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I.- INTRODUCCION

El presente trabajo pertenece a una serie de tesis,
sobre el tema de Quimica Analitica de los elementos de la ta--
bla periddica, y en particular de sus métodos de andlisis.

En ésta monografia QUIMICA ANALITICA DEL CALCIO, se
proporciona una informacidén general del mencionado elemento.

Ademds, se hace una revisién de los métodos de and-
lisis reportados en el Analytical Abstracts del afio 1972 & ——-
1976, y en base a ésto, se elaboran los Indices cruzados, que
Son tablas en las que se agrupan los materiales por afio y volu
men, que incluyen la referencia con el correspondiente método
de andlisis. Se seleccionan los extractos de acuerdo a su im--

portancia y aplicacidén en nuestro pais.
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II.- GENERALIDADES

El calcio se encuentra en el grupo IIA de la tabla

[ periddica, éstos elementos son cominmente llamados metales al
) 2

Lcalino térreos.

La palabra calcio se deriva del latin calx que sig
nifica cal (éxido de calcio), fue conocido por griegos y egip
cios en la preparacidn de mortero.

En 1774, Scheele diferencié la barita (éxido de ba
rio) del 6xido de calcio.

En 1808, el calcio fue obtenido en forma metdlica
por Sir Humphry Davy, e independientemente, casi al mismo -——
tiempo por Berzelius y Pontin. Davy prepard el metal por elec
trélisis del cloruro de calcio, mientras que los otros inves-
tigadores prepararon una amalgama de calcio electroliticamen~-

te, extrayendo el mercurio por destilacidn.

El calcio es el quinto elemento en orden de abun—-
:gancia en la corteza tefrestre constituyendo el 3.64% de ella.

No existe libre en la naturaleza, combinado se -—-

fluoruros.

Se encuentra princivalmente en rocas, en las aguas
| de los rios, en las llamadas minerales y en las marinas, como
}carbonato, bicarbonato y sulfato. Es un constituyente normal

de 12 leche. En los huesos y dientes es importante para su -
formacidén, se encuentra también en pequefias cantidades en la

sangre, es esencial en la coagulacidén sanguinea.



S

ESTADO NATURAL. MINERALES

?}Wg§taﬁgwpatp;§}ﬁgglﬁgg;gigAes en forme de minera
les, entre los principales se pueden mencionar: carbonato de
calcio, como piedra caliza, calcita, aragonita, creta y mdr--
mol; sulfato de calcio, como el yeso (sulfato de calcio dihi-
dratado) y anhidrita (sulfato de calcio anhidro); silicato de
calcio, como la wollastonita o metasilicato de calcio CaS5i03,
numerosos. silicatos. de calcio y otros metales, como anortita
Q§A12(8104)2 vy zeolitas; fluoruro de calcio, fluorita o espa-
to fldor CaPFp, apatita Ca3(P04)p.CaFs.

PIEZDRA CALIZA

La piedra caliza es una roca de origen sedimenta-—-
rio, compuesta por un minimo de 50% de carbonato de calcio, -
con porcentajes variables de impurezas. Estd constituida por
calcita (CaC03) y de la doble sal de carbonato de calcio y —-
macnesio (CaCO3.MgCQB){Flgwqalcita es la mds sbundante.

ngwgolores.més comunes de la piedra caliza van --
del blanco argentinq,$5p;si azul-grisdceo y casi a negrbl‘}ggi
sado muchas veces por materiales orgédnicos carbonados. El co-
lor amarillo a café rojizo se. debe-a compuestos de fierro, y

de gris a verde-negro oscuro por la presencia de glauconitg y

serpentina.

La solubilidad de piedra caliza pura es 0.015 g se
disuelven en un litro de agua a 25°C muy lentamente.

Densidad 2.6 a 2.9 g/cm3 y una resistencia a la —-
compresidén de 1000 a 2000 kg/cm?.

Ia dureza de piedra caliza purs es de 2 a 3 en la

escala de Mohs.
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La piedra caliza es estable al calor y se descompo
ne sin fundir,

A una temperatura de 900°C la piedra caliza se des
compone & 4xido de calcio y didxido de carbono. Esta es la —--
reaccidén base para la produccidn de cal.

De minas y canteras se obtiene la piedra caliza en
forma de bloques.

Formas comerciales importantes:

Piedra caliza pura, contiene 95% o mds de carbona=
to de calcio.

Piedra caliza con magnesio, contiene de 5 a 10% de
carbonato de magnesio.

Piedra caliza dolomitica, contiene cerca de 10 a -
20% de carbonato de magnesio.

La piedra caliza estd ampliamente distribuida en -
depdsitos de varios tamafios y grados de pureza.

De las rocas, la erosién a través de largos perio-
dos de tiempo remueve el calcio llevdndolo hacia el mar

En el agua de mar, especialmente las aguas profun-
das, el calcio ha sido precipitado por dos caminos: a) Preci-
pitacidén qufmica de carbonato de calcio, con cantidad sufi---
ciente de didxido de carbono vpresente. b) Precipitacidén por -
orsenismos marinos, diversas algas secretan carbonato de cal-
cio, como es insoluble sedimenta en el fondo del mar.

Pequefias cantidades de piedra caliza han sido depo
sitadas en regiones volcénicas, en la formacidén de estalacti-
tas v estalagmitas en cavernas.

Usos

La piedra caliza se-usa-en la industria de-la.cong

me———



truccidn en forme de blogues-y losas.

Grandes cantidades de piedra caliza con contenido
bajo de magnesio son usadas para la produccidén de cemento.

éEn la agricultura, para el tratamiento del suelo y
vara neutraiizar suelos 4cidos.

Se emplea para la fabricacidén de fierro y acero,

en 12 refinacidén de bauxita para la produccidén de aluminio,

en la fundicidn y purificacién de cobre, plomo, manganeso y
zinc.

La piedra caliza nura es la méds importante materia
orima para la produccién de cal, carbonato de sodio, también

en la industria del vidrio y papel.

. CALCITA

Generalmente la calclta se presenta en crlstales o

en acregados granulados finos o gruesos. Es de forma hexago-—

oal.
Brillo vitreo a terroso. Color generalmente blanco

a 1ncoloro, pero puednn tener diversos tonos de grlséceo, ro-

JlZO, verdoso, azulado ¥ amarlllento. Sl es imoura, de pardo

incolora, se conoce con el nombre de espato de Islandia.

Indice de refraccién w = 1.486, € = 1.658; densi-
dad 2.75 g/cm3.

Un fragmento de mineral humedecido con HCl y calen
tado da una 1llama color rojo anaranjado. ILa solucién concen--
trade 44 un precipitado de sulfato de calcio al afiadirle unas
gotas de dcido sulfdrico: no se formard ningin precipitado si

la solucidén estd diluida.
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La calcita es uno de los minerales mds ampliamente
distribuidos, aparece como enormes y extensas masas de rocas

sedimentarias, en las cuales la calcita es el mineral mds im-

vortante.

Usos

La celcita se emplea para la fabricacién de cemen-
tos y cal para la produccidn de morteros. EZ1 espato de Islan-~
dia tiene gran valor en la fabricacidn de diversos instrumen-
tos 4pticos, su empleo méds conocido es en forma de prisma de

Nicol.

ARAGONITA

La aragonita es una forma polimorfa inestable de -
la calcita a la temperatura y presién ordinaria., Es de forma
o;¥6rrémbica. Incolora, blancuecina, amarillenta pdlida. Indi
ce de refraccibén o= 1.530, (= 1.680, ¥= 1.685; densidad -
2.95 g/cm3.

La aragonita es menos comin gque la calcita. Se ha
demostrado exverimentalmente que las aguas que contienen car-
bonato de calcio depositan aragonita en caliente y calcita en
frio.

El ndcar de muchas conchas es aragonita. Se encuen
tra asociade a capas de yeso ¥y depésitos de hierro, en donde
adquiere formas varecidas al coral, denominadas flos ferri --
(flor del hierro). También formando cortezas fibrosas en la -

serventina.

MARNOL

21 mérmol es una roca metamérfica. Es blanco y tig

p——
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ne diversos colores causados por impu:ezas. El color amarillo
y café y rojo se debe a minerales‘ae fierro, el verde a glau-
conita y serpentina, el gris o negro a la presencia de carbo-
no. Estos colores pueden ser homogéneos o estar en forma de -
dibujos, vetas, bandas onduladas, manchas, del mismo o dife—-
rentes colores.

Superficies quebradizas del mdrmol muestran gran -
nimero de granos brillantes. Ademds, es translidcido y contie-
re fragmentos transparentes.

La formacidén de mérmol devende de la metamorfosis
de los denésitos de viedra caliza.

La explotacidén de mdrmol se hace de canteras.

Zn Carrara, Italia se encuentra la fuente mds im—-
nortante de mdrmol blanco. E1 de Florencia es de color amari-
llo, 2 veces verdusco, realzado por un dibujo oscuro. El de -
Grecia es de color verde. El mdrmol de Bélgica muestra un co-
lor rojo, azul, azul-gris, gris o negro. El1 de Prancia es de
color rojo, amarillo, beige, azul-gris, y el mérmol negro pug
de tener vetas de varios colores.

Usos

El mdrmol se usa en la industria de la constru-———

ccién, en esculturas y como ornamento.

DOLOMITA
La dolomita es una roca sedimentaria, constituida
por la doble sal de carbonato de calcio y magnesiglCaCQyMgC03
Sus caracteristicas las dié 2 conocer Frenchman D. Dolomieu.
( Tiene brillo vitreo, verlado en a2lgunas variedades.

Generalmente con tonalidades rosadas; puede ser incolora, ———



=gz

blanquecina, verdosa, parda. Superficies frescas muestran un
color gris pdlido, y las que tienen mds tiempo poseen color -
café, debido a la oxidacidén de fierro ferroso, que es una im-
bureza comin de la dolomita. Densidad 2.85 g/cm3; {ndice de -
refraccidn W= 1,681, €= 1.500; dureza 3.5 a 4 en la escala
de Mohs.

| En dcido clorhidrico diluido y frio, los grandes -
fragmentos solamente son atacados lentamente, péro en polvo -
se disuelve répidamente desprendiendo diéxido de carbono
<f— La dolomite es extraida de canteras y subsecuente-
/mente es pulverizada.

Aparece principalmente en masas rocosas extensas
formando la piedra caliza dolomitica, y su equivalente crista
lino, el médrmol dolomftico. Cerca de los depdsitos de piedra
caliza. La dolomita como roca, se cree que es de origen secun
dario, por transformacién de 1la piedra caliza por reemplaza-—-—
miento del magnesio por el calcio.

Usos

\vComo piedra de edificacién y ornamentacidén. Para -
la fabricacién de magnesia, que se emplea en la preparacidn -

de revestimientos refractarios.

YESO
El yeso es una forma mineral natural de sulfato de
calcio dihidratado, CaS04.2H20 .
' Sulfato de calcio dihidratado, forme cristales in-
coloros. Densidad 2.3 g/cm3; dureza 1.5 a 2 en la escala de -
M&h;: Solubilidad 2 g se disuelven en un litro de agua a 20°G

Bs relativamente inerte con dcidos, dlcalis y agentes oxidan-



tes.

Calentando a 120-130°C el dihidrato CaS04.2H50 eli
mina agua y es convertido a hemihidrato CaSO4.1/2H20 (yeso —-
calcinado, yeso mate), éste producto es enfriado y pulveriza-
do. Cuando se calienta entre 190 y 220°C se obtiene sulfato -
de calcio anhidro (anhidrita soluble). La solubilidad de am—-
bos es de 8 g/litro a 20°C.

La mds importante propniedad del yeso calcinado es
el endurecimiento, que consiste en la combinacidén con agua pa
ra formar el sulfato de calcio dihidratado y su precipitacién
en forma de finos cristales fibrosos, que son resoonsables de
la masa sélida que se forma. Anhidrita soluble presenta la —-
misma propiedad, pero ésta ocurre lentamente.

A temperaturas arriba de 500°C la anhidrita solu--
ble es convertida a sulfato de calcio anhidro menos soluble,
que es conocido como anhidrita insoluble, 2 g se disuelven en
un litro de agua a 20°C. No forma fédcilmente hidratos con ——
agua.

El sulfato de calcio dihidratado, a2 una temperatu-
ra entre 900 y 1200°C se descompone 2 éxido de calcio y trid-
xido de azufre. |

El yeso es extraido de canteras y minas, después -
se pulveriza y tamiza, sin un tratamiento especial es vendido
0 es calcinado.

El yeso estd ampliamente distribufdo, los depbsi--
tos se encuentran en la suverficie o en el fondo del mar. Los
depésitos comerciales han sido formados por evaporizacidn de
agua de mar, se encuentra cerca de los depdsitos de piedra ca

liza, de azufre.
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Roca de yeso. Consiste en una masa cristalina, se
encuentra también en forma granular, es la principal forma co
mercial.

Alabastro. BEs una variedad traslicida de yeso, de
textura suave de diferentes colores, debido en algunos casos
al efecto dptico de la masa cristalina y en otros casos a la
presencia de impurezas.,

Selenita. Es una forma pura de yeso cristalizado -
en forma de 1lédmina. Se encuentra en diversos tamafios,

Espato satinado. Es una fibra sedosa que se encuen
tra en vetas, suturas o cerca de los devdsitos de yeso.

Anhidrita. Es un mineral natural de sulfato de cal
cio anhidro, tiene una densidad de 2.8 a 2.9 g/cm3, dureza de
3.0 a 3.5 en la escala de Mohs. Es una masa densa de color —-—
azul-rosa.

Gypsita. Son cristales finos de yeso mezclado con
arena, arcilla, humus y piedra caliza. Contiéne de 60 a 30% -
de yeso.

Yeso sand. Es un yeso puro en forma de arena blan-
ca y fina.

Usos

El yesqﬂggﬂ&mplea en el tratamiento del suelo. Pe-
aquefias cantidades se usan para la produccidén de sulfato de --
amonio y sulfato de calcio, en la industria quimica. E1 yeso
pulverizado se usa en la industria farmacéutica, del papel y
—_—
de pinturas.

