principio suririé el usc del &nido EDTA
para titulacién dc e laciones conteniendo plomoy después poco a poco BT
ampl iande sus ~eterrineciones en mezcla conteniendo bujas ceniidades de

plomo en sulfatc de niquel.

Bn 1a actialidad e hun hecho investigaciones para deterrin.r plome en
pequefias cantidnles unundo como titulante la sal disédica del dcido eti-
len di aminc tciTnacético ern negro de eriocromo como indirador, sSigmuiern

do el método descritc a continuacidn.

PROCEDIMIENTO

Después de hut.r sido uthcada la muestra y habiendc obtenido ¢l sulfa-
to de plonc lavuadcy es decir limpio de iones SOZ pe pone a hervir f¢ste
con acetato de anznio (30 11) por el término de 30 min, afadidéndose don-
pués 30 ml de la noluacién de deido tartirico p:}u podur montener el ple-
mo en solucidn ~ainde ae dluyn 3 aguste el pHy panteriormente ne 2O
ron 100 ml de guon path facitidnd de duervacrda delovave y 25 mb U hy-
droxido de ororrce oon el e ) e obtiene un plil aproximad nente coo WY oten
pués de penr 13 7 tan AeY antcendor peoeatientaon 10—80°ﬂ PN SRR R

con la solurién e veraenntog ¢l vire obnervado fue de cclor violneeo o
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azul cielo.

runndo pe gquinrte detrainar rlomn solo sin auntnanring interferentes
o9 ponihle dicolver 1n maestTa en HN03 dil, ajuntu~ el pH y titalar con
SpPA directamente) tin erbiargo ¢ ta vo 1n excepcidn, puecs gonnrialmento
cualjuiar e¢lemento que ncampafic al plomo aprf{a titulada, por lo nue rric
ticnmente en todos Jos métodas usndos en 13 titulacioén del ploko ser re=
curre al paso internedin que annsiate en su separacidn fomo gulfiato: como en
en nuacatro casc el atajue fue hecho con H2504 autordticam nte teadremos

geparado al PHSO,
4

oRenTANCS

Los resultados pueden ser observados en la tabla final (donde se cal-

cula la deaviacién estandar).

RELOTIVES

Todog lecs rui tivos usados fueron quimicamente juros

Yerzennto disdédicor 37.22 g de BD7A disuletos en 1000 ml do agur, 20
1ituld contra una sal de Zn exactamente 0.11%, oh
teniéndose una solucién de versenato disédico de

una concentracidn D.1M ’

Tndirador: Solucién de negro de eriocromo T(F-241) al 0.4%
de agua.

Acetato de amonio: §-1luecidn saturuda Q.P.

Acido turtiricos . R.A. nolucién acuosa &l 101

Hidréxido de amonior S0li10ién Q.i'%




DETERFINACION TR BESTATO UZANDC FL EDTA

Se ha dencubicrto un método muchisimo mdn rTdpido que el método clési-
co usande lag propiedades deol versennto disédico comu son facilidud en las

titulaciones, 7 dentro fe cotas lu forma de retitulacién (8)

Fl cstafio puede ver titulado y determinado a un pH 2 por la adicién de
un excepo de ¥DTA y una Tetitulacibén con nitrato de torio, usando como in

dicador e! annranjiadce do xilennl.

Los ignﬁﬂ inte~ferenten detiro a la facilidad de formar corple jos ruy
centables con el ectafio son: oxalatos, tartratos, floruros y ditioxalalces
{principals nte)} todos eotes oon mis ectubles que el complejo jue forran
con ¢l *DTA, est: prepiedad pucede utilizarge para enmscarar a el estzio
cuundo oiro elencnto ce c¢=te titulando con el verseniate; los icnes sulfato
interfieren si sc este usando como retitulante el nitrato de toric, scric
irpesible usar ecte nétedo si entuvicsen presentes en la aleacidn en canti-
dades rayores Al 0.9% el torio, zirconio & el tismuto. Se ha descubierte
por expirimentacidn gue el cobre (18) tiende a increrentar los resultudos,
parda evitar esto se us=a la propiedad enmascarunte de la tiourca & de la ii

ocarbasida,

Los experimentos feron realizados en un principie con nitrate de toric
segin procediniento dencrito (18), sin erbargo Yelcher (29) menciona la po
sitilidad de ucar olra sul aparte cde la de torio jue es el nitruto de cir-
corro por las caracteristicas tanto como la videncia comoe su conntante “de
entabilidad, lo cuul se tuvo oportunidad de chocar segin ex:erimentos rea-~
lizndos (1) siendu 'a dnica variacidn de que la titulacidn con la sal de
eirconio us Lue debe huévrnu en onliente (60—7000) pura fuoilid~d de obser-

vacidn del vire,

MOCENTY TENTO

Denpuds de hobier vido atocada 1o miontra y haber eliminado ¢l 33V o pre-
acente por filtracidn ne sprepgn i 1o nelucidn donde v A dntereinnrac el vue
tufio un excepo de la solucidn del veraenato scgin la cantidud gup.esis quc

pueda contener la muesira, para caleular téngase en cuenta que una sclucidn
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de veraenato 0.1-Y enplodba una decirol de i6n a titular, rues 10 ng de
estaiio reqiicre B,5 n1 de una solucién 0.01 ¥ de EDTA, despuds re agrega
20 ml de una solucidn de ticurea saturada puta englobar al cohre presen-—
te, despudo se debe njuntar el pH a un valor de 2 contrelado, por la edi-
cién de BTl y solucidn srtu-uin fe acetato de amonio, afiadiéndnse despuis
wnan gotar (3 a 5) del indirndor, o el caso de que se use nxt“ato de cir-
conio se debe ralentar a 70 C apreximudncente y en el naso de n1truun de
torio este calentamiento no es necczario, ‘postcriorrente se titu]a con
cunlquiera de las soluciones hanta que carbie de color amurillo canela a