El yeso calcinado se usa en la industria de la ——-
construccidn, del vidrio ¥y 9§;éﬂi055 mezclado con arena, fi--

bras de madera, se emplea en los concretos.
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La anhidrita soluble en forma de polvo, grdnulos y
cuerpos cilindricos se usa como agente secante para sélidos,
l{quidos orgénicos y gases, y especialmente para el secado de
refrigerantes tal como el cloruro de metilo y compuestos de -
fredn.

El alabastro es usado en o6bjetos de arte, como ja-

rrones y figuras.

FLUORITA O ESPATO FLUCR

La fluorita CaPF,, forma masas granuladas. Pura es
un octaedro perfecto; es transparente e incoloro o trasldcido
¥ blanco, puede exhibir un amplio rango de colores azul, pur-
pura, verde o amarillo, por la presencia de impurezas. Dureza
4 en la escala de Mohs; densidad 3,18 g/cm3: punto de fusidn
1400°C; solubilidad 0.017 g se disuelven en un litro de agua
a 25°C,

La fluorita se extrae de minas. Se encuentra en ve
tas, asociada con otros materiales como piedra caliza, bari--
ta, cuarzo y pirita.

La fluorita posee tres grados para diferentes usos:

Grado metaldrgico, contiene 80% de fluoruro de cal
cio, el contenido de cuarzo y sulfuro es bajo; es un sélido -
en forme de polvo o terrén; se use en la produccidén de acero,
¥y en la fundicién de cobre y plomo.

Grado de cerdmica, contiene de 85 a 97% de fluoru-
ro de calcio, el resto es cuarzo y carbonato de calcio, el —-
contenido de éxido de fierro es bajo. Es un polvo fino, se --
use en la produccidn de vidrio y esmaltes.

Grado 4cido, puede contener mds de 97% de fluoruro
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de calcio. ES un polvo, Se usa principalmente en la produccidn
de dcido fluorhidrico.

El fluoruro de calcio puro es un constituyente de
materiales luminiscentes. Cristales puros e incoloros son usa

dos en instrumentos dpticos.

SILICATOS
Los compuestos de silicio pueden ser agrupados de
acuerdo a la nomenclatura de Strunz y Fleischer, que los cla-

sifica en seis grupos.

l.~ Nesosilicatos. De nesos que significa isla.

a) Grupo olivino, son compuestos de ortosilicatos
de magnesio, calcio, fierro y manganeso. En éste subgrupo se
encuentraz

Monticelita MgCaSiO,, densidad 3.75 g/cm3; du-
reza 5.3; {ndice de refraccibén (-) o= 1.651, 3= 1.662, ——
Y =1.668.

b) Grupo garnet.
Grossularita Ca3A12(SiO4)3, indice de refra—--—-
ccidn N = 1.735; dureza 6; densidad 3.53 g/cm3.
Andradita Ca3Feg(SiO4)3, indice de refraccién
n = 1.895; dureza 7; densidad 3.75 g/cm3.

2.- Inosilicatos. De ino que significa fibra, los
tetraedros S5i04 pueden estar enlazados formando cadenas al <-
compnartir oxfigenos con los tetraedros adyvacertes. Estas cade-

nas sencillas pueden unirse después lateralmente, compartien=
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dc mds oxigenos algunos de los tetraedros para formar bandas
o cadenas dobles, Hay tres grupos minerzles importantes:
a) -Grupo piroxena, se caracterizan por cadenas -—-

Sencilles de S5i0Qy4.

Diopsida Ca(Mg,Fe)SipOg, indice de refraccidn
(#) o¢=1.664, B=1.671, ¥= 1.674; dureza 5-6; densidad ——
3.28 g/em3; color blanco a verde claro.

Augita (Ca,Mg,Pe,A1)2(Si,A1)20g, indice de re-
fraccién =< =1.700, (= 1.706, Y= 1.724; dureza 6; densidad
3.4 g/cm3.

b) Grupo anfibole, se caracterizan por la presen-
cia de grupos oxhidrilos, algunas veces reemplazado por fluor.
Todos tienen como estructura bdsica la doble cadena Si, 0.

Tremolita CapMgs(Sig0p2)(0H,F)», indice de re-
fraceidén o= 1.600, B= 1.616, ¥ = 1.627; dureza 6; densidad

2.98 g/cm3; color blanco a gris oscuro.

¢) Grupo epidota.

Epidota Cap(Al,Fe,Mn)3(0H)Si3072, f{ndice de re
fracecidn o= 1.716, (= 1.719, Y= 1.723; dureza 7; densidad
3.36 g/cm3; color amarillo verdoso a negro.

Zoisita Ca2A13(OH)Si3012, indice de refraccidén
(+) == 1.700, @= 1.702, Y= 1.706; dureza 6; densidad 3.3

g/cm3.

3.- Pilosilicatos. De phyllon que significa hoja.
Los minerales como micas, arcillas y talco, son hojas extendi

das, enlazadas por cationes metdlicos puestos entre ellos.
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a) Grupo pyrophyllite y talco.

Prehnita CapAlpSi3(0H)201p. Es un mineral orto
rrémbico, se encuentra en cavidades basdlticas asociada con -
calcita y zeolita; indice de refraccidn (+) o¢<= 1.616, ==

B=1.626, ¥=1.649; dureza 6; densidad 2.9 g/cm3; color --

verde claro, blanco y gris.

b) Gruvo de las micas.
Margarita CaAlp(Al5Sis0yg)(0H)2, brillo vitreo
a perlado; color rosado, blanco y gris; dureza 4; indice de -

refraceién o= 1.632, (= 1.643, Y= 1.645; densidad 3 g/cm>.

4.~ Tectosilicatos. De tectum que significa arma--
z6n. Estdn caracterizados por una continua estructura de enla
ce 3i04.

a) Grupc feldespato, es un constituyente comin en
las rocas, se puede considerar como un sistema de tres compo-
nentes: ortoclase KAlSi308, albita NaAlSi308 y anortita, las
dos Ultimes forman la serie feldespato plagioclase.

Anortita CaAl,Siy0Og, fndice de refraccién (-)

Y = 1.576, G = 1.584, I = 1.588; dureza 6; densidad 2.765 gkm

b) Gruvo zeolita. Constituye un grupo de silica--
tos de Al, lla y Ca. Se divide en tres grupos.
Zeolita fibrosa.
Thomsonita NaCap(AlgSigOpg).6Hp0, indice de re
raccidn (+) o¢ = 1.520, P= 1.525, ¥ = 1.540; dureza 5; den-

)

sidad 2.36 g/cm3.

Zeolite laminar.
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Stilvita (Ca,Najp,Kp)(Al,Sig0,3).7H30, fndice -
de refraccidén (-) o< = 1.494, B= 1.498, Y = 1.500; dureza 4;
densidad 2.2 g/cm3.

Chabazitas.

Chabazita (Ca,Nap)AlpSig0y0.6Hp0, indice de re
fraccidn (-) W = 1.482, © = 1.480; dureze 4.5; densidad 2.1

g/cm3; color blanco, rojo, rosa, amarillo.

5.- Sorosilicatos. De soros que significa grupo. -

Contiene dos tetraedros SiO4, formando grupos 5ip07.
Melilita Cap(Mg,Al)(Si,Al)p07, {ndice de refrz
ccidn (=) e< = 1.626, B= 1.632; dureza 5; densidad 2.98 ghm.

; color blanco, amarillo pdlido, verdoso.

6.- Ciclosilicatos. De cyclo que significa anillo.
Zstdn formados por anillos en forma de un tetraedro.

Grupo de anillos 3i30g.

Wollastonita CaSi0,, anteriormente fue conside
rado del grupo piroxena, Warren y Biscoe demostraron que es -
un2 estructura cfclica. Es incolora, blanca o grisdcea; indi-
ce de refraccidén (=) ot = 1.620, (= 1.632, ¥ = 1.634; dureza
5; densidad 2.9 g/cm3.

Una solucidén filtrada con hidréxido de amonio
y oxalato de amonio d4 un precipitado blanco de oxalato de --

calcio.
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PROPIEDADES FISICAS
Bl calcio es de color blanco argentino. Es malea--
ble y ddctil. La forma cristalina a temperatura ambiente es -
una superficie central cibica y a altas temperaturas es un -—-

cuerpo central cudbico.

Nimero atdmico 20
Peso atdmico 40,08
Densidad, 20°C g/cm3 1.55
Punto de fusidn, °C 845
Punto de ebullicién, °C 1420
Calor especifico, cal/g 0057
Calor de fusién, cal/g 52
Calor de vaporizacidn, cal/g 1000
Calor de combustidn, cal/g 3783
Temperatura de transformacidm,°C 464
Valencia 2

Coeficiente de expansidén termal,

26-370°C 22 1078
465-600°C 33.6 X 107°
Volumen atémico, cm3/g-atom. 25.9
Dureza
Mohs : 1.5
Brinell 16-18
Rockwell B 36-40
Blectronegatividad (Escala de Pauling) 1

Potencial de reduccién, volts

Ca == Ca2+ + 2e -2.87
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Potencial de ionizacidn, volts

I 6.111
II ' 11.87
III 51.21
v 66.7
v 84.39
Radio atdémico, A 1.96
Redio iénico, 4
Goldschmidt F ——/’,ﬂ———__—‘ﬂ—_;%bS
Pauling 0.99
I{mite de elasticidad, p.s.i. 1470
Resistencia eléctrica, microhms/cm3 3.43
Isétovos estables, % de abundancia ‘"/7'747
40 96.97
42 0.64
43 0.145
44 2.06
46 0.0033
48 0.185

gspectros de linea més semsibles.
Longitud de onda Potencial de

A excitacidn
Resonancie de linea 4226.728 2.9
L{neas atémicas (arco) 4454 .,781 4T
4434 ,960 4.7

4425.441 4.7
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Longitud de onda Potencial de

A excitacidn
Lineas idnicas (chispa) 3968.468 9.2
3933.666 9.2
3179.332 13.1
3158.869 13.1

Estructura electrdénica

152 252 2pb 352 3p6 3319 482

PROPIEDADES QUIMICAS

El calcio es un elemento muy poco-electronegativo.
Una superficie fresca es de-color blanco argentino, se mancha
al exponerse al aire, debido & la formacidn de una capa de hi
dréxido de calcio.

Es relativamente inerte con oxigeno y nitrégeno =2
temperatura ambiente, reacciona rdpidamente con oxigeno a2 --
300°C y con nitrégeno a 900°C para formar el nitruro de cal--

cio Ca3N2, al reaccionar con agua produce amoniaco:
Ca3Np + 6Hp0 — 3Ca(0H)> + 2NH 3y

El fidor reacciona violentamente con calcio a tem-

peratura ambiente. A 400°C reacciona con cloro, yodo y bromo.
Con emonfaco forma el hexamoniato de calcio Ca(NH3)2. Con hi-
drégeno a 400-500°C forma .el hidruro de calcio Gallp, se diso-
cia en calcio e hidrégeno entre 750 y 900°C. Con didxido de -

carbono forma carburo de calcio CaCp y éxido de calcio CaC.
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Con el dcido clorhidrico reacciona violentamente formando clo

ruro de calcio con liberacidén de hidrégeno. Con dcido nitrico

forma:
3Ca + 8HNO3 — 3Ca(NO3)p + 2NO + 4HpQ
Reacciona con el agua desprendiendo hidrdgeno:
Ca + 2H20 —» Ca(OH)2 + Hb

Cuando se funde con fdsforo en una atmésfera iner-
te, se forma el fosfuro de calcio Ca3P2, al reaccionar con —--

agua produce fosfamina:
Ca3Pp + 6H20 — 3Ca(0H)p + 2H3P

Con oxalato de amonio, en medio neutro o alcalino
origina orecipitado blanco de oxalato de calcio CaCp04.

Con 4cido sulfirico forma el sulfato de calcio con
liberacidén de hidrégeno.

+ Las sales de calcio, humedecidas con dcido clorhi-

drico dan col;;‘;ggg‘igaffifaméfié'iiaha.A E T

El calcio es solubie én sodio fundido. Con el mag-
nesio forma una algg;ggﬁvdﬁe descompone el agua en frio. Con
zinc y niquel forma aleaciones quebradizas y con estafio es --

cristalina. Con plomo y aluminio también forma aleacionmes.

OBTENCION
Los métodos investigados experimentalmente son:
descomposicién de carburo de calcio o hidruro de calcio, Tre-—-—

duccidn de cloruro de calcio con sodio, ¥ reduccidn de sales
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de calcio con silicio, titanio o berilio. La mayoria de éstos
métodos dan un bajo rendimiento.

En 1958, se patentd el oroceso-de-descomposicién -
térmica de carburo de calcio, éste se disocia a una temperatu
ra de 1720-1770°C y una presién de 0.5-1.0 mm, el metal se ob
tiene con una pureza de 95-98% con un rendimiento de 80%.

Dos métodos bdsicos se emplean para la produccién
del meta}mgglcio:

A a) Eleetrdétisis- de cloruro-de calcio

b) Reduccidén aluminotérmica de éxido de calcio

Ambos procesos producen un-producto relativamente
puro, en el segundo método el material se obtiene libre de --
cloruros y niauel, aunque puede ser purificado por destila——-
cidn a vacio.

Materias primas

Cloruro de calcio, es obtenido como un subproducto
del proceso Solvay.

Una fuente de piedres caliza pura es esencial para
el método de reduccidén con aluminio, ésta es calcinada a dxi-
do de calc1o a 1900 F\(nara dar un producto con las siguientes
especificaciones: 0.5% de pérdida a la ignicidén, 97.5% de Cal
, 0.65% de MgO, 1.1% de SiOp, 0.2% de FepO3 y Alp03.

METODO ZLECTROLITICO
En un aparato como se muestra en la figura 1 se --
lleve a una temperatura de 780-800°C, justamente arriba del -
punto de fusién del cloruro de-calcio. El aparato consiste en
uﬁé lineé de grafito que cubre la caja de acero, en donde se

funde el cloruro de calcio. Una capa no fundida de cloruro de
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calcio se adhiere a la-pared-limear-y la base;-esf mininiza -
la interaccidn de la sal con la linea de grafito. El calcio -
es colectado en el cdtodo que contiene agua fria, de grafito
o de fierro. El1 funcionamiento de la temperatura de la celda,
Se hace pasando slternativamente una corriente a través de la
sal de-ealcio.

Desde 1940 el metal-calcio ha sido producido. por -
este ‘método.

[ Depésitos de calcio metdlico contienen 15-25% de -
sales, éstos contienen cantidades considerables de cloruros,
8xido, nitrato, carbono y tierras alcalinas como impurezas.
Se funde nuevamente para extraer las impurezas, Dpero mds de -

0.5% de cloruros y cantidades apreciables de nitrégeno se re-

tienen en el »roducto final.

METODO ALUMINOTERMICO

La reduccidn.de -6xido-de calcio con aluminio fue -.

llevado a cabo por Blltz en 1920, 1o hizd en el laboratorio a

S e

escala pequena, obteniendo bajo rendimiento. El método fue de
sarrollado por New England Company durante la segunda guerra

mundial.

Reaccidn que se lleva a cabo:

6C0a0 + 2A1 — 3Ca + 3Ca0 + A1203

1 proceso consta de las siguientes etapas:
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Piedra caliza

Calcinacidn

¢
clo Q2

Pulverizacién
Alm]géilwirg e Nezclado
Compresién

Retorta

Sublimacién a vacio

Calcio

Residuo

El éxido de calcio pulverizado se mezcla con alumi
nio en polvo malla 20 y se comprime. Se lleva a una retorta -
de acero inoxidable y se calienta a 1200°C a vacio con una —-
presidén de 20 micras, el calcio se colecta en un condensador
con agua frfa en forma de una masa cilfndrica. El andlisis ti

vico de éste material es:

Magnesio 0.3-0.6% Nitrégeno 0.02-0.1%

Aluminio 0.1-0.2% Manganeso 0.01-0.02%

Fierro 0.01% Silicio 0.02%
REDESTILACION

El aparato de la figura 2 es empleado para produ--

cir calcio purificado, aproximadamente 200 1b de metal pueden

ser destilados. Bl destilado es colectado en un condensador,

la temperatura de éste es 300} 50°C durante la destilacidn -=
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con un flujo de aire sobre la superficie externa, el vacio es
de 5 micras de presién. La retorta es calentada a 900-925°C -
para dar un rango de destilacidén de 25 1b de calcio por hora.
El condensador se quita rdpidamente, el producto se pulveriza

y tamiza, se guarda en una 4drea seca.

COMPUESTOS
CARBONATO DE CALCIO

El carbonato de calcio CaCO3, peso molecular 100,09
es el principal constituyente de la piedra caliza, en la natw
raleza seré;cuentra en dos formas cristalinas, aragonita de -
forma ortorrdmbica y calcita de forma hexagonal.

El carbonato de calcio es insoluble en agua. Es sg
luble en écidoféééticd*y en cualquier dcido mineral con des—-
prendimiento de diéxido de carbomo.

Se forma a partir de una suspensidén en agua de hi-

dréxido de calcio al pasar didxido de carbono:
Ca(OH‘)2 + 002 R GaGO3 + H‘20

También con cloruro de calcio en presencia de hi--

dréxido de amonio y didxido de carbono:
CaClp + 2NHjOH + COp —e CaCOy + 2NHCl + HRO

Bicarbonato de celcio Ca(HCO3)p, sélo existe en —-
solucidn. Se forma por accidn del didxido de carbono sobre --
una suspensién en agua de carbonato de calcio, éste se disuel

ve por formacidén del bicarbonato:
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CaC03y + COp + Hp0 —s Ga(HC03)2

Ca(HCO3)p —s Ca’’ + 2HCO3™

Considerando en sentido inverso la reaceidén, al ——
desprender el bicarbonato por ebullicidn didxido de carbonay
Tregenera el carbonato  de calcio insoluble, causa de las in-—-—
crustaciones en calderas y tuberfas.

La dureza de las aguas debido a bicarbonatos y sul
fatos de calcio y magnesio, se corrige tratdndolas con hidré-
xido de sodio, éxido de calcio; que los convierten en carbona

tos o hidréxidos insolubles que son separados:
CE(HCO3)2 + Ca(OH)2 — 2CaC03 + 2H20
Mg(HCO3)2 + 2Ca(0H)p —» 2CaC0y + Mg(OH)p + 2Ho0

También se emplean zeolitas o resinas de intercam-
bio, con las que se sustituyen los iones calcio y magnesio —-
por el de sodio, formédndose sales de sodio que quedan disuel-
tas en el agua.

Usos

El carbonato de calcio se usa en la fabricaeién de
pinturas y pepel. En la industria farmacéutica. En dentrifi--
cos. Como materia prima en el procese Solvay. En la prepara—-

cién de carburo y cianamida de calcio. En cosméticos.

CARBURO DE CALCIO
Carburo de calcio CaCp. Presenta cristales en. agu-
jas rémbicas, blancas. Densidad.2.22 g/cm3.

Con el agua se hidroliza y se desprende acetileno:
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CaCp + 2Hp0 ——» Ca(O0H)> + CpHp

El carburo de calcio, se produce comercialmente al
hacer reaccionar éxido de calcio y cok en un horno eléctrico

a 3000°C:
Ca0 + 3C —» CaCp + CO

Usos

En la fabricacidn de cianamida de calcio.

CTIANAMIDA DE CALCIO
Cianamida de calcio CaCN»s, pura es un polvo blanco.
Reacciona con ague y diéxido de carbono para produ

cir carbonato de calcio y urea:
CaCNp + Hp0 + COp —» CaC0O3 + CNNHp
Con vapor de agua desprende amoniacos:
CaCNp + 3Hp0 — CaC03 + 2NHj3

Industrialmente se obtiene al hacer reacciomar car

buroc de calcio y nitrégeno  a 1000°C:
caCo + No — CaCNo + C

Usos

En la fabricacién de amonfaco) y como fertilizante.

CIANURO DE CALCIO
Cianuro de calcioc Ca(CN),, peso molecular 92.12,
es de color blanco café. Densidad 1.8-1.9 g/cm3.
Sufre hidrdlisis con agua, dcidos y cuando se en--

cuentra en contacto con aire himedo:
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Ca(CN)o + 2HpO —» Ca(OH)o + 2HCN

Con sales ferrosas, se forma el ferrocianuroc de -—-
calcio:

3Ca(CN)2 + PeSOy —» Cap(Fe(CN)g) + CaS0y

Reacciona con azufre en medio acuoso para dar tio—

cianato de calcio:
Ca(CN)o + 28 — Ca(SCN)»

Cuando se calienta a 350°C, el cianuro de calcio -
en parte retrocede dentro de la fusidn a cianamida de calcio

¥ carbonos
Ca(CN)p —— CaCNp + C

Bl proceso comercial de obtencidn es a partir de -

cianamida de calcio cruda con carbén en presencia de una sal:
CaCNp + C -2Cl, ca(cN))

a una temperatura de 1000°C, ya obtenido el cianuro de calcio
se enfria rdpidamente para evitar que se invierta a cianamida
de calcio. Se guardan en recipientes bien cerrados, en condi-
ciomes anhidras.

Usos

Para la extraccién de aro y plata. En la producci-
én de dcido cianhidrico.

CLORURO DE CALCIO
Cloruro de calcio anhidro CaClp, peso molecular --
110.00, es un sélido incoloro delicuescente, forma cristales

cdbicos. Punto de fusidn 772°C; punto de ebullicidén 1600°C; =
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' indice de refraccidn 1.52; densidad 2.512 g/cm3; con amoniaco,
alcohol metflicc y etflico forma CaClp.8NH3, CaCl2.4CHROH y
CaClp.6CoH50H respectivamente.

Existe también mono-, di-, tetra- y haxahidratos.

Ia hidratacién del cloruro de calcio anhidro es --
exotérmica, 21.7 cal/mol para formaer el hexahidrato.

El hexahidrato CaCIo2.6HpO, es el mds estable a tem
peratura ambiente, cristaliza en forma hexagonal. Punto de fu
sién 30°C; densidad 1.58 g/cm3.

Industrialmente se obtiene el cloruro de calcio -
anhidro, de las aguas residuales de la fabricacidén del hidré-
xido de sodio por el método Solvay.

Usos

Se usa como agente secante, la adicién al cemento
aumenta su dureza;i

FLUORURO DE CALCIO

Fluoruro de calcio CaFp, peso molecular 78.08, son
cristales cdbicos incoloros, aunque pueden tener color viole-
ta, rosa, amarillo, verde, azul, por impurezas de éxidos metd
licos. Punto de fusidn 1360°C; punto de ebullicidén 2407°C: --
densidad 3.18 g/cm3; fndice de refraccién 1.433; solubilidad
a 18°C 0.0025 g en 100 g de agua, es ligeramente soluble en -
dcidos fuertes frios y bastante soluble en sales .de aluminio.

No es atacado por soluciones calientes de hidréxi-
do de sodio o potasio, pero se descompone al calentarlo con -
dcido sulfirico formando fcido fluorhidrico y sulfato de cal-
cio,

Usos
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Es materia prima para la preparacidn de dcido ————
fluorhidrico.

HIDROXIDO DE CALCIO
Hidréxido de calcio Ca(CH),, peso molecular 74.08,
es un sélido blanco pulvurento con apariencia amorfa. Tiene -
una solubilidad de 0.15 g en 100 g de agua a 25°C; densidad -
2.34 g/cm3,

Se descompone a 580°C:
’Ja(OH)g — (a0 + HpO0
Reacciona con didxido de azufre:

Ca(CH)p + 50, —> CaS0y + Hp0

Desplaza al amoniaco de sus sales:
Ca(OH)» + 2NH4C1l —> CaClp + 2NH3 + 2H»0

El hidréxido de calcio se obtiene al hacer reaccip
nar el 6xido de calcio y agua.

La suspensidén de hidrdxido de calcio en agua es co
nocida como leche de cal, el filtrado de ésta solucién es 1lla
mada agua de cal, que al reaccionar con dibéxido de carbona, -

se cubre de un precipitado de carbonato de calcio:
Ca(0H)» + COp —» CaClO3 + H0

A ésta reaccidén se debe el endurecimiento o fragua
do del hidréxido de calcio o de mortero que es una mezcla del
hidréxido con arena, &sta se aflade para hacer la masa més ——-
suelta y favorecer la accidén del didxido de carbono. Se endu-

rece el hidrdxido de calcio por la evaporacidn de agua, des--
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pués de la absorcién de diéxido de carbono para formar el car
bonato de calcio.

Bn solucidén el hidrdxido de calcio reacciona con -
cloro en frio, formando hipoclorito de calcio, al calentarlo

produce clorato de calcio:

2Ca(0H), + 2C1, — C(CalCly + Ca(C10), + 2HRO0
6Ca(0H), + 6Cly — 5CaClp + Ca(Cl03)p + 6HR0

Usos
En la fabricacién de mortero e hidréxido de sodio.
En la fundicidn y purificacidén de cobre, zinc, plomo y manga-

neso.

HIDRURO DE CALCIO
Hidruro de calcio CaHp, peso molecular 42.10, tem-
bién es conocido como hidrolita. Polvo cristalino, blanco gri
sdceo. Punto de fusidén 816°C en atmésfera de hidrégeno; densi
dad 1.7 g/cm3; calor especifico 0.056 cal/g ; dureza 2-4 en -
la escala de Mohs. Se descompone a 600°C dando calcio e hidrg
geno.

Reacciona rdpidamente con agua:

CaHy, + 2H,0 — Ca(OH), + 2Hp

el calor de reaccidn es aproximademente de 49 Kcal/mol.
Reacciona con etilen glicol, glicerol y fenol.
Con 4cido acético glacial y en caliente con dcido

sulfirico reacciona lentamente el hidruro de calcio.

A 500°C reduce muchos dxidos metdlicos, fluoruros
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Yy cloruros, el fluoruro de potasio, por ejemplo, es reducido
a potasio metdlico.

La fabricacién de hidruro de calcio se hace por la
combinacidén directa de los elementos, la reaccidn empieza a -

350°C, es exotérmica:
Ca + Hp —» CaHb

Usos
En la produccién de los metales: cromo, titanio y
zirconio por reduccién de sus respectivos éxidos. En la obten

¢ién de hidrégeno. Como agente secante.

NITRATO DE CALCIO
Nitrato de calcio Ca(NO3)2, peso molecular 164.10.
Punto de fusidn 561°C; densidad 2.36 g/cm3. Es soluble en al-
cohol etilico, metilico, isopropilico y amilico, en acetona,

es insoluble en éter. Se descompone al calentarlo:
2Ca(N03)2 — 2Ca0 + 4NOp + Op

El tetrahidrato se obtiene de sus soluciones a -—-
42,.7°C, en forma de cristales monoclinicos, incoloros. Densi-
ded 1.82 g/cm3.

El nitrato de calcio es preparado por neutraliza--

cidn de carbonato o hidrdéxido de calcio con dcido nitrico:
Ca(OH)p + 2HNO3 — Ca(NO3)p + 2H0

Usos

Como fertilizante.
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ORTOFOSFATO DE CALCIO
Ortofosfato de ealcio Ca3(PO4)p, es cominmente 1la
mado fosfato de calcio, es un polvo blanco de aspecto amorfo.
Densidad 3.14 g/cm3; punto de fusién 1670°C. Précticamente in
Soluble en agua.
Reacciona con 4dcido sulfdrico para formaer el fosfa
to monocdlcico y sulfato de calcio, mezcla a la que se denomi

na superfosfato de cal:

El ortofosfato de calcio forma parte de roczas fos-
fatadas y apatitas.

Usos

En la fabricacién de fertilizantes.

0XIDO DE CALCIO
Oxido de calcio €20, peso molecular 56.08, polvo -
blanco de aspecto amorfo, forma cristales cibicos. Punto de -
fusién 2572°C; densidad 3.4 g/cm3. '

Reacciona con el agua, desprendiendo 15.54 Kcal:
Ca0 + HHO —» Ca(CH)>

Calentando el éxido de calcio y cloro se obtiene -

cloruro de calcio y oxigeno.
Se obtiene por calcinacién de piedra caliza a 900°C:

CaG0y —» Cal + CO2
Usos
Para secar amonfaco y algunas veces alcoholes. En

la fabricacién de vidrio ¥y papel. En el tratamiento de aguas



< 34 =

dures. Para la obtencién de hidréxido de calcio. Para absor--
ber gases dcidos. En la fabricacidn de insecticidas como arse

nato de calcio.