rojo que indica el fin de la t:tulacidn,

CALCUL(S

Loz cidlculos deben hacerse rectando a los ml pucestos de versensto los
nl gastados de la solucidn retitilante y a la difecencia se le multiplica
por £.5 sier re y cuando las solucioncs esten a'bis -~entésino molar, de

modo contrario halLria que tomur una cantidad proporciecnal, Fjerplos

Congideremoe que luos colucinneg eristentes soan 0,01Y, supongamos 3ue
una salucidén de estallo contiene aproximndarente 25 mg de cotafio por lo que
pédrfamos de FDTA gﬁ—;a—ii— = 21,2, a1 le ponemos un pegue’io exreso pa~
ra eatar en un limite d¢ sepuridad, que o8 el que vaurmos a titular, que se-
rin 20 @) de v rrensto y sioal bt tular con la solucidén de circonio & terio
gastisesos 8 ml tendriuros por lo tanto 22 ml de versenato que- se combind

22 x ;O 25.88 mg

con el estafio y tomindo en curnta el facltor scria

de estaiio que encontrames,

RESULTADOS

Al estar aplicando -1 método denerito anteviprmonte 6o vié que los re-
sultados erunn drf ranten & ln enntidad renl do muontra
L sustane:nae coplendans on entio doterminacién fueront

a) NDTA.- e tomd 20 M) de unn wolucidn de cine 0,1% y 26,8 ml
do vornemito ne necenjtaron parn titular, ucando ne-
firo de eriocrore cone indicador, por lo que pudinos
averipuar dqae 1: aolucidn de ver«nitto tenia una con
cent~acion de 0.7744" (tomundo una solucidn de e
se obtuvieron los mismos resultsdos.
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Hitrato de Torio.~ Tomando 3.5 ml de EDTA @e tituld oon
31.50 m) de la solueidén de circonio, usande como
indicador anaranjado de xilenol, obteniendose una
molaridad de 0,0082%5 para el nitrato de cirsonio

Ae{ se procedid a anslizar lna sigiienten mwueatras de estniio (x)t

Contenido % de estaflo Obtenido € de estafo
20 21.50
3 35.00
40 47.00
50 57.50
60 : 68.20

Al obeservar ostos resultades se procedid a bacer soluciones tipo cuya

concentracidn

Yy eattiio para

do los diversos elementos fuewe con:icida plomo, antimonio

averiguur donde estnbe el error, lo que did origen 2l ei-

~uiente procedimiento:

a) Prep

raci6én de lis soluciones tipos

folucién de plomo.~ una de las sales ris solubles ds plo-
mo es @] acetatr de plomo siendo Bu neso molecular de
370.30 con tres moléculas de agua de coristalizacidn, para
saber 1a cantided de eata sustancia que deberos nresar nos
banaros en el sifiente métodos

Pb(CH3ﬂ00)2.3H20 - Pesn
PR Yolaridad

Sustituyendo y denspejaniu el neur que debemos tener

Pego = élﬂilgsg—%%ngl w 37.03 afrrado a2 1000 ml
* seria O.1 M
F ~a acher lo conrentraoién exacta de enta sclucidén la ti-
tnlamos con veraennte de cconcentracién conocidu, 8l toramos
20 ml de la eclucidn de nlomo la titaluremos con 23,1 al de

verqonato de concantracidn 0.N09225 ¥ y basindone eny

V., o= VN

T Y2l o1V, -—— 23,1
V2 o 20,0
Y ow, —— 0.09225
N, —— X
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nustituyendo lon duntos tendreroo

M, 3141-563:92332 . 0.106 ¥

nabemos quo un. colucidn 0. M ticne 20,721 mg’ml podre-
=ou snber la concentracidn de la selucidn 1,106 ¥
Inle ed O
T . 20,721 x € .106 - 21.96 r.lr/ml
A1 2 of
ri esta solucidn ve diluye 10 veces tendremos unn erncens

tracién final de 2,196 mg ™1

Solucidén de Fotafie.- "na de Iax aales milo solutlen de
entufio ee ¢l cleorure de estafio (csn), basindose anterior
meate tedrenegs
SnCl
2 Peuno .
-

Sn relaricdad

Sahemes que el penco atémice aforwdo a un litro es lo equi

valente a 1 molar y que:

Peae a 1€ '$1 f7$1'8 = 18.67 g a un litre obten

drer.os solucidn
Q.1 Y

Haciendo uni titulacidn de la sclucidn obtenida puru ave-
ricanr Ja cencentracion exacta de la misra se sigue el ré
todo deserito a continutcidn:

51 partiros de ana selucidn de yedo de normulidad conoci-
da que en nueotro casze fue de 7.0919, la usevenos poavie bl
tular 50 ml de la solucidn 4 siano y . .vteremcs 60.9 ml

cont~{endo anf lu normalidad de la solucitn de vatafe

V. --- 60.9
W 9.9 x 0,0919 Vo == 59.0
. o
N, = D111 N‘ --- 0.,0019

M -

beecy que 1a nermandadad Jde una selucidn esta dada poer a

cantidad de vquivalentes gramo contenidos en un litro de




dolucién, con Jo cual nabemon Quet

Y o 22930 x Q.01 6.52 mge fml

0,1
St de enta solucidn tomupes 10 w1 y 1foramos.a 100 ml ten

dremos ana concentracidn finn® de 0.652 rg/ml

Dolucidn de Antimonio.~ DPuara hacer una solucidn de ente

cleiento portinos del pentorido ce antimonie, disolvicndg
1o en deido clorhidrico en caliente por lo que de esta ma
nera obruvines cloruro antiménico, las cantidaden pucadus

fueron deterrinn’as en la siguiente forma:y

Sh20 Peno
2%b . YFclaridnd

12
peso = “3';43 ;2'1 = 16,1427 aforados a un liivo

IR
ra obtener unu sclucidn
aproximadarente 0,1 1

Piva tener rayor exanctitud se procedidé a titular esta so-
lucidén con unc svlucidn de tiosulfwuto de sodic cuya concen
tracidén fuece ccnocida, por lo que se obtuvieron los si-

guientes cdliculop:

V, === 20.3 Fa,5,0C

27273
TN = VLN V, === 20.3 Sb,0,
¥, --- 0,092

N, === X

Pe: Yo que M, » 0,0938

faberen ue unn rolucidn 001 ¥ conticne 6,088 mg de B1(120 00

do dondo

Ol B wemmee L0080

N0008 N wew X Yo 5T iy ‘i
Torwnde 10 ml y aforade o 100 ) bemdreron an gole 0y,
de antonento coyn concont aedn sen 0,01 o/t

arn poder dibccdver la cal Qe anttronto ¥y ntn e pricie

piten salee por «fecto de hrdrdlican s envontid Guu s oann
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telacién do 40 % de HC1 concentrada y (0% de E,0 todo
afecio nooivo por el término de 15 dias queodu cdescor-
tado,

Despuéo de haber (btenido lns poluciones tipo con que se iba a traba-
jar parn inventipar, -1 poryué de lot resultudos falcos en lac deter-
minacioncs drnde hidia antimenio y plomo, 30 siguieron los sigaientes

experimentont

a) Combinacidn de diferenten concentraciones de plomo ¥y
estuio, deterrinando el estafo por el método del EITA

mg puestos mg ruectos mg de estafio error
de Sn de b encontrados e
90 10 109 19
eo 20 101 21

10 3o €4.5 14.5
€0 40 70 10

50 5C 58.9 8.9
40 60 49 9

3o 70 34.1 4.7

20 £o 20.6 0,6

Al ¢baervar crlos resultatos viros que el plomoe inter-

ferf{n on rnuestra determinacionce, sin enbargoe cota di

firaltad lu jodrfames eliminar dedido & que el ploro

lo nodenen filtrar, por lo que recurrires a la investi
pacidn del ertaso cuando se teni{a preuscate diversun carn
tidaden de antironio chteniondose 1o cijuiente tablay

b) Combrnnerdn do difercnter concentracionen de antimonio
¥ oontaoy deterrinnngd s ool eptifio per medio el TA

mg pucoton mg puenton ngy de eetailo error

do entuhn de antironlo encontradoy ne
9 Y 10 14
93 i " 18
i 8 112 20
90 10 113 23

8% 15 101 36
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A'la observacién de entoo resultados vimos que el uso de método en
prenencia de ente elemento era indtil, tanto como con el plomo sinem
burgo ne puede utilizar siempre y cuando fuese conveniente eliminar el
antimonio por cunlquier mftodoy para este caso eriste un procedimiento
(29) ol cual ha asido entudiado en lan precipitacién de diversos eleren~
ton cn diversns condiciones y han recomendado que la 8 hidroxiquinoli-
na procipits al antimonio y al cobrs en un medio conteniendo acetato
de amonio e hidrdxido do amonio 6 en un medio de acetato de amonio e
hidréxido de sodio, sin omburgo el uso de este reactivo traer{a oonsigo
wii detorminacidén cara, debido el precioc de dicho reactivo, por lo que su
usc e¢n determinacidnes industriales no es recomendabdble.

En la determinacidén del antimonio con la ayuda del ¥DTA no se encon-
trd ningin nétodo que se ncomodase a nuestras necesidades, por lo que
tuvimos yue recurrir a loa nstodos usuales & cldsicos, siendo de ellos

el =mds comin la titulacién por medio de perminganato de potasio,

X.~ El ataque para la determinacidn del estafio por medio del EPTA fue
hecho con HC1 y Bp02, HC1O04 y H3S04, y los resultados obtenidos:
fuercn muy seme jontes, unigamente que el tiempo de ataque variaba.
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DETFRYINACION COLOCRIVETRICA DEL FCPRE PCR 1FDIC DEL RDTA (30)

Lon foncn de codre forran cem-lejon de color azul con ol .FDTA con
una ertincidn vdrina de T™M-T40 e 1o cual hace que los fotdmetron &
colori{retron de filirarn neo dern repaltades acertidlea ren grte mdétodo.

Fle procediriente caede Plew rmo o eaho en oanlucicace debilrante
fetdnn y dédl~eate V3 a-un, duicarente tongende on nusnta que la cong
traccidn do la ~ares, a=] o~ rc Guan deter-inartonen debon hacarae al
piaso pllty, wgen de otra mase Ta e ogecenitarie dfe curvan de calibracidng
1a extinatén unndn, To canl ee depenticnte el pi ocuando dn%e varia
entra 4.7% 3 6,97, ¥ caoi o iutesendiente WU rededor de pll 10, oa de apro
rarcdnsenta de F20 o, “-tdn ee meneyena (Flarka (9)) 1o conveniua
e1a 2o unu= dif renteon ertinctencs Aesendiende del pil unade ag tenence
pan coun 3l ocereano a H e recertendn une eviineidn mixina de 740 mu y

-
3

woun pi cercuna & Y3 an edtintadn de T2 ~a.