SULFATO DE CALCIO
Sulfato de calcio dihidratado (yeso) CaS0,.2Hp0, -
peso molecular 172,18, es un polvo blanco si es puro,
Empieza a perder agua a 97 °C para formar el hemihi
drato, que constituye el yeso calcinado, calentandolo a 400°C
Se deshidrata completamente formando el sulfato de calcio an-

hidro, 2 960°C se descompone:
2CaS04.2Hp0 — 2CaS04.Ho0 + 3Hp0 ——» 2CaS04 + 4H20
CaS04 — Cal + S03

El sulfato de calcio anhidro forma compuestos de -
adicidén con dcido sulfdrico, CaS04.H2S04 y CaS04.3H2S04.
Reacciona con didéxido de silicio a 870°C para for-

mar el metasilicato de calcio:
CaS04 + S5i0p — CaSil3 + SO03

Usos

E1l sulfato de calcio dihidratado se usa en la in--
dustria de pinturas, farmacéutica, papel. En el tratamiento -
de aguas. El1 hemihidrato se usa en la industria de la cons---

truccidn.

SULFURO DE CALCIO
Sulfuro de calcio CaS, peso molecular 72.14, es un

polvo blanco cuando se encuentra puro , forma cristales cibi-
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cos, Bs ligeramente soluble en agua 0.212 g/litro a 20°C. Pun
to de fusidn 2400°C; densidad 2.18 g/cm3. Se hidroliza fdcil-

mente:

2CaS + 2H,0 —> Ca(HS), + Ca(OH),

Se obtiene por reduccidén, calcinando sulfato de --

calcio anhidro mezclado con carbdn:
CaS0; + 4C —» CaS + 4C0

JUsos
Como' depilatoria en el curtido de pieles. Para la

fabricacién de pinturas luminiscentes.

emmim—

US0S

_La importancia industrial del calcio se basa en la

S

e

abupdancia extraordinaria de sus minerales, el uso del calcio
metdlico es limitado.

En aleaciones de aluminio, la adicidén de pequefias
cantidades de calcio mejora sus propiedades eléctricas y mecid
nicas. De cerio pares piedras de encendedores. De plomo para -
endurecerlo en el revestimiento de cables. De calcio y litio
como catalizadores de la polimerizacién de diolefinas conjusa
das. Con plomo y antimonio en placas de acumuladores.

Como reductor en la obtencidén de titanio, vanadio,

uranio, torio y zirconio.
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4 ,~ Papel

ELECTROQUIMICOS
I.-— Amperométricas
2,.— Conductimétricos
3.~ Coulométricos
4 .— Blectroliticos

a) Blectrodidlisis
5.— Polarogrédficos

6.~ Potenciométricos

EXTRACCION

GRAVIMETRICOS

MAGNETICOS

1l.- Bspectroscopia de masas

VI.- OPTICOS
1.- Espectroscopfia de Emisién y Espectrografia
2.- Bspectroscopia Ultravioleta y Visible

a) Titulacién Bspectrofotométrica
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b) Titulacidén Fotométrica
3.- Fluorimetria
a) Espectroscopia de Fluorescencia Atdémica
b) Titulacién Fluorimétrica
4 .~ Potometria de Flama
a) Espectroscopia de Absorcidén Atémica
b) Espectroscopia de Emisidn Atdmicz
5.— Rayos X
a) Absorcién de Rayos X
b) Espectrografia de Rayos X
¢) Fluorescencia de Rayos X

d) Microsonda de barrido de Rayos X

VII.- RADIOQUIMICOS
1l.- Activacidén de Fotones o Rayos Gamma
2,- Activacién de Neutrones
3.— Activacidén de Protones

4 .~ Dilucidén Isotdpica

VIII.- TERMOQUIMICTOS

IX.- VOLUMETRICOS
l.- Acido-Base
24~ Complejometria
3.~ Precipitacién
4 .- Redox
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IV.- INDICES CRUZADOS
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LT

METODOS DE ANALISIS
VI

IX

WMATERIAL

6

1

2

2a

4

4a

4b

T~ AGUA

II.- BIOLOGICOS

ehia

Slet

5¢c

IHAL

1J8E |

™
n
N

n
&

NFN

Alimentos
Cerveza

SFaN

Materiales bioldgicos

AL

2D

Plantas

abde

D6

Orina

6D3

Sangre

“4A2C

Suero sanguineo

4Aze

3DIS

Tejido del higado

Tejido 6seo

)

224

III.~- METALURGICOS
Acero

58183

5BITY

Bismuto

48142

Plomo

W B1ay

Tungsteno

28136

IV.- MINERALES
Carbono: (cenizas)

(334

Cromita

18205

18205

Cromita (con rocas y tierra)

4G b

Cuarzita

I4B238

Dolomita

3839

Fluorita

HB23g

Magnesia o refractarios de
magnesia conteniendo cromo

5843

Menas de cromo o refracta-
rios de cromo

S E
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ARO 1976 VOL. 31

II VI

VII

IX

MATERIAL

116 |1 | 2 |2a]|4 | 4a

4b

5¢

Menas de fierro

B84

Minerales, menas O rocas

281

18302
5816

Rocas con carbonato

3836

Yellow cake

4%102

48102

V.- VARIOS
Berilio

eBY3

Carburo de calcio

1BNE

Cemento

3190

Cemento(materias primas)

62204

En presencia de cobalto

383}

En presencia de magnesio

2849

En presencia de mercurio

LAR

En presencia de fosfatos

En presencia de otros elementos

2832

En presencia de estroncio

1845

Fosfatos

48238

Grasas o aceites grasos

6F3

Madera

icSe

Materiales inorglnicos

58222

Oxido de uranio

28101

Polvos del aire

3H9

SH4

e

Pg}gg;gp madq{a

5C17

Refractarios de Cr—ﬁéﬁv

Salmueras

28188

381t

SHS!|

Suelos

669 I el

Tantalio

Tomates enlatados

(;BHO

Vidrio

3836
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METODOS DE ANALISIS

Vi

ViI

VI

X

MATERIAL

4a

4b| 5b| 5S¢

54

I.- AGUA
Agua

6H33

2H1®

2H16

Agua de mar

6H4e

II.~ BIOLOGICOS
Flufdos de infusién multielec
trolitica

NEI

Materiales biolbgicos

3d¢

2D3
425

Orina

4db

Pelo

64

Plantas

aDds

Plasma sanguineo

q4AIC

Sangre

YAIC

Suero sanguineo

s\

D6

2Dd6

Tejido cerebral

(3]

III.~ METALURGICOS
Acero

2810

18146

28140

Aleacidén AMS

1818

Aleacién ferrosilicon

Yemy

Estafio

68131

Inclusiones en fierro

5819/

58191

Sodio

583l

IV.- MINERALES
Carbono

1842

Dolomita

se29

Feldspato

444

Hornblenda

3053

Magnesita

SBed

|s82i?
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METODOS DE ANALISIS

L

VI

VI

IX

_HATERTAL

- =

m

4a

4b

5S¢

5d

lienas de cobre

Menas de fierro

8208

8ilicatos

4Beb

V.~ VARIOS
Acido bérico

5895

5815

Boro

NBY2

Carburo de boro

442

Cenento

(6823 2915/

Escorias

68207

Mnteriale;“;efractarios

18131

Metales alcalinos o haluros
de bario

2829

Nitruro de boro

5886

Oxalato de plomo

e

acal

Petrdleo o productos del
petréleo

(141N

6C6S

Polvos del aire

QK3

Sedimentos

LR

Vidrio silicato

Suelo
Vanadio

3Ge

bBISS

HBIRI
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'

VI

VII

IX

MATERTAL

4a

1

2a

3b | 4

4a

4b

5b

I.- AGUA
Agua

6RI0

Nieve

1HIT

Wi

II.- BIOLOGICOS

AzGcar, jugos de azli-
car, melaza

4F2

Jugos de frutas citri
cas

¥y

Materiales bioldgicos

Db

08

Plantas

1D¥

IDY

\62

5D3

DL

Suero sarguineo

Shu

2D3

III.- METALURGICOS

Uranio o sales de ura
nio

3ngs

IV.~- MINERALES

Cromita o cromo magne
sita

I1BIS3

Grafito

4810

lMenas de fierro o aglo
merados

38158

Siliqﬁﬁon

|SBI3A

Taconita, mena de fierro
o productos metaldrgico

48231

V.~ VARIOS
Arseniuro de galiae

5891

Boro

4862

Carbonatos

38§

Catalizadores A120z-8i07

18211
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METODOS DE ANALISIS

II

v

VI

VII

IX

MATERTAL

1

4a

1| 1| 2|2a| 3 |3b

4a

4b

5b |

Cemento

2

JRUC

Escorias -

3815

En presenciﬁ de Co y
Ga

aBIS

¥En presencia de La y

Sc

3866

En presencia de Mg

EY-T%)

586!
Sasd

Fertilizantes

561

Fosfatos

ARG

Haluros de metales al
calinos

182N 3826

Hidréxido de neodimio

58108

58108

Materiales refracta-
rios de croma

3
<
>

Neodimio

1895

1B8S

Oxidos

4Bl

Oxido de titanie

28133

Pelfculas de boro

58290

Poli(etilen tereftala
to)

Petrdleo o productos
del petrbleo

L34

JF1a |

Polvos deiréir;"

3K

W

Preparaciones farma-
centicas

GEY

Rodio

68133

Suelos

Sulfuros

28192

_ 118208
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ARO 1975 VOL. 28 A IT | 1Iv| Vv VI VII IX
MATERIAL 3 | 4] 6 B 12 1 2b 4 [4a [ 4b | 5b| 54| 2 | 4| 2| 4
I.- AGUA
Agua \R21
Nieve EYYIE] 3W1
II.~ BIOIOGICOS
Eritocitos DI
Fluidos biolbgicos 2D20)
Materiales biolbgicos D
Materiales de forrajes 3G1b
Orina '3‘;
Suero sanguineo s ape
Triticale 26|
III.- METALURGICOS
Aleaciones de molibdeno 18133 16133
Bismuto 1B33
Inclusiones en acero Tg::a
Plomo 1893
Tungsteno o compuestos de
tungsteno 48125 4B)25]
IV.- MINERALES
Carbono o cenizas de carbono 5BIg2
Ilmenita 4139
Minerales, menas O rocas 5818 B yay2)ieing
Silicatos 5896 (215
V.- VARIOS
Aldmina 1852
Arena para vidrio B3| 68233
Azufre 4B
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II

Iv| Vv

VI

VII

JATERIAL

it 12 2] 3

4a

4

5b

54

Catalizadores

28132

Cemento

2818

Cloruro de arsénico (III)

Byl

Compuestos de aluminio

485}

Compuestos organocélcicos

6CI2

bCi2

Compuestos de tungsteno

1BISS)

presencia de Al, Fe, kg ¥y

[2:-ak)

presencia de Ba, Mg y Sr

2BNE

En
Mn
En
En

presencia de Fe, kg ¥ P04’—

4843

"En presencia de Mg y Sr

1839

1839

En presencia de cationes biva.|

lentes

584

Mezclas de &xidos

a8le

Mezclas de 6xidos (en presen-
cia de tierras raras)

15k ]

Petrbleo o productos del pe-
tréleo

4K

Polvos del aire

SHY

Triéxido de boro

bb¥

Vino

S§FS
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METODOS DE ANALISIS

ani

VI

VII

IX

NATERTIAL

2b

31 4

4p

5b

S5c

5d

I.~ AGUA
Agua

2232

Agua (H)

Agua de mar

369

II.- BIOLOGICOS
Cerveza

1018
3613

Concentrado de proteinas

3633

Hojas de tabaco

148y

lianzanas

2839

Leche

289!

Plantas

W3

2692

3423

Suero sanguineo

1987

204
2692

Tejidos de pescado

3693

III.~ METALURGICOS
Estafio

1393

Germanio

Itrio u 6xido de itrio

Oro

245S

Tungsteno

1928

Uranio

1231

IV.- MINERALES
Feldspato

129!