En ety madicidn You aalf tea, clorsrus, tarivatos, asi como munhoy
otros {onen no couunian nincana anterfec~encia, “] método ha sido reco-
méndndo (30) poara poder et ~mianr cobrte en nleaciones de estadio

PROCEDINVTWNIC

Para ln determina 5 40 las diferenter conrcentraciones del cobre se

recurrid n haser anic carsa en la sigiiente foemat

S0 tond una ueluer’ s e cobre do soncentrucida eonocida y se fuercn

torando alicnoton po Cooioned rayan concentriciones varinban de 0 a
290 ppm haniendone o A eopartid de ana nolucidn muya conenn-
tevetdn o do 900 Ceede et ae Lend g alie sty de 20 nl y se afg
rd o 00 ml sen e Cencento o ent Forma win nolueion de H00 rpm o

prrbie da oety ol erdn ne Paeron Lemamdo /) teaatian como vigae en mabeas

ong do aforndon de 100 m),
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al lomatos nl Ae arof
de cobre pro de Cu \igundnr nl EDTA
Q 0 12 )
bl 29 10 )
10 %0 10 5
1% 15 10 9
20 100 10 5
Y LFN 12 5
W tyn 10 5
39 1% 12 bl
40 200 10 5
35 Ty 10 5
50 290 10 5

i razbn de hales acroguic loa 5 ml de WUTA, no basa en los ~idlculos

aigiinntany

Pagdndone er in ev-iieazite fiaicngulnted (29) deo conte
compitento on 1o caal ogna el de UL encatro una rol
de cobre teontends Lo oo atente Lmaaldnd

Tonl 00 YT . 6,35 = te Ty
La roncent-acidn rlrina on ol matraz 1Y ec de 250 ppn
do Cu & « a 25 ng, tara len cinlen nocenitaresco

05

- . =N

it 1.9) = de YIUTA
Sedhae

é pea 3,93 mi oze
necesaria, jpero
5 ml de ¥ITA

TITA OV Y merdin la cantiind minima
FAma tanteneT UM 0XCO80 ATHSATONOD

Para esta deternmina~ifin e wao da Zilere de una traasmitancia mdxisa

de 660 mu, gsiendo iy licites adrmimidlen pare relicién de 640 o 700

ma

en el fotocolori-etro Viett-Rurneruen [1RY ¢l canl oo el mdn uwndo en la

industria, aunque exiate un f:l%ro de yna tranomitancia nMAyor no s muy

rocomendnable, por lo cunl, voerun tndustriat tendrian diocho filtro.

Looturus obtenidus

ppn de Cu lacturan
0 0
i) 14y
%0 2).0
1% 215
100 3,00
1Y 435
1490 91,0
vy 49,0
B 71.0
225 16.0

250 A6.0
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Por el becho-de obtenerae unu lectura rdximn de PE, 1o gue da un ran
oo e detersinncidn 6 arplitud my pequefio, por 1o que édate métndo colg

ricétrico en nueptro CABO, no debe ususrse. (ver 1a curve a continuncién)

t1as soluciones unalas en este gétodo fueron todas quimicamente puras.

Shluciéa arortigusders para un pH 103 548 ﬁH461 en 200 ml HZO 350 ml
de Mi,CH al 25%, tcdo esto afo-
rado a un litro

Solucidén de verzenato uoada (ver explicacién en capftulo referente al

plomo)
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Potocolorimetro tlutt Surmerson
PL1tro 660 mu
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DETERNINACION DEL COR"E GOLORINETRICAIUITE USAWDO CCMO
REACTIVO LA TETRARTILEN PENTAVINA (4)

PRIRCIPIO

Este método usado en 1a determinacién colorimétrica del cobre es un
méfodo un tento antiguo, sin emdargo, hasta la fecha solo ha tenide una
nplicacién limitada; es muy ventajoso en las determinaciones industris-
len debido & que es aplicadble a casi todas las muestiras donde la canti-

dad de cobre por cuantear no pase &n una solucién de 200 ppm.

Egta determinacifén estd basada en que 2l agregarle tetraetilen penta-
mina a una solucién donde se hallen iones oilpricos, la va a colorear de
agul por la formacién de cuproaminas superiores, siendo esta coloracidn
proporcional a la cantidad de cobre prasentej ecia intensidad de colora
cidén la cual esc medida por un fotocolorimetro que usande filtros con una
transmitanzia mdxima de 630 a 700 mu efectunrd la lectura; efectunda la
lectura, se determina la conrentracidén mediante una curva previamsnte cona

trufda (ver determinacidn del cobre con hidroxido de amonio).

APLICACION

Crumpler (4) ha investigado el uso de la tetruetilen pentamina como reag
tivo oromégeno y ha reportado el uso satisfuctorioc en cantidades no reno-
re - de 1ppm y no mayoreas de 200 ppm. C

Bota reaccién sc - foctia casi siompre en soluciones alcalinas aunque

también es poaible hacerlo un pH hantn de 4 (ne menmor).

En nuestro canso los incoaveniontes de 1a deoterminacidn del cohre con
hidroxido de amonio pon total=wente nulua:., pues tiene un olor muy Jebil y
ol color azul lopgrado es independiente ' 1o cantidnd del renctiv: . “adi-
doy bu color en tres vecan y media miAn iatune que el lograde por .. amo=

niaco, el compuesto formadn os muy estable comc la mayoria de las cupion-



minas superiores y por dltimo el hecho de que obedece & la ley de Lambert-
Eeor en el fsdito dado.

€Can las prurbas efertundas en los distintos luborutorics de inveatiga-
ciém %an mcomsejado usar filtros con una transmitancia mdxima de 640 a 700
o3. Pzra el 'm0 eapecifico del colorinetro ac aconseja hacer la ~urva
usando 20 ml de una solucidén al 2% de la amina, controlando el pH con pa-
pel indicador para que no asea monor de 4, cn el caso Jde agregar un exceso
de towes CE mo imporia, nucs tan solc basta con esperar a que los preci~
pitaics de cobre me di-ueclvan.

BIRFCNTOS  IBTYRPERINTES

Ixtes sen locs =misnos qubintcrfieren con la deterninaciﬁn con hidréxido
de aznmmaioc.

PROCEDETINTTO

Se towa zna alicuota de 25 ml de la solucién donde estan contenidos los
jemes cupricos y se le agrega 20 ml de zm4 OH y 290 wl de tetrauetilen penitu-
mizwy 3fccasdo con agua en un satrds aforsdo de 100 ml usando en el fnioco-
lorimetro {x)} um filtro de 6CO mu. . 4

COET "RICCION DE LA CJTHVA

Se¢ tomb uma solucibén de cobre de concentracidn conocida y se fueron to-
mzdie alfcestas para coluciones cuyus concentraciones variaban de 0 a
162.75 prw kacilods:n ~ono sigues  Se partid de una solucidén cuys concen-
trectifm ora o £4950 ppo de ecta se tond una al fcuote de 10 ml y se afnrd a
700 rl conm cgm teniondo en esta forma una solucién de 485 ppm, a pariir
do esta solucifn so fueroa torando alicuotun cono sigjue en matruoces afora-
doz o 10D mI
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ml tormndos

FATRAZ de Cu ppm do Cu LINTHRA
1 0 0 242
2 0.5 2.425 e.0
k) 1.0 4.8% 12.0
4 1.5 7.275 15.0
9 2.0 .70 20,0
6 4.0 19.40 39,0
1 6.0 29.10 53.0
8 £.0 38.R0 64.0
9 10.0 48.50 72.0

10 15.0 T2.75 118.0
11 25.0 121.25 1€7.0
12 30.0 145.50 206.0
13 35.0 169.75 228.0

fada ratrd: sa aforade con 20 ml de tetractilen peuntirina ¥ con 2% ri

de hidréxido de arcnio, para eota deterrinacidn se usd un Tiltro de unn

tre.sritancia rérira de 660 nu.
Por el hecho de obtenerse unan Jecturas mucho nds extensas gue c¢n les
métodos anterior s pari la determinacidn de este elemento de recomiernda

este procedimiento en 1a determinacién colorinétrica del cobre en neiales
antifriceién.

REACTTIVOS

Tetras etilen pentuninag —-- Solucién acuosa al 2% Q.P.

Hidrdxido de ' nio —e==-=- Grado industrial, solucidn de 60 Bauné

(x) Klett Summerson
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iA

Locturan efectundas en fotocolor{metro jlelt 3urrierson
Piltro oH0 mu
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DETERMINACION DE COBHE UBANDO COMO REACTIVO TETRA ETILEN PENTAMINA

Fotocolorimotro usado fue Elett Summerson
Filtro 660 mm
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PROCEUIWIENPO TUCERIDO Y ACCIUEIADO

La forema de elaborar este mftcdo podermos auddividirla en varios pa-
o:@ peTa el c¢rtudio de cida uno de ellos:

a) Sclubilizarién de la nueotra
b} DNeterzinacsidn del pluro

c) Deterrini.ciés del zntircnio
d) Toterninacién del cstafo

e) Deterrmiaacisn del cobre
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SOUTBILIZACICY DE LA WMIESTRA

Se pesa 1 g de mucstra adiciondndolo 1.5 g arrnximudanente de xzsoa
é KHSO4 ¥ atacdndnla con 295 ml de dcido sulfiirico: se pone todo ~sto en
un crleameyer de 250 rl de bora angesta, al cual se le tapa la bocg con
un erdbucito 6 un condensador JG y se calienta en una parrilla que dé un
color suave (aprorimndanente 300°C) heste que se disucliva la aleacidng

e3ta preparscidn no debe llevarae un tiunﬁo mayor de 15 minutos.

Discusidén.~ El rétodo anten propuento es la “dcnica conjunta de varios
autores asi tenemos que Vogel en esu tratado de andlisis & lo iguai gque
Scott (27,22} no proponen el uso de silfato de potasio 6 bisulfuto de po
tasio, sdélamenle el alnque con U2504 nientras que Treadwell (24) uca ai
chas sales, otteniendo risultados aatisfactorios; por lo yuc reaniendo
estas técnicas como son la adicidédn de sustuncias, temperaturas y tiemros
de ataque podremos obtener la técnica dada antes. Se tomd este proce-
diriento en arinato a la determinacién volumitrica pﬁeato que la gaviné-

trica es mds inexarta y mucho iz tardada.

PETTANINACECE DB PLCEO

Despuds la sclucidn se deja enfriar y se le acrecﬁn 100 ml de dcido
tartirice al 3Q0% y 50 =1 de agua y se pone a hervir suavenente durante
20 ginutcs, mis tarde, se filtra en caliente por un filiro de 9 cm de po
ro caerradeo, recibiendo el filirudo enm un vaso dc precipitzdos de 300 rl,
lavandc dicko ' recipitado 9 veces con una solucidn de 32804 al 1% y 5 ve-
ces con zgua caliente, obteniendo hasta ahorat

&+~ Precipitaio de F'bSO4

B.- Filtrado con los cerds compononetes ——- Solucién A

El precipitado de piomo ge panpg 8 uk erlonmuyer de 500 ml de bocu un-
gosta y se le ofaten 30 ml de dcetato de ancnie y se pono a hervir por el
gérmine de 29 minutoa 4 un calor punve, tarando 61 rntrﬁé\non un erdvate &
concdensador I8, pasado eate tiempo sce le agregn 30 rdl de dg\do tartdrico
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al 10%, ex* ndo la 30lucién 1 una te=peritira no rayor de }0°'. ¥y a o=
e 8 hervir por % einaton, denpida 10 1o avrepan 100 1 de a i, 10 sue