Menas de fierro

32315

Minerales, menas O rocas

123

126

Salmueras de suelos petro-
liferos

333
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MATERTAL 3 3161 1] 2]2b[3 | 4 | 4al4p |5B|5ec|5d|1 | 2| 2

V.- VARIOS

Aguas blancas de méquina de
papel 3391

Algodén ignifugo 3402

Catalizadores silicato-alumi
nio 3§

Compuestos organocflcicos 1313 2608

Cloruro o silicato de litio 1823

Depbeitos de plantas indus-
triales 101§

Desperdicios industriales 2299

En presencia de Ba, Mg y Sr 2319|2317

En presencia de magnesio 124/ 229y

En presencia de tierras rares 1830

189C
Escorias 3238 313

Escorias de produccibén de f£ég
foro 1

Materiales refractarios 693

Oxido de aluminio 1863

Petrdlea o productos del petr|
1leo 61y

Polvos del sive 1703 2985 %58

1304
Preparaciones antificidas 2140

Vidrio 2593
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METODOS DE ANALISIS

II

VI

VII

IX

MATERIAL

3b

4 4a

4b

5b

5¢

54

II.- BIOLOGICOS
Materiales biolégicos

230

Orina

993

Pelo

282

Plantas

534

Sangre

33§

Suero sanguineo

1622

le2

1915

93

III.~ METALURGICOS
Aleacibén W-Re

2030

Cobalto u 6xido de cobalto

815

Renio

2649

IV.- MINERALES
Menas de fosfato

204%|

Minerales, menas 0 rocas

—
163

2631

Silicatos

201

V.- VARIOS
Alémina

62C

Americio

2033

Diboruro de titanio

2608

En presencia de mercurio

1403

Mezclas de niobita y metales
alcalino térreos

47

Nitrato de sodia

326

Nitruro de bore

449

Oxido de itirio

118

Peliculas semiconductorss

36
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ARO 1974 VOL. 26 I VI Vil A
MATERTAL 6 1 2 3 |3b 4 | 4a) 4b| 5b[5¢ |54 1|2 3 2

Petrbleo o productos

del petréleo 2128

Polvos del aire 2310 130 [238)

Pulpa de papel 283

Suelo s34

Vidrio ] |
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METODOS DE ANALISIS

IT 11X

v Vv

VI

VII

MATERIAL

l -

3a | 3b

4a |4b

5b

n

II.~ BIOLOGICOS
Alimentos

1R £

Fluidos biolégicos

9

Leche

2615

uaterialeé biolégicos

302

Orina

1336

Plantas

1949

2393

Plasma sanguineo

319¢

3898

Sangre

136

Suero sanguineo

3663C

93

1314

999

3213

3213|3396

992

Tejidos bioldgicos

3%

IIT.- METALURGICOS
Aleaciones de fierro

3%

Aluminio

2992,

Cobre o aleaciones de cobre

st

Ferritas de Zn-Mn

3090

Fierro

3093

Plata

10§

IV.- MINERALES
Carbono

229¢

Carbono (cenizas o piedra
caliza)

1593

Carbono (residuos)

217

Minerales, menas O TOC&as

1591

26

Silicatos

359

3352

3028

V.- VARIOS
Cemento

1600

1600
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METODOS DE ANALISIS

111

Iv

v

VII

IX

MATERIAL

1

1

2

3a

3b

4a| 4b

5b

Cemento (mezcla cruda)

afe

En presencia de Mg y Mn

230

Em presencia de Sr

3N

Escgg}gl

3%

Fluoruro

de bario

1432

1432

Fluoruro

de estroncio

1432

1432

ILicores

yi23

Oxidos

3086

6;ido de

cerio (IV)

3009

Oxido de

itrie

3334

Oxido de

lantano

1500

1500

Petréleo

del petré

o productos
leo

33

Polimeros

96k

Polvos del aire

4163
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METODOS DE ANALISIS

II

v

VI

IX

MATERTAL

‘[ no

2| 6

1

I.- AGUA

| 2a

& 4a

4b

2533

3143
s

1256

II.~ BIOLOGICOS
Brandy

et

Flufdos biolégicos

55

Heces fecales

Levadura

954

1186

Materiales biolégicos

2239 956

Orina

9S4

suero sanguineo

232¢
22!’31

954

Tejidos biolégicos

Tejidos de pescado

2280

1164

III.- METALURGICOS
Aleaciones de aluminio

1482

1482

Aleaciones de zinc

50

Itrio u 6xido de itrio

Molibdeno -

33%6|

1552

Tungsteno

1552

Tungsteno o compuestos de
tungsteno

383

IV.- MINERALES
Aluminosilicatos

1600
3498

Menas de cromo o refractarios

2391

Menas de fierro

1530

Minerales, menas O rocas

636

686

Silicatos

1508

Silémina

2113
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METODOS DE ANALISIS

137

v

Vi

VII

IX

NATERIAL

6

1

2a

“4a |4b

5b

5¢

5d

V.- VARIOS
Cloruro de zimc

3363

En presencia de Ba y Sr i

2318

En presencia de Mg

1469

1469

Escorias em la produccidn de
fésforo

233§

Hule

248

Oxido de titamie (IV)

M

Papel

2T}

Preparaciones farmaceuticas

1033

Polvos del aire

3124

3824

Refractarios de cromo-magnesia

2928

Selenio

{15

Tantalio

3441

3441
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METODOS D& ANALISIS

Lk

¥ N

VIiI

MATERIAL

6| 1| 1]2 |3 |3a

4b

5b

I.~ AGUA

956

II.- BIOLOGICOS
céscara de huevo

4942

Cereales

34%¢

Hojas de &rbol

50%

Leche

1914

432

Materiales biolbgicos

30y

Materiales de forrajes

go!

Orina

430

Plantas

4308

Flasma sanguineo

a¥s

3664C

4313

Queso

191y

Sangre

2608

Suero sanguineo

502

7652
1644

Tejido 6seo

260%

III.~ METALURGICOS
Acero

23

36

Inclusiones en acero

Fierro

243

Molibdeno

FRAL]

Plomo

2401

Sodio

e

el

Tungsteno

2445

Zirconioc

13%6

309%

IV.~ MINERALES
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ARQ 1972 VOL. 23 X v VI VII IX
MATSRIAL 3 5 = (< e 1} 2] 3| 3a 4a |4b [5b. |2 R alsaming
Carbono 499
Hidroxiapatita 4538
Materiales lunares 2396 221
Minerales, menas O TocC&as 99 2062
Salmueras de campos petro-
1{feros 425 Nas
Silicatos 2083 3083
V.- VARIOS
Cloruro de sodio 3306
Ditionito de sodio 3
En presencia de otros metales
alcalino térreos y alcalinos |ya3y
En presencia de Ba y Pouj— e
En presemncia de Mg %4s g
En presencia de Mg o Sr 92|
En presencia de Sr
Haluro de cesio 1231 29
Oxido de niobio (V) 193]
Oxido de zircomio (IV) 1383
Preparaciones farmacéuticas 43y
Petrbleo y productos
del petrbleo 220l 209
Polvosiﬁdg hornos 4es
| guelo’ @000 ot . ?99
Vidrio 1501
Zircaloy "ot
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ANO 1972 VOL. 22 II[ VI VII VI IX
LIATERTAL ) 1 213 3a | 3b| 4 4a| 4b|[5b [S5c |1 2 % 4 112
I.- AGUA 1S53 1935 N34
II.~ BIOLOGICOS
Algas marinas 246
Cerveza L Sl 134
Eritrocitos 2438
Flufdos biolébgicos 2862P
Materiales biolégicos 33l 3315 g
Plantas 954
Queso 4435
Solucién de Ringer 2065
Suero sangufneo .39 245 2442
Tejidos biolbgicos 1 33l 2443
IIT.- METALURGICOS
Fierro o menas de fierro 2288
Plomo 3035
Zirconio 2323
IV.~- MINERALES
Calcio~ silicio 4013
Magnesita 2055 €| -
Meteoritos 5 e
Menas de cromo o refractarios 318 J)| |
lMinerales, menas o rocas 4041 2’2129'» Y044
Silicatos 3897 2206 9
| Sil6mina 3030 3630
Talco 220%
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11

Vi

VII

MATERTAL

3a

b

4

4a

4b

5c

Vo= VARIOS
Cemento o material crudo

e

Cigarros

3308

En presencia de metales alca
lino térreos

22

En presencia de sulfatos

3833

Escorias

332

Oxido de itrio

IR
3908

Petrdleo o productos
del petrbleo

393
3263

Pinturas o aditivos

1637

Poli(etilen tereftalato)

4135

Polvos del aire

1213
454¢

Pulpa de papel

4153
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"DETERMINACION CUANTITATIVA DE LOS PRINCIPALES COM-
1976 PONENTES EN MUESTRAS DE CARBURO DE CALCIO"™
VOL. 31 Hellmold, Peter; Geilhufe, Christian; and Steudte,
1B4¢6 Hans-Juergen (Tech. Hochsch. 'Carl Schorlemmer' ,

Leuna-Merseburg, E. Germany). Chem. Tech., Lpz., -

27 (12), 752-755, 1975 (en alemén).

Métodos para la determinacidén de CaCo son re-
visados. El método seleccionado es el de Landt, —-
que implica el tratamiento de la muestra con soln.
de AgNO3 amoniacal y una subsecuente titulacidén de
Ag+ por el método de Volhard contenido en una soln.
(en HNO3) de el precipitado. AgpCp. Para determinar
los otros componentes, la muestra es destruida al
hervirla con HC1l-Hp02. En la solucién filtrada, el
silicio soluble es determinado gravimétricamente -
por dehidratacidén con HC1l y una subsecuente volati
lizacién con HF; Ca, Mg, Pe y Al son determinados
por titulacidn complejométrica convencional, y el
Si0, insoluble en HCl y SiC son determinados des—-
componiendo el residuo por calentamiento con HF y
pesando el material residual (SiOp es descompuesto
pero SiC queda igual por éste tratamiento). Para -
determinar Ca0 libre, la muestra es agitada con --
etanodiol anhidro a 65-75 por 3 horas, el Ca en -
la solucidn es determinado complejométricamente y,
de los resultados el contenido de CaCp y de CaO 1i
bre pueden ser calculados. Carbono libre en el etz

nodiol tratado es determinado, calentando el resi-



1976
VOL. 31
1B205
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duo en oxigeno a 650° y midiendo el volumen de COo

producido (38 referencias).

R. L. Jordan

"ANALISIS DE CROMITA POR INTERCAMBIO DE CATIONES —-
USANDO ACIDO ETILENDIAMINOTETRACETICO"™

Jwaid, Mohammad; and Ingman, Folke (Dept. Analyt.
Chem., Roy. Inst. of Technol., Stockholm, Sweden).
Talanta, 22 (12), 1037-1040, 1975.

La muestra 0.1 g es fundida con NapCO03-NapBO7
v el residuo es disuelto en una minima cantidad de
HCl. Despuéds de la evaporacidén con metanol y una -
pequefia cantidad de dcido acético para reducir --
¢r'T y eliminar boro, adicionar EDTA 0.1 M para —-
dar 0.01 M en exceso; el pH es ajustado 2 1.8%10.3
vy la solucién se hierve por 20 a 25 min, enfriar,
se transfiere a una columna de resina Dowex 50W-X8
(forma Na%*). Fierro y cromo son pasados a través -
de la columna con EDTA 0.01 M, el EDTA es destrui-
do por tratamiento con HC1l y KC103, ¥y fierro y cro
mo son determinados por titulacién con EDTA bajo -
diferentes condiciones. Aluminio, calcio y magne--
sio se pasan también por la columna con HCl 42 5 M
el EDTA es destrufido como se hizd anteriormente, -
alicuotas de la solucidén son tituladas con EDTA pz

r2 1a determinacidn de Al, Ca y Ca mds Mg, el Mg -
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se determina por diferencia. Procedimientos deta—-—
llados son dados para todas las titulaciones. And-
lisis repetidos de la muestra B.C.S. No. 308, cro-
mita de Grecia, indican errores relativos entre 0.5

y 1% para Cr, Pe, Al y Mg.

R. Waspe

"DETERMINACION DE CALCIO Y MAGNESIO EN ROCAS CON -
CARBONATO Y VIDRIO POR TITULACION ESPECTROFPOTOMB--
TRICA AUTOMATIZADA"

Abramov, V. V.; Chesnokova, 3. M.; and Andreev, P.
A. (Vliadimir Polytech. Inst., USSR). Zh. analit. -
Khim., 30 (11), 2255-2258, 1975 (en ruso).

E1l MgO (0.96 a 20.0%) y Ca0 (6.38 a 53%) en -
dolomita, piedra caliza y vidrio, fueron determina
dos con un titulador fotométrico automdtico. Las -
rocas fueron disueltas en HC1l a2l 20%, y el vidrio
fue tratado con HC10,-HF. En una alicuota de la sg
lucién para analizar, Ca fue titulado con la sal -
disédica de EDTA a pH 14 (para la precipitacién de
Mg(OH)2), en la presencia de trietanolamina y saca
rosa, con azul de cromo (C.I. Mordant Azul 13) co-
mo indicador; en otra alicuota para determiner Ca
més Mg fue titulada similarmente, pero a pH 10 --
(soln. reguladora de NH3-NH4CI) sin agregar sacaro

sa. E1 coeficiente de variacién fue <<0.63% para =
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Cal y <5.2% para HMg0 (6 a 21 resultados).

M. Polasek

"DETERMINACION COMPLEJOMETRICA DE CALCIO EN PRESEN-
€IA DE COBALTO"

Leikovskaya, G. P.; Yakovleva, P. F.; Kon'kova, S.
I.; and Kutepova, A. I. (Novomoskova Filial, State
Sci. Res.and Dev. Inst. of Nitrate Ind. and Pro---
ducts of Org. Synth., USSR). Zav. Lab., 42 (2), —
150, 1976 (en ruso).

La muestra (1 g de material catalitico) es di
suelta en 30 ml de HCl, 5 a 10 ml de HN03 para oxi
dar PeII, la solucién es evaporada 2 10 ml y afora
da a2 250 ml con agua, una alicuota de 25 ml es neu
tralizada con NaOH al 10% y HCl, se adiciona 30 ml
de soln. reguladora de acetato pH 4.5, se agrega -
0.8 a 1.5 g de dietilditiocarbamato de sodio, y el
precipitado que contiene fierro y cobalto es eX——
traido con acetato de etilo (30 a 40 ml, y 20 ml).
La fase orgdnica es lavada con 2gua, y los lavados
son combinados con la fase acuosa a la que se le -
adiciona 15 ml de NaOH 2l 30% y es titulada con --
EDTA 0.05. M como indicador se usa murexida, pars -
la determinacidn de calcio. E1 error relativo es -

<26%.
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G. S. Smith

"RESULTADOS DE ANALISIS DE REFRACTARIOS DE CROMO-MAG

NESTA Y PROCEDIMIENTO RECOMENDADOD"™

Mizuno, Kouichi; Suzuki, Takashi; Itakura, Masakat
su; and Kodama, Kazunobu (Municipal Ind. Res. Inst.,
Nagoya, Japan). Bunseki Kagaku (Japan Analyst), 25
(2), 128-131, 1976 (en japonés).