Ln: de nogro Jdao c¢Tioecre=o y 29 =l Ae VHAPH y se calienta ligera~.nte a

70 tit Nando con iny noeliniédn de F™ 1 'n concent-acidn canncita Nt

que ze ottlenga un celoer a2yl cinle lo cual indi-a ol final de ln titaln-
ciédn,

Dizcuntédn.= “r atveil 704) Teco-ternda 1a edictty del dcido ta~ti-ico

por doa raionen:
1.- Pa=u prevenir yna poanterior hidrdlinin do los componunctes ‘el
barbict,
2.- Paru dejga= tctal=ente nnlable al ralre, aatineanio y o lalo.
Cuando ae tiena al plo~n diageito na a - rerm el dcido ta=td-ico por .(un

eantione al 2lo=0 ¢4 merlucidn ecutndo so ausqnte el pi.

Yelcher (29) reco-tendn la t:itilacidn e. =a’tento debido u qua el pun
to de vire vs =i- ficilmente ajre $adle, téeni=a que Flaska (%) no ~vn-
cionat naf ccro Lovw (14) no reacicna la ndiciédn del dcido tarid-ico, u-
atendo ardhas téenicaa ae pudn determinar el rdtndo propuctto parta 1a de-

torminacidn de ¢ste ele-ento,

DETSRYVINACION DEL 4% 7IMCNIC

w1 filtrado antes obtenido (solucidn %) se pasa a un matriz avorado de
27 mly nog cervi=t rary detersinar el resto de los componontes ia esta
aleacidn, de eatia  lucidn trrunos una alicuaota de 100 ml y 102 % de
agaa y @e pone a hi svur por 9 minitos, despads se le pone 20 ml Lo i)
concaentrado y s calicnta a edbullicidn y se vaclve a aadiv 100 1 ¢
agaa, ne enfria perfectumcnte y se titila coun na soluridn de KYHPQ de
concentrucidn conncida, agramindola lcnt t=ente y agitando duvant. 1.
t-tilacidén el rusto final on cuande ina luridn «stn rosa y perd .- - o

10 mogandos,

Diacusida.~ Vopel recomivndn (28) una ebullicibdn pira elinminnr el ©F

hEe}
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que pailenc enior [ Teecs te, T.eniran que civon autoras no torun en cuel o
\n rcte panro (D7, etr, ), Ein erdtaroo,oen an rarento dndo podsin interfe
rir y ttlener Teleea reeulinlee, 1a adici8n do 20 m) de AC1 oo gegin Te

ccrendacicnoe (2fY, Le te ciree aulcrsa ne toman on cucntu.

P R L S L e S

-
N

Jpwrne ure .ovs tiirunts de tr m] Ae la aclucidn Ay, adi~iendnteole

43 el de 7L oo erirede g CTD vt de 4 e do ylnne {arr xinoda-

sente) on granalls oo w vorsLe opar 10 ringtotr ononn celenreyer
do SO0 »% te Morax o vrtiey, sacate v S Vierpoe te ~eler~a an tnpén con
un Lo de Aesspesndistentc e Aemmanme en ana ncola~ida de !fr.ii”(?} 7 ut

pone o oenfroo T e o0 Ctare fgope pereitic e BRIED el v, buu-

LI 1R ad - . +

ea und Sermer LaTe o . - Cgyrednt e pte, ten Ladn egpidarente e opo-
pe ume aelasthn Jooalmiidnxoae t1vuta con ina prioaeida e yodo de con-
centractdn rroircida Yacta cbiene T oun rulor azal ol cunl indica @l fing!

de la -itulactiin,

Discusibn.- "ceit(22) oo Lentn que hay quu hacer répidarcate la ti-
tilacidn jucs ¢ T RO CnARTATLY, e}l cotatu ya reducido podr—ia oxidarse

son el aire y falnea- lo- ropultadceu.

TRP=2° INACION PRl CORRE

e tens una alicuots de ln golacién A de 25 a1 y a0 celecu en un ~i=
trdz .forude do 170 =Y, adicicndndcle 20 ni e hidréxide de aronio y 20
ml da tetra etilen pentuning ¥ ¢] resto so afoera con ngud 1leviadore una
pequein cuntidud do « sie cokpre~to o un ftucelorinutro, obtaenicnde unn
lectura que ne fntoerpaln de'unu curva Ae calidbracidén anice construfdu pi

ra detervina= 1o Lanracion oxp resuedio enoppu.

.
Dincunidn,- nouo ge Y deceunioned son lan roopLs que pedeeen on-

contrar ¢n el rdtede yo nntes menciopndo.




CALCULO DE LA DESVIACION ESTANDAR
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REACTIVOS

Acido sulfirioco grado industrial

Arido cloTh{dri00 ——e—e—e= grodo induntrieal

Acido tartArico ———=— “clucién acuosn al 10%, grado industrial
Q1fnto de potusio & bimulf:to —-- g=:do industrial .
Bicarborato de %udio —— “nluci’n ~aturada al 50%¢, grado induatrial
Permanjanato de potasio - Q,.P, 3.2g de 'rf."nO4 en un litro de agua

Cxalate de “ndio

Q.P. unudn p- ~a deter~innr la noncentracién
del *™'nl
4

Alnidén gFrado induatrinl,  Tolicién pcuoma zl 5%, no
Aedbe inaran desnuda de 24 heran de prapa-ado

Negro de eriocrore ce—-= 3,P, = lunién a~icsa nl 0,4%

Vernenato disddico —=—— P, 37.22 g dicu-itos en 1000 nl de npua,
(v-r cetcrminacién de =lomo)

Yodo r-«udlimado ver determinacién de entao

Ankidrido arneniono -——- Q.P, unnde v ~n compmobar conrcentracién del yodo

Hidrétino de uancnio =—we- ~=. nduatcinl, ~on uana cencentracién 60°
Banré

Tatra etilen -entarine - Sclucién nriong gl 27

re o de amcn ——e—— Q,P, olucidn unsarada
A~etato de ¢ io QWP S0l
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CALCULE DR LA DPRSVIACION ETTANTAR

Hay una serie de errcres llamados accidentales ¢ indeterminados y es-
tan dadcs por lum pequeiiae difcroncias en valcres sucesives de uat cLn~
tided medidn, rierpre 3 caundo lae neldicicnes hallan sido efvetuudan rer
la migrma2 persona con pran caidnde n-a tratar de 1mular las condicicnes
tunto como ez poesidbles en nuectro ecasc las cendict onca nodrian ser: el
tiempo de filtrado, cnatidud de duncdad, cuntidad qe rea-t: ccg anadides
qie n pelieron ser cxucta. ente imaalen, mies larn "ﬁnzxﬂhﬁus sl dug
fueran aprexi-sdas, nor lo tania, no es peaible na adn ineliyende cicre
tog faclores de rorrencifn obtener condjciond s cvu~tarente i~ailen, o
pouible llegaur u crortas condicicneas por el rerultade rde prebatle de uan
seric de deterwminaciones, por lo gue la centegianidn a or-te rvehlena pue-~
de ser rc uclta nor la aplicacidén e ~iertas ¢ ndicirnes e tortbicas Tisa~

dags en le teorfa de la protabilidad,

L. desviacidén csta.dar fue calculada bandindonos (10) en los siguientes
férrulast

- doeviucitn egtandar
- valoren rediicg

- valor ~odio

- nimero de mediciones

= M| w;

S - ___15:313___
N-1

>4
]

Fueron inveatigndas r~unronta y cuatro muestras analizdndolns trep ve-

oes cada una, chtenidndone loa ronultadea a osontinunoidn,
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S DE VARTACTON 2
x-X (x-X)
2.20 4.8%
0.36 0.130
-2.56 6.29

11.270
0.70 0.49
0.40 0.16
-1.00 1.00
1.65

0.04 0.0016

-0.18 0.0324
0.1 0.0196

0.0536

-n.02 0.0704
-0.05 0.0025%
0.08 0.0064

0.0003

-0.94 ©.0016
0.06 0.0036
~0.02 0.0004

0.0056
0.21 0.0441

-0.03 0.0009

~0.17 0.0289
0.0739

-0.01 0.0001

0.02 0.0004
0.0005
0.13 0.0169

<N .01 0.0001

3,10 0.0100
0.0270

s
£ ABSOLUTO

2.37

0.88

0.163

0.0679

0.048

0.192

0.0158

0.114




NTESTRA

Iv

o w -

o >

.-1|() [ 3

|0t >

>

Bt

D >

o>

ELEFNTO

8s5.10
§6.50
87.20
£6.26

9.9
10.35
11.43
10.56

Cu
0.05
0.04
0.02?
0,035

2.%20
2.96
2.71
2.89

Pb
85.00
87.7
£6.72
£6.23

b
92.77
9.83
9.50
te]

0.12
3-14
0.15
0.13

“a
45.10
46.03
47.01
40.04
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LIMITES TY yAPT2RTY 8
3 (-2 < AFSOLTO
1,16 1.3500 1.07
0.24 0.0576
0.94 L8250
2.2926
0,65 0.4225 0.786
-n,21 0.0441
0.87 0.7550
1,2216
0.014 0,000196 0.0318
0.04 0.0016
-0.016 0.,070256
0.002052
0.01 0.0001 0.137
0.07 0.0049
~0,18 0.0324
2.0374
-1.23 1.51 1.10
0.77 0.692
D.47 0.221
2.423
-0.03 0.0009 0.03
0.03 0.0329
0.0018
~5.01 0,0701 0.0173
n.01 0.0001
0,02 0.0004
0.0006
~0.94 0.92950 0.0
~0.01 0,071
0.97 0.9400