El siguiente procedimiento es recomendado co-
mo un resultado de andlisis colaborados. Pundir --

0.5 g de muestra (malla=™*200) con 2 g de H3BOy ¥ -

3 g de NapCO3 en un crisol de platino. Enfriar y

disolver el residuo con agua caliente, adicionar

40'ml de HC104 y evaporar hasta observar vapores
blancos. Hervir la solucidén lentamente, adicionan-
do varias gotas de HC1l y NaCl (2 veces 0.1 g), has
ta que el supernadante liquido esté claro (precipi
tacidén completa de Cr). Diluir la solucidén frias —-
con agua caliente y filtrar. Evaporar el filtrado

para exhalar vapores y recuperar el 5i0Op, y aforar
a 250 ml con agua. A una alicuota de 25 ml adicio-
nar un ligero exceso de EDTA 0.1 M, ajustar el pH

a 3.5, hervir por unos cuantos minutos y titular -
el EDTA no consumido con solucidn estédndar de cull
usando como indicador 1-(2-piridilazo)-2-naftol pa
ra determinar éxido de Al y Pelll, Determinar el -

Pelll en otra alfcuota por el método de Zimmermann-
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Reirhardt después de la adicidn de una pequefia can-
tidad de HCl. Para determinar los 6xidos de Ca y -
Mg, a2 100 ml de el filtrado adicionar NH3 acuoso,

filtrar, evaporar 2 =70 ml y ajustar el pH a 12,3~
12.5 con solucién de NaOH. Adicionar 5 g de NapCOj
Y 10 ml de etanol, aforar-a 100 ml. Después fil-—-
trar, disolver el precipitado en HCl diluido y afo
rar a 250 ml. Determinar Ca por espectroscopia de

absorcidn atdémica o por titulacidén com EDTA, y el

Ca més Mg por titulacidén con EDTA. Determinar Cr -
en otra porcidn de la muestra por titulacidén con--

vencional redox.

FProm Authors® Summary

"TITULACION AMPEROMETRICA POR EL METODO RESIDUAL. -
(ANALISIS DE CALCIO EN SUELO)"
Skobets, V. D.; Pechak, E. E.; and Skobets, E. H.
(Agric. Aced., Ukr. SSR). Ukr. khim. Zh., 42 (6),
640-644, 1976 (en ruso).

Un gramo de tierra secada al aire es tamizada
en malle de 1 mm y agitada con 20 a 25 ml de HC1l -~
0.05 N, La mezcla es filtrada, 10 ml de oxalato de
amonio 0.01 N se adicionan a 10 ml del filtrado, ¥
la solucidn es neutralizada gota a gota con solu——
cién acuosa concentrada de NHj3; oxalato de calcio

es precipitado. Para prevenir la formacidn de PbCly
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y Pb(OH)o la solucidén es tratada, después de 5 a -
10 min, con 4cido acético frio. Finalmente el oxa-
lato de amonio no consumido es titulado con 0.1 W
Pb(N03)2, usando un electrodo de goteo de mercurio

(con un rango de gota de 5 mg s—1).

M. R. Maner

"DETERMINACION COMPLEJOMETRICA DE CALCIO Y MAGNESIO
EN UNA INFUSION DE FLUIDOS MULTIELECTROLITICA"
Olech, Adam; and Usiekniewicz, Kazimierz (Dept. -
Pharm. Chem., Inst. Drug Res. and Control, Warsaw,
Poland). Parmacje pol., 31 (9), 761-766, 1975 (en

polaco).

Diversos procedimientos, en que EDTA es usado
como titulante, son descritos para determinar Ca,
Mg y Ca mds Mg; Eriocromo azul negro B (C.I. Mor--
dant Negro 3), calmagita o Eriocromo negro T (C.1.
Mordant Negro 11) es usado como indicador para el
total de Mg y Ca, y Cal-Rojo(3-hidroxi-4-(2-hidro-
Xi-4-sulfo-l-naftilazo)-2-4dcido naftoico) y gliox=ml
bis-(2-hidroxianil) para Ca. Los resultados obteni
dos para diversas preparaciones son tabulados y --
comparados con los de espectrofotometria de absor-

cidn atdmica.
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"ADAPTACION DE VARIOS ELECTRODOS DE CALCIO BASADOS

13576 EN UNA SAL DE METAL DE BIS-(4-OCTILF=ENIL)FOSFATO -
VOL. 30 DIBASICO Y ALGUNOS DERIVADOS PARA DETERMINAR CAL--
6H48 CIO EN AGUA DE HAR"™

Jagner, Daniel; and Oestergaard-Jemsen, J. P. ( —-
Dept. Inorg. Chem., Aarhus Uhiv.,'Denmark). Analy
tica chim. Acta, 80 (1), 9-16, 1975.

Los electrodos fueron preparados con la sal -
de calcio de bis-(4-octilfenil)fosfato dibdsico co
mo sustancia electro-activa y con dioctil fenilfos
fonato como solvente; el sistema 'selectrodo' (Ru-
zicka et al., Analyt. Abstr., 25, 1402, 1973) fue
usado para montar las membranas. Los electrodos —-
fueron usados en la titulacidén potenciométrica de
calcio en agua de mar con 1,2-bis-(2-aminoetoxi)--
etano-NNN'N'-4cido tetracético, pero, para andli--
sis rutinarios, el proceso de titulacidén fotométri
ca de Jagner (Ibid., 27, 2294, 1974) fue preferido.
Las membrenas fueron también preparadas con las sz
les de magnesio y zinc de bis-(4-octilfenil) fosfz
to dibdsico, y con las sales de calcio de bis-(2-
bromo-4—octilfenil) fosfato dibdsico y bis—(2-ni--
tro-4-octilfenil) fosfato dibdsico, pero el funcio
namiento de cada uno de ellos fue inferior al del

electrodo citado primero.

W. C. Johnson
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"ANALISIS DE CROMITA Y CROMO MAGNESITA POR TITULA--
CION POTENCIOMETRICA CON EDTA"

EKhalifa, H,.; Ghonaim, A. K.; and Ismail I. A, ( —
Chem. Dept., Min. Ind., Cairo, Egypt) Z. analyt. -
Chem., 272 (5), 367, 1974.

La muestra es digerida con HC104 al 70%, el -
residuo es fundido con NapCO3, el Si0Op es elimina-
do con HF—H2504 ¥y las impurezas son fundidas con -
KHS04. De ésta solucidén se toman alicuotas para —-
analizar Cr, Pe y Al, para Cr y Fe, para Fe y Al,
para Ca y Mg, y para Ca por titulacidén potenciomé-
trica, el procedimiento involucra un exceso de ——-—
EDTA y se titula por retroceso, el reactivo no con
sumido con solucidn de Bi (solucidén de Hg para Ca
Y Mg); calcio es determinado por titulacidn direc-
ta con EDTA. Detalles completos son dados para ca-

da determinacidn.

R. Waspe

"DETERMINACION DE CALCIO EN CEMENTO POR TITULACION
CON EGTA (1,2-BIS-(2-AMINOETOXI)ETANO-NNN'N'-ACIDO
TETRACETICO)"

Armannsson, Halldor; and Magnusson, Helgi F. (Ind.
Res. and Dev. Inst., Keldnsholt, Reykjavik, Iceland
). Analytica chim. Acta, 74 (1), 208-211, 1975.
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La muestra es destrufda con HC1l (1:2), SiO2 ¥y
Fe son eliminados con HpSO04-HF y NH3 acuoso, res--
pectivamente. A una alfcuota de la solucidn se adi
ciona soln. reguladora de NapBy07.10HpO-NHyCl-NaOH
(25 g 1~1, 3.5 g 171 y 5.7 g 1~1, respectivamente)
, solucién de Zn-EGTA y solucidn de zincon como in
dicador, el Ca es determinado por titulacidn espec
trofotométrica con EGTA 0.01 M. El método es mds -
preciso que el gravimétrico (precipitacidn de oxa-
lato de calcio), también se examina espectrofotome

trfa de ebsorcidn atdmica,

W. . .C, Johnson

"DETERMINACION DE CALCIO, MAGNESIO Y FIERRO EN RO--

CAS CON CARBONATO POR TITULACION POTENCIOMETRICA -
AUTOMATIZADA EN SOLUCION NO-ACUCSA"
Issam Kalak Suleiman; Kreshkov, A. P.; and Komaro-
va K. A. Trudy mosk. khim.-tekhnol. Inst., (76), -
159-160, 1973; Referat. 2h., Khim., 19GD, 1974, -
(13), Abstr. No. 13G114 (en ruso).

El método consiste en una titulacidn de las -
sales de los elementos mencionados con KOH' butand-
lico en un medio de butanol-acetona (1:4); un eleg
trodo indicador de carbono y un electrodo de refe-
rencia de plata-AgCl son usados. La curva de titu-

lacién para cada sal exhibe dos puntos de infle-—-
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xidn; para mezclas binarias de las sales exhiben -
tres puntos de inflexidn, y para mezclas ternarias
exhiben cuatro puntos de inflexidn. El primer pun-
to de inflexidn corresponde a2 la neutralizacién de
HNO3 o HCl. En mezclas ternarias el segundo, terce
ro y cuarto punto de inflexidén corresponden a la -
neutralizacidén de Fe, Mg y Ca, respectivamente. El
error determinado para cada componente en las mez-

clas ternarias preparadas fue <2.6%.

N. Standen

"DETERMINACION COLORIMETRICA DE CALCIC EN SUERO CON
O-CRESOLFTALEINA (METALFTALEINA)"

Morin, Leo G. (Chem. Dept., Res. Sect., Kiess Ins-
truments Inc., Miami, Fla., U.S.A,). Am. J. clin. -
Path., 61 (1), 114-117, 1974.

Para preparar el reactivo: 80 mg de metalfta-
lefna, 2 g de poli(vinilpirrolidona) y 2.5 g de —-
8-hidroxiquinolina son disueltos y aforados a un -
litro con dietanolamina-dietilamina (1:1). Este --
reactivo es estable 6 meses a temperatura ambiente
en un frasco dmbar lavado con dcido. El reactivo -
se diluye con agua (1:5), se usan 3 ml y 0.02 ml -
de suero, se mezclan, la extincién se mide contra
un blanco a 570 nm. El contenido de calcio se en—-—

cuentra en una grédfica estdndar o de los resulta-—
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dos de la solucidén estdndar de calcio analizada al
mismo tiempo que la muestra. Una solucidén estdndar
conveniente (0.1% de Ca) es disolviendo 2.497 g de
CaCO3 anhidro en 500 ml de HC1l 0.1 N y diluir a un
litro con agua, las disoluciones apropiadas se ha-

cen con agua.

R. A, Brenan

"COMPCSICION DEL REACTIVO Y METODO PARA DETERMINAR
CALCIO (EN FLUIDOS BIOLOGITOS)"

Merck Patent G. m. b. H. British Patent 1,361,149;
date appl. 25.7.72. Germany, date appl. 3.9.71.

La soln. reactivo contiene metalftaleina (que
forma un complejo con Call), soln. reguladora pi -
8.9 a 10.0 que consiste en dcido sulfédmico, Nay3, O,
y Na2003, y 8-hidroxiquinolina para enmascarar Mg.
Procedimiento.- La soln. reactivo es mezclada con
la muestra dilufda (suero) a 20-25° y la extincidn
se lee de 560 a 580 nm después de 20 a 30 min. Pa-
ra materisles sélidos (hojas de espinacas) la mues
tra es primero incinerada y después disuelta en --
HCl. El1 procedimiento es también aplicable en la -
determinacidn de calcio en aguas minerales, polvos

faciales y varios alimentos.

A. B. Knight-Sweeney
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"DETERMINACION COMPLEJOMETRICA DE NIQUEL Y CALCIO -
EN UN CATALIZADOR HIDROGENADC, EMPLEADO EN UN PRO-
CESC. CATALITICO"

Dutta, D.; Sahai, D. N.; Sarkar, A.; and Mukherjee,
D. K. (Planning and Dev. Div., Pertilizer Corpora-
tion of India Ltd., Sindri, Bihar). Technology, —--
Sindri, 10 (1-2), 25-27, 1973 (1974).

La muestra del catalizador =21.5 g es calenta-
da a sequedad con agua regia, el residuo es trata-
do con 15 ml de HCL (1:1), y el filtrado, después
de la separacién de 41503 insoluble, fue aforado a
250 ml. Determinaciones:

i) Ni m€s Ca .- Se toma una alicuota de la so
lucidn y diluir a2 50 ml, se adiciona soln. rojo de
metilo y NaOH 2 M hasta que se observe un color —-—
amarillo, Se adiciona 4cido tartdrico =1 g (la so-
lucién pasa a color rojo) y enseguida se agrega —-—
0.05 g de murexida-sacarosa (1:50), ¥ NHy acuoso -
(1:10) hasta que cambie nuevamente a color amari-—-
llo. Esta solucién fue titulada con EDTA 0.05 M ——
hasta cerca del punto final, adquiere color rojo,
se agrega 10 ml de NH; acuoso dilufdo y se conti--
nua la titulacidn hasta el punto final (se observa
color violeta).

ii) Ni .- Se sigue el mismo procedimiento, pe-
ro se agrega 1 g de NH4F.HF en lugar del dcido tar
térico.

iii) Ca .- A otra alicuota se le adiciona 10 ml
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de - Mg(ND3)2 0.05¥, 0.5 g.de dcido tartdrico, 20 ml de so
lucién reguladora NH;-NH,C1 pH 10, 20 ml de KCN al
10%-y Eriocromo negro T como indicador. La mezcla

fue titulada con EDTA 0.05 M, el punto final se in
dica con el cambio de color rojo vina a azul. El -

2+ adicionado --

volumen de EDTA para titular el Mg
fue restado para dar el volumen requerido por el -

ca’t,

A, B. May

"APLICACION EN LA TITULACION POR RETROCESO DE ETI—-
LENDIAMINOTETRA-ACETATO Y 1,2-DIAMINO-CICLOHEXANO-
TETRA-ACETATO PARA ANALISIS DE ILMENITA"

Khalifa, H.; and Ismail; I. A. (Chem. Dept., Min.
Ind., Cairo, Egypt). Egypt. J. Chem., 16 (6), 509-
514, 1973 (1974).

La muestra en polvo 0.5 g fue hervida por una
hora con 40 ml de HpSO4 (1:1), la mezcla fue en—-—-
friada y filtrada, el residuo es fundido con KH30y,
y éste fue calentado con la solucidén filtrada, la
mezcla es evaporada hasta desprendimiento de vapo-
res de 803, enfriar y diluir con 50 ml de agua, el
material insoluble se filtra, lava y se trata con
HPF-H5S0, para volatilizar Si (determinado gravimé-
tricamente por diferencia). E1 material que queda

es fundido con KHSO4, y el residuo se disuelve en
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la solucién libre de Si y se afora a 500" ml con —-
agua. Pe, Al, V, Ca y Mg en alicuotas de la solu--
cidn fueron determinados con EDTA en exceso {(en la
presencia de varios reactivos), el acomplejante —-
que no reacciona se titula potenciométricamente —-
con solucidén de HgII; diaminociclohexanotetra-ace-
tato fue usado en lugar de EDTA en la determina-—-—-

cidn de titanio.

A, B. Enight-Sweeney

“METODOS DE PRUEBA PARA 0XIDO DE ALUMINIO"™
British Standards Imstitution (2 Park St., London
W1A 2BS). BS 4140:1967. Addendum No. 2, 20 pp, 1974.

Los métodos son descritos para determinar Na
y V por fotometria de flama, Ca por espectrofotome
trfa con £cido naftilhidroxdmico (preparado con --
naftaleno-1,8-4cido dicarboxilico) y Zn por fotome
tria con 1-(2-piridilazo)-2-naftol o por espectro-
fotometr{a de absorcidén atémica (flama de aire-ace
tileno; medir a 218 nm). Un procedimiento es tam--
bién descrito para disolver la muestra por calentz

miento con HC1 a =250° en un tubo sellado.

B. Harris
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“"ANALISIS AUTOMATIZADO DE PLANTAS CON AUTO ANALIZA-
DOR. V. DETERMINACION FOTOMETRICA SIMULTANEA DE —-
CALCIO Y MAGNESIO"™
Holz, F. (Landwirtschaftl. Forsch. Hanninghof, ——-
Duelmen/W., Ruhr-Stickstoff A.-G., Bochum, W Germa
ny). Landw. Forsch., 26 (1), 56-80, 1973 (en ale——
mén) .

Un procedimiento autoanalizador es descrito -
para la determinacidn de Ca y Mg, se digiere la —=
planta en HNO3-HClO4-HQSO4, después se precipitan
los metales pesados con FeCly y solucién de hexami
na, en un rango de 40 muestras por hora. Arsenaza
III es usado para la determinacidn colorimétrica -
de Ca a 650 nm y calmagita para Mg a 625 nm. La in
terferencia de Ca en la determinacidn de Mg es Pre
venida adicionando el acomplejante Sr—l,2-hm(2—ami_
noetoxi)etano-NNN'N'-4cido tetracético, y trazas -
de metales pesados (como Cu, Zn y Mn) son enmasca-
rados con 4cido dimercaptosuccinico. El coeficien-
te de variacidn para plantas conteniendo 0.1 a 0.6%
de Ca es +0.68% y para Mg de 0.1 a 0.3% es }0.57%.
Comparados con los resultados obtenidos por titula
cién complejométrica con EDTA o fotometria de fla-

ma de absorcidén atdémica, fueron buenos.

R. F. Smith
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"DETERMINACION DE CALCIO MAS MAGNESIO EN TELAS DB
ALGODON IGNIFUGO POR TITULACION POR RETROCES(O CON
EDTA"

%Wasserman, I.; and Basch, A. Text. Res. J., 43 (2),
83-85, 1973.

Las telas son hervidas por 10'a 15 min con un
exceso de EDTA (sal de sodio) para extraer y com——
plejar el Ca y Mg presentes, el exceso de EDTA es
titulado potenciométricamente a pH' 9.8 con soluci-
én de CalClo, se usa un electrodo selectivo de ca--
tién bivalente, o como indicador Eriocromo negro T.
Ca mds Mg en un rango de 0.2 a2 3% (como czlcio en
lag telas). Se determina con un error de 2 a 4% y

una desviacidén estédndar de 0.2 a 0.3% .

Abstr., Bull. Inst. Pap. Chem.

"METODOS PARA DETERMINAR INDICIOS DE METALES CONTE-
NIDOS EN PULPA DE PAPEL"

British Standards Institution (2 Park St., London
w1A 2BS). BS 4897: 1973. 11 pv.

Los métodos descritos son para determinar Ca
(por titulacidén con solucién EDTA), Cu (fotométri-
camente 2 435 nm con dietilditiocarbamato), Fe (Ql
tométricamente a 510 nm con 1,10--fenantrolina) y Mn

(fotométricamente a 525 nm después de oxidarle a —
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B. Harris

"ANALISIS DE SILICATOS POR TITULACION POTENCIOMETRI
CA EN SOLUCIONES ANHIDRAS"

Komarova, K. A.; Milaev, S. M.; and Baldanov, M. -
M. Trudy mosk. khim.-tekhnol. Inst., (71), 310-311,
1972; Referat. 2h,, Khim., 196D, 1973, (5), Abstr.
No. 5G114 (en ruso).

Métodos rdpidos y precisos han 'sido desarro--—
llados para determinar Si0Op, HMg0, Cal, A1203 y --
Fep03. E1 método para Si estd basado en la insolu-
bilidad de KpSiO3 y Nap3iO3 en alcoholes inferio--
res y sus mezclas con cetonas., Procedimiento.- -
Descomponer la muestra con HC1l concentrado; fil---
trar, tratar el residuo de Hp3iO3 con una solucidn
estdndar de KOH en alcohol isopropilico, y titular
KOH que no reacciona potenciométricamente con dci-
do perclérico en un medio de alcohol isopropilico-
acetona (1:1). Determinar Fe, Al, Ca y Mg en el --
filtrado por titulacién potenciométrica de sus clo
ruros con solucién de KOH en alcohol isopropilico
en un medio de alcohol isopropflico-acetona (1:4).
La curva de titulacidn tiene cuatro interrupciones
, correspondiendo a las titulaciones sucesivas de

HC1, A1C1,, PeCly vy ¥zClo. Los resultados son exce
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lentes de acuerdo: a los obtenidos por métodos es-
téndar.

L. D. Hewitt

"DETERMINACION DE PEQUENAS CANTIDADES DE CALCIO EN

1974 COBALTO Y OXIDC DE .COBALTO (III)®
VOL. 26 Zhukova, M., P.; and YakovIev, P. Ya. (Bardin Cen-
875 tral Sci. Res. Inst, Ferrous Metall., USSR). Zav.

Lab., 39 (6), 661-662, 1973 (en ruso).

El método involucra absorcidén de Ca en una -
columna de resina de intercambio de cationes KU=
2X8 (forma NH,‘,("’), en un medio de pHI 3.4 contenien
do EDTA, después se pasa HC1 3 M y se determina -
Ca espectrofotométricamente con clorfosfonazo III
(cf. Yakovlev and Zhukova, Analyt. Abstr., 21, —-
1105, 1971). Este método es aplicable para la de-
terminacidn de C2 en menos de 20 p.p.m., con 0.5¢

de muestra.

G. S. Smith

“MICRO-DETERMINACION DIRECTA DE CALCIO EN SUERO"
1974 Baginski, B. S.; Marie, S. S.; Clark W. L.; and -
VoL, 26 Zak, B. (Dept. Path., St. Joseph Mercy Hosp., Pon
995 tiac, Mich., U.S.A.) Clinica chim. Acta, 46 (1),



49-54, 1973.

El reactivo se prepara mezclando ung Solulm——
cidn de: 40 mg de acomplejante o-cresolftalefina -
en 1 ml de HC1l concentrado con 100)ml de dimetil
sulféxido; 2.5 g de 8-hidroxiquinoline se disuel-
ven en ésa solucidn y la mezcla se afora a un 1li-
tro con agua, 20 microlitros de suero y 20 micro-
litros de solucién esténdar de Ca (10 mg/100 ml)
es mezclada cada una con 1 ml de reactivo y soln.
reguladora (0.5 g de KCN son disueltos en agua, -
se adiciona 40 ml de dietilamina y la solucidn se
afora a un litro com agua), la extincidn se mide
a 575 nm contira un blanco. A las muestras que pre
sentan turbidez se les adiciona, asi como 2l blan
co, 1,2-bis-(2-aminoetoxi)etano-NNN'N'-4cido te—-
tracético soln. acuosa al 0.5%, la extincidn es -
lefde nuevamente, y el valor previo es corregido

por la turbidez.

H. P. W. Kirkpatrick

"ANALISIS RAPIDO DE CENIZAS, ESCORIAS Y DEPOSITOS

1373 DE CARBONO"
VOL. 25 Novitskii, N, V.; and Ivanova N. I. Khimiya tverd.
218 Topl., (3), 60-64, 1972; Referat. Zh., Khim.,, ——

19GD, 1972, (18) Abstr. No. 18G116 (en ruso).
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La muestra es calcinada a 800-825° a peso —-
constante, y el residuo es fundido con NaOH en un
crisol de nfquel a 650° por 10 min. Lo fundido es
extrafdo con 150 ml de agua, 20 ml de HC1l concen-
trado y la solucidn es calentada al punto de ebu-
1llicién. La solucidn se enfria y se afora a 500ml
(solucidn A). En 1la solucién A se determina: SiOp
fotométricamente como molibdosilicato reducido; -
£10, con aluminon; Fey03 con 2,2'-bipiridil y TiOo
con diantipirinilmetano. Una alfcuote de la solu-
cién A es evaporada & una pasta, la cual es hume-
decida con ECl, 5 ml de solucidn de gelatina al -
1% y la solucidn se deja solidificar 5 min, ense-
guida se adicionan 20 ml de agua caliente y se —-
filtre. Al filtrado se le adicionan 10 ml de HC1,
se hierve la soluciédn hasta que el resto de gela-
tina es descompuesta. En la solucidén fria, Cal y
MgO son determinedos por titulacidn comple jometri
ce usando una mezcla de indicadores (2complejante

fluorescefna-timolftalefna).

V. Smith

"DETERMINACION COLORIMETRICA DE CALCIO EN FLUIDOS
BIOLOGICOS CON AZUL DE EETILTIMOL"
Gindler, E. Helvin; and King, John D. (Dept. Path.
, Rockford Memorial Hosp., I1l., U.S.A.). Am. J.
clin. Path., 53 (4), 376-332, 1972.
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El reactivo fue preparado mezclando volumenes
iguales de una solucidén con 180 mg de azul de me--—
tiltimol (sal de sodio), 6 g de voli(vinilpirroli-
dona), 7.2 g de 8-hidroxigquinolina y 10 ml de HC1
12 M en un litro de agua, con una solucidn de 24 g
de NapS03 y 220 ml de etanolamina en un litro de -
agua, 0.5 ml de muestra fue diluida con 0.45 ml de
agua y 3 ml del reactivo, la solucidén fue mezcladea
vy la extincidén fue leida a 612 nm contra un blanco.
Una respuesta rectilinea es dada para Ca a un ni--
vel de 0 2 12.5 mg/100 ml. Magnesio no interfiere
en la presencia de 8-hidroxiquinolina, se adiciond
fosfato inorgdnico (arriba de 50 mg/100 ml) v bili
rrubina (arriba de 20 mg/100 ml), no interfirieron.
El procedimiento no involucra deproteinizacidn de
fluidos bioldégicos y los resultados estdn de acuer
do aproximadamente con los obtenidos por el proce-
dimiento con metalftaleina de Gitelman (Analvt. -
Abstr., 1968, 15, 3457).

R. A, Hendey

"MICRO-DETERMINACION AUTOMATIZADA DE CALCIO EN SUE-
1973 RO"
VOL. 25 Baginski, BE. S.; Marie, S. S.; Clark, W. L.; Salan
1734 ey, J. A.; and Zak, B. (Dept. Path., St. Joseph —-
Mercy Hosp., Pontiac, Mich., U.S.A.). Microchem. -
J., 17 (3), 293-301, 1972.
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Bl Ca es determinado espectrofotométricamente
a 575 nm como complejo colorido con metalftaleina
en un medio con soln. reguladora alcalina (cf. Co-
nnerty and Briggs, Analyt. Abstr., 14, 3362, 1967)
Fe, Cu y Zn son enmascarados con KCN, y las inter-
ferencias de Mg son eliminadas con 8-hidroxiquino-
lina; dimetil sulféxido es usado como solvente pa-
ra bajar la constante dieléctrica del medio y supri-
mir la jonizacidén de metalftaleina. Por miltiples
modificaciones el Auto Analizador para la determi-
nacidén es =100 muestras por hora; son descritos la
operacidn y calibracidén. Los resultados obtenidos
con éste procedimiento sin didlisis de la muestra,
sSe comparan con el método convencional de didlisis
de canal simple (Gitelman, Ibid.; 15, 3457, 1968),

aunque la sensibilidad es ligeramente inferior.

W. J. Baker

"DETERMINACION POR EXTRACCION Y TITULACION COMPLEJQ
METRICA DE RESIDUOS DE CALCIO EN TUNGSTENO Y SUS -
COMPUESTOS"
Gorbenko, F. P.; Dziomko, V. M.; Volodko, E. U.; -
and Nemirovskaya, E. M. Trudy vses. nauchno-issled
. Inst. khim. Reakt. osobo chist khim. Veshchestv.,
(33), 207-212, 1971; Referat. Zh., Khim., 19GD, —-
1971 (10), Abstr. No. 10G130 (en ruso).
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Un método es descrito para la determinacién
de menos de 0.01% de calcio. Por extraccidn de Ca
con una solucidén al 0.02% de azo-azoxi BN en te—-—
tracloruro de carbono-tributil fosfato (4:1) de -
una solucidn de la muestra en NaOH soln. acuosa -
=7% conteniendo 4cido tartdrico, se hace otra ex
traccidén con HZ1 0.1 N, se alcaliniza y después -
se titula Ca en la fase acuosa con EDTA, como in-

dicador se usa azul de metiltimol.

V. Smith

"DETERMINACION CONDUCTIMETRICA D=® CALCIO, MAGNESIO
Y POTASIO EN PREPARACIONES FARMACEUTICAS"
Rozynska, Maria; and Szyszko, Edmund (Dept. Ang—-—
lyt. Chem., Inst. Drug Res. and Control, Warsaw,
Poland). Acta Pol. pharm., 29 (1), 35-42, 1972 —--

(en polaco).

La solucién conteniendo 8 a 10 mg de Ca’*, 4
a2 6 mg de Mg2* o0 =20 mg de K*; fue titulada con -
oxalato de amonio 0.05 M a2 un pH de 3.2 a 3.7 o -
con EDTA 0.05 ¥ a un pH de 5.2 a 5.5 para Cal+, -
Con (NH4)2HPO4 0.1 ¥ a un pH de 11.2 2 11.6 o con
EDTA 0.05 M a un pH de 10.1 2 10.3 para Mg*, Con
tetrafenilborato de sodio 0.1 M 2 un pH de 4.7 a
5.5 para K*. La grdfica correspondiente de titula

cién fue registrada. Comparando con 1os resulta——
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dos de los métodos complejométricos o gravimétri-
cos, no son significativas estadisticamente las -
diferencias establecidas. El método conductimétri
co es de valor particular cuando la solucién mues

tra es colorida.