1.7251
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»JUSTRA SLEVENTO LIYITHG PR VARTACTCON 2 S
X=X (x-x) < ABSOUTTO
mw
A 49.20 -1.,43 2.040 1.69
B 50,20 ~0.43 0.1850
£ 52.50 1.29 3.59
Y 53.63 5.7250
5b
A 3.3 ' -0.n9 0.,0781 0.091
B 3.45 05.02 0.02004
c 3.52 2.79 2.0081
Y 3.43 0.0166
1’24 an
A 3.0 ~0.10 0,01 0.105
E 3.1
r 3.2 0.11 0.0121
Y 3.11 : 0.0221
P
LA B4.21 . -0.04 0.0016 1.13
B Rg.42 117 1.36
C 83.14 ~1.09 1.19
Y 84.25 2.5516
b
A 13.50 ~0.13 0.0169 0.153
B 13.80 0.17 0.0269
€ 13.€0 ~0.73 0.0009
Y 13.£} 0.0467
Cu
A 0.05 C.009 0.0000131 0.01095
B 0.0.5 C.004 0.007016
o 0,029 -0.012 0.020144
X 2.041 C.020241
VII n
A 3.0 -0.10 0.M 0.01%
i ettt R 0.0196
r Y. 0,02 0,2004
Y 4.00 1.0300
[R]
A 86.0 Cc.B 0.64 0.631
B 85,0 -C.2 0.04
C o 84.1 .5 0.25
X Bs.2 0.93
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Latallanat A kit TSR ALl il ML AE LS L] s
5 (r-r)2 4 pRenyT0
“p
A 10,10 ~0.36 N.2110 0.455
£ 10,97 -1.03 0.2709
1.0 0.44 0.'936
Y  10.56 n.4755
fu
A 0.04 oM
B 2.05 0.0 "0
r2.03 -0,01 9.9001
Y 0.04 0.0302
F3 §94 “n
E Got's -5.94 0.2£50 0,961
T 5,01 -2.03 3.0009
c 602 0,08 0.0
v 5,04 17459
180
L E2.40 -1.0 1,00 1.89
¥ £5,10 0.12 G.d?
o B4.72 0.32 1.5924
T B4.4) 1.5924
%
A £.93 -0.65 0.435 0.651
i G,R2 n.13 n.0169
¢ 10.3D 0.63 044070
¥ 9.07 0.7319
Iix “n
A 2.96 -0.02 0.0004 0.0265
E 2.09 0.0! n.00M
r .M 0.03 7.0209
¥ oooz.o0 0.7014
P
A 8RO -1,63 2.050 2.7
o RLLED -0.83 6.6
r 92,10 2.47 6,150
X #9.63 9.4090
(1)
A 7.4l 0.2 0,176 Oud
B £.02 0.17 0.0279
r £.10 0.25 0,062%
EA L 0,274
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wRTA vV NTe LIMT et T VATTACTON a
x-F (r-? 4 AROOTITO
rfu
A 0.'9 n.07 0.7049 0.0625
B 0.10 -0.02 10,0704
[ 0.07 -0.05 0.N"25
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De los expericentos rcalizados se pueden deducir las siguien-
tes conclusiones:

A) .-

B).~

El método propuesto reune las siguientcs ventzjas:

1.-
2-’

3.~
4.~

Pcseds de una sola muestira

Sencilléz y rapidéz en las titulacliones reali-
zalas

Repreoducibilidnd adecuada

Txactitud y sensidilidad suficiente pu~z el uso

industrial en laboratcrics de contrel

El métodc perrite el uno de reu~tives in‘ustrinles con

errcres no apreciables, disminayendo senciblermente el

costo de reactivos de cuda determinnaidn.
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TABLA I

COFPOSICICH DEL EARBITT “ETTN AS.T.M.

Grudo Sn Su ma Pt Fe Ii
9, 1 ’ ] 4 g
] 91.20 4.50 4.50 2.35x 0.08 0.08
2 89.00 - T1.50 3,50 0.3% n,08 0.78 .
3 83.30 2.30 £.30 0.35 0.08 0.08
3 15.00 12.00 3.00 12,00 2.08 .08
5 65.07 15.00 2.00 18,00 0.08 —
(3 20.00 i5.00 1.50 63.50 0.08 —
7 12.00 15.00 0.50x T5.00 0.10 —_—
8 5.00 15.00 0.50x eo. — —
1G 2.00 15.00 0.59x £3,00 — ———
m - 15.00 0.52x 5,00 — —
12 10.CO 0.5 92.00 —_— —
15 1.00 15.00 0.50 X : ——— —
16 105.00 12.50 0.50x Y 0.10 —
19 5.00 2.00 0.50x Y — —

x mirxino perrisible

X Tem.nente




TABDLA 11
PROPIEDADE® FITICAR DE 108  BABBITTS

TP, ALEACION 8p Or PDR LDFADS FUALY

e Cu &n 8b ) 20%c 100°c  20% 100°c 20%c 100°c
£ 3 4 4

441 . 90,90  4.52  ———— . 4400 2650 2450 1050 12450 6950

424 89.20 7.40 0.03

4.56 7

.70 1 6100 3000 3350 1100 14900 8700
491  8.30 B83.40 B,20 0.03 17

3,00 1

2.00 1

4

9

6 6600 3150 5350 1300 17600 9900
mn 75.00 11,60 10,20 2
5

5500 2150 3200 1550 16150 6900
366 €5.50 14,10  18.20

5050 2150 3750 1900 1505 2200

T.r. Temperutura de fusidén

Sp ar Poso especifico

PDR Resistencias a la tensién 6 punto de aflojaniento
LDYADS L{mite de elasticidnd aparente de Johnson

FE'IALT Fofuerzo dltimo a lu tensién

ioe babbittas donde el elemento principal es el estuiio, tienes fuerza a
moderadas -11tus temperaturas, buanss rualiduden de unién, exrelentes
propledadns antifricoionales, pero oon una resistenoia a la fatiga
muy pobrej en general los babbitts u buse de estafio son muperiores a
los de plomo,




TABLA IIT
PROPIFDADE® FPISICAS DE LOS BABBITPS

T.F. ALTACION Sp Or PDR LDFADS EUALY
[ ]
‘e Cu Sn Sb P 20°c 100°¢  20c¢ too’r 20" 100°¢C
£ < % 3

346 1.50 19.80 14.60 63.70 9.33 3800 2050 3550 1800 14500 8030
38 0.11 10.00 14.50 15.00 9.73 3550 1600 2500% 1350 15650 61%0
341 0.14 5.20 14.90 79.40 10,04 3400 1750. 2650 1200 15600 61%0
332 0.12 2.0% 15,70 82,00 10,07 3550 1850 2250 1200 15450 5752
332 0.19 0.09 14.80 84.70 10,28 3050 1400 27150 1100 12800 5100
329 Q.12 0.1 9.90 89.40 10.67 2800 1250 2250 950 12500 5100

T.F, Tenporatura de fusibén en *e

Sp Or Paso eapac{fico

PDR rosistencia n la tensién 6 punto de aflojamiento

LDBEADS Il.imite de elastiocidad ararente de Johnson

- FIL® Easfuerzo dltimo a la tensidn