"DETERMINACION ESPECTROFOTOMETRICA DE MICRO CANTI-
DADES DE CALCIO EN ALEACIONES DE ALUMINIO®
Zhukova, M. P.; Matrosova, T. V.; and Yakovlev, -
P. Ya. (I.P. Bardin Central Sci. Res. Inst. Ferro
us Metals, Moscow). J. analyt. Chem. USSR, 1971,
26 (11(2)), 1996-1998; traduccidén 2l inglés de --
Zh. analit. Khim., 26 (11), 2231-2233, 1971 (en -

Tuso).

En éste método para determinar Ca (de 0.001
a 0.1%) en aleaciones de aluminio conteniendo Cu,
Mn y Pe, el Ca es separado del Al en una columna
de intercambio iénico de KU-2-8 (forma NH4*) des-
pués de complejar el Ca con EDTA. E1 Ca es eluido
con HCl y determinado espectrofotométricamente a

664 nm con clorfosfonazo III. El error es 10%.

R, P. S.
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"METODO PARA ANALISIS QUIMICO DE CROMO Y REFRACTA-
RIOS DE CROMO"

Bennett, H., and Reed, R. A. (Brit. Ceram. Res. -
Assoc., Penkhull, Stoke-on-Trent, England). Ana--
lyst, Lond., 97, 794-819, 1972.

Procedimientos detallados son dados para la
determinacién de pérdida a la ignicidn; Si gravi-
métricamente como molibdosilicato quinolina; Cr -
por titulacidén redox; Ti, Fe y ln espectrofotomé-
tricamente con H202, 1,10-fenantroline y KIO4, —-
respectivamente; Al, Ca y Mg por titulacidén com--
plejométrica; Na, K y Li por fotometria de flama.
Resultados comparativos de 13 laboratorios son re

portados.

R. Waspe

"USC ANALITICO DE LA PRECIPITACION DE OXALATOS DE
LOS METALES ALCALINO TERREOS EN ALCOHOL ISOPROPI-
LICO"

Bork, V. A.; Shvyrkova, L. A.; Kuznetsov, V. V.;
and Kim. L. B. Trudy mosk. khim.- tekhnol. Inst.,
(67), 160-163, 1970; Referat. Zh., Khim., 196D, -
1971, (13), Abstr. No. 13G106 (en ruso).

Un estudio es presentado de la titulacidén bdbi

amperométrica, con solucién de dcido oxélico, de
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cationes de esos elementos en un medio de alcohol
isopropilico; se usa en electrodo indicador de co
bre. La forma de las curvas de titulacidén son dis
cutidas, y se demuestra que las solubilidades de

los oxalatos en alcohol isopropilico al 30% aumen
ta en 21 orden de Sr, Mg, Ba, Ca. La técnica pue-
de usarse para analizar mezclas binarias de Ca -~
con 3r o Mg, de Ba con Sr, pero no para mezclas -
de Ba con Ca. El error para cada elemento en una

mezcla binaria es =1%.

L. D. Hewitt

"METODO CINETICO PARA DETERMINAR CALCIO EN PRESEN-
1972 CIA DE MAGNESIO"
VOL. 23 Funahashi, Shigenobu; Yamada, Shinkichi; and Tana
98 ka, Motoharu (Fac. Sci., Univ., Nagoya, Japan). -
Anelytica chim. Acta, 56 (3), 371-376, 1971.

El procedimiento consiste en registrar la ex
tincién, a 515 nm, como una funcidn del tiempo -
(10 a 15 min) durante la reaccidn de sustituc;én-
ligando de Cu?*-1,2-bis-(2-aminocetoxi)etano-NNN'-
N'-4dcido tetracético con 1-(2-piridilazo)-2-naf--
tol a 25" y pH 9.15 (soln. reguladora de boratos)
en la presencia de ca2*, E1 porcentaje condicio--
nal de constantes son proporcionales & la concen-

tracién de Ca2*, y las grdficas de calibracidén pa
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ra la determinacién de calcio estdn basadas en —-
cambio en extineidn con tiempo contra concentra—-
cién de Ca. En concentracidén <0.1 mM, NH4* son to
lerados, pero FeIII, MnII, CuII, Al, Z2n y otros -
metales pesados serdn eliminados inicialmente por
extraccidn de sus 8-hidroxiquinolinatos en cloro-
formo a2 pH 5 y pH 9. El método puede usarse en la
presencia de Mg y es aplicable para Ca (0.01 mM a
mM) en aguas naturales; la recuperacidén de Ca adi
cionado fue 97 a 98%. (Cf. Inorg. Chem., 10; 257,
1971}

W. J. Baker

"DETERMINACION ESPECTROFOTOMETRICA DE CALCIO EN RO
CAS IGNEAS CON GLIOXAL BIS~(2-HIDROXIANIL)"
Iwasaki, Iwaji; Yoshida, Minoru; and Yoshida, Sei
ko (Pac. Sci., Toho Univ., Narashino, Japan 275).
Japan Analyst, 20 (3), 302-307, 1971 (en japonés).

El método de Kerr (Analyt. Abstr., 8, 2775,
1961) ha sido aplicado al andlisis de rocas. La -
muestra es disuelta en HpSO04-HFP-HNO3, Pelll y Ti
son precipitados como hidréxidos antes de 1la de—-

terminacién de Ca.

K. Saito
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"DETERMINACION SELECTIVA DE CALCIO EN AGUAS MINERA

1972 LES POR CROMATOGRAFIA EN' PAPEL"
VOL. 23 Johri, K. N,; Handa, A. C.; and Mehra, Hi. C. (Dept
956 of Chem., Univ., Delhi, India). Analytica chim. -

Acta, 57 (1), 217-218, 1971.

Evaporar 100 ml de muestra casi a sequedad,
diluir el residuo a 10 ml con agua y transferir -
1M1l (20.02 2 1 g de Ca) al centro del papel fil
tro Whatman No. 41 de 55 mm de didmetro, secar en
estufa a 100-110° . El papel filtro seco se colo-
ca en 10 ml de NH3 acuoso (1:1) conteniendo 1 g -
de carbonato de amonio (para eliminar Cu2%, Ca2+,
Ni2+ y Co2+%), Agitar el papel filtro, lavar con -
agua, se lleva otra vez a la estufa, y lavar con
HC1 0.1 M . Secar el papel y colocarlo en una mez
cla de etanol saturado con glioxal bis-(2-hidroxi
anil), NaOH acuoso al 10% y NapCO3 al 10% (4:1:1).
Lavar y secar el papel, comparar la intensidad --
del color rojo desarrollado con los estédndares --
preparados similarmente, De 66 cationes y aniones
ensayados solamente Ce (>3 ug) y P043‘(>3 MHe) -

interfirieron.

W. C. Johnson.

"DETERMINACION AUTOMATIZADA DE SILICIO Y CALCIO EN
1972 CEMENTO PORTLAND Y MATERIAS PRIMAS ASOCIADAS"
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VOL, 22 J. A, FPifield and R. G. Blezard (Tunnel Cement --
169 Ltd., West Thurrock, Essex, England). Analyst, —-
Lond., 96, 213-219, 1971.

La muestra es fundida con dlcali en un cri--
sol de paladio-oro, 21 residuo se le agrega agua
caliente, la solucién se acidifica con HCl y se -
diluye a 500 ml. Para la determinacién automatiza
da de Si, la solucidén muestra es tratada con HF,
después con H3BO3. Una solucién dcida de molibda-
to de amonio es adicionada, seguida por dcido as-
cérbico acuoso, y la extincidén debido al 'azul de
molibdeno' es lefda a 650 nm. Una diferencia apro
ximada es usada para mejorar la precisidén. Para -
determinar Ca, la solucidén muestra es tratada con
trietanolamina y se ajusta el pH' a 12.6, se adi--
ciona glioxal bis~(2-hidroxianil) metandlico al -
1% y la extincidn es lefda a 570 nm. Andlisis tri
plicados de 30 muestras demostraron una desvia-——-
cién baja entre los métodos de 0.03% para Si y —--
0.05% para Ca, con una correspondiente desviacién
estdndar de 0.06% y 0.13%. Diagramas para el and-

lisis automatizado son presentados.

R. Waspe

"DETERMINACION COLORIMETRICA DE CALCIO EN AGUA CON
1972 GLIOXAL BIS-(2-HIDROXIANIL)"
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Sarno, Vincenzo (Lab. Chim., Ente Naz., Energia —-
Elet., Naples, Italy). Trib. CEBEDEAU, 24, 299-
301, 1971 (en francés).

Tomar 10 ml de la muestra, ajustar el pH a -
12.6 con NaOH soln. acuosa al 10%, adicionar 1 ml
de soln. reguladora pH 12.6 , 0.5 ml de glioxal -
bis-(2-hidroxianil) etandlico al 0.5% y una soln.
de (20 mg de NaOH, 1 mg de NapCO3 y 0.2 ml de ——-
agua). Después de 3 min adicionar 10 ml de alcohol
isoamflico, agitar por 2 min, agregar 5 ml de eta
nol y 5 ml de butanol, agitar por 30 seg y dejar
que las capas Se separen 2 min. Al extracto alco-
hélico adicionar 3 ml de metanol, agitar por 30 -
seg para obtener una solucidén clara y después de
90 seg leer la extincidén a 525 nm. La ley de Beer
se cumple para 10 a 700 ug de calcio por litro. -
La precisidn es =10 mg por litro. Las interferen-
cias por Mg, Li, Fell, NH4*, 0032', 3042" o C17 -
es de <+7%.

H. J. Boniface

"CALCIO EN PULPA DE PAPEL. NUEVA SUGERENCIA PRO-—-
PUESTA PARA EL METODO T247"

Chemical Methods Committee of the Technical Asso--
ciation of the Pulp and Paper Industry. TAPPI, 54
(4), 595-596, 1971.
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Una solucién de la muestra incinerada en ——-—
HNO3 es tratada con KOH solucidén acuosa y ensegui
da se titula con EDTA (Cal-rojo como indicador) -
después de que los metales pesados presentes son
enmascarados con trietanolamina. Trabajando a un
PH 10 y usando Eriocromo negro T como indicador,

el total de Ca y Mg también son determinados.

B. Harris

"DETERMINACION ESPECTROFOTOMETRICA DE GERMANIO, TT
TANIO Y CALCIO EN POLI(ETILEN TEREFTALATO)"
Hoyme, Horst; Seganowa, Antoaneta; and Zimmermann,
Heinz (Dt. Akad. Wiss. zu Berlin, Inst. Fasers———
toff-Forsch., Teltow-Seehof, Germany). Faser—-————
forsch. TextTech., 22 (8), 419-421, 1971 (en ale-
mén).

Procedimiento: i) Para Ge .- 1 g de mues
tra de poli(etilen tereftalato), es evaporada a -
sequedad con 5 ml de NaOH N, incinerar y calentar
por una hora a 600-700°. Bl residuo se disuelve -
en 20 ml de agua y se mezcla con 50 ml de HC1l con
centrado, extrzer con tres porciones de 10 ml de
CCl4. Los extractos combinados de tetracloruro de
carbono son lavados con dos porciones de 10 ml de
aguna y el extracto acuoso se afora a 25 ml. A una

alfcuota de 10 ml se adiciona 15 ml de soln. regu
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ladora de citrato de sodio pH 2.6, £ ml de gelati
na acuosa al 0.5% y 15 ml de rojo bromo-pirogalol
etanélico acuoso al 0.02%, aforar a 50 ml, des———
pués de 15 min se lee la extincidén a 570 nm.

ii) Para Ti .- 1 g de muestra es incinerada,
el residuo es fundido con KHSO4, se enfria y se -
agrega agua, ésta solucidn es mezclada con 15 ml
de soln. reguladora de acetato de sodio-dcido acé
tico pH 5 y 2 ml de tiron solucién acuosa al 4%.
La solucién se afora a 50 ml, después de 30 min -
la extincién se lee a 420 nm.

iii) Para Ca .- Aproximadamente 0.1 g de mues
tra es incinerada, el residuo se disuelve en 0.5
ml de HC1 0.1 N y la solucién es neutralizada con
NaOH 0.1 N . Bl método de Sarkar y Chauhan (Ana-—-
lyt. Abstr., 15, 6146, 1968) es seguido. Determi-
nacién de P (como molibdofosfato) en el destilado
formado en la preparacidén de poli(etilen terefta-
lato), despuéds de la combustién de la muestra por

la técnica Schoniger, es también descrita.

M. Greenaway

"METODO SIMPLE PARA LA ESTIMACION DEL CONTENIDO DE

1972 CALCIO EN QUESO"
VoL, 22 Raadsveld, C. W.; and Klomp, H. (Netherlands Imst.
4475 for Dairy Res., Bde). Neth. Milk Dairy dJ., 25 (2),

81-87, 1971.
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Disolver 0.5 a 1 g de queso rallado en 10 ml
de solucién acuosa de urea al 40% y 5 ml de HCl -
4 M,- diluir 2 100 ml con agua, adicionar 9 ml de
NaCOH 4 M, 100 a 150 mg de indicador (preparado —-
con 200 mg de murexida y 100 gde NaCl) y un exceso
de EDTA 0.01 M (de 20 a 30 ml) hasta que la mez——
cla adquiera un color azul brillaﬁte—violeta, de-
Jér que pasen 2 min, enseguida titular con CaCl,
acidificado 0.01 M al punto final rojo claro-vio-
leta, finalmente titular ésta solucidén con EDTA -
0.0 M a2l punto final que se observa a un cambio
de color azul; Ca es determinado de la diferencia
entre las titulaciones de EDTA y CaClp. Los resul
tados obtenidos son comparades con el método de -
Mattsson y Swartling (Meddelande, 43, 1954). E1 -
dcido puede ser omitido cuando el queso estd sua-

ve, pero no cuando estd afiejo y seco.

W. A. Christian
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