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Introduceidn.
Este trabajo es parte de una serie de monograffas que se estén
eleborando en la Facultad de Quinmica sobre algunos elementos de
la tabla periddica.

Bl litio es el primer elemento del grupo 1 o sea del grupo de
los metales alcalinos,se les suele denominar metales alcalinos
del &rabe al-qili,que significa cenizas vegetales,ya que &stas
gon particularmente ricas en carbonato sédico y potédsico.También
se da el calificativo de alcalina a toda sustancia de propiedades
marcadamente bésicas.

En esta monografi{a se trata de dar a conocer aspectos 3Jenera-
les de dicho metal,as{ como de algunos compuestos inorgénicos y
organicos,estos dltimos con una gran aplicacién en la industria,

en catidlisis,en sintesis orgénicas etc.



Generalidades:
Valencia y uipos dc unidn.

Bl &tomo de litio posee un solo electrdn de walencia.Bl litio
eg el prime: miembro del grupo 1 o grupo de los metales alcalinos,
constituido por Li,Na,k,30b,ls y *r,todos log cuales ge caracteri-
zan por tener un solo electrdén en un orbital s exterior.

Congecuentemente,la quimica de estos elementos es més simple
me la de cualquier otro grupo.

En este caso se encuentra nuevamente que la similitud que existe
entre el primer miembro del grupo y sus congéneres es bastante
rrande,3in embargo,el tamafio singularmente pequefio del 4tomo de
1itio 7 del ion litio hace que se manifiesten algunas diferencias
apreciables en su comportamiento quimice.

31 bajo potencial de iomizacién del litio (5.39 ev.) indica
que la formacién del ion Lites un proceso relativamente fécil.

Este ion existe como tal en sales cristalinas,mientras que en
soluecidn se encuentra altamente solvatado.

§l litio puede también formar uniones covalentes Li-X.El vapor
del metal es predominantemente monoatémico,pero a temperaturas
cercanas al punto de ebullicidén contiene alrededor de 1% de
moléculas diatémicas de Li.Esta molécula se detecta experimental-
sznte por su espectro de bandas caracterfsticas.

o existe ninguna evidencia gobre la exigtencia de.egtados de
oxidacién diferentes de+ 1l,ni tampoco es de esperar que ello su-
ceda si se tiene en cuenta la configuracidén tipo gas noble del Li
v el valor extraordinariamente alto del segundo potencial de io-

nizacidn (75.2 ev.).



Comparacién entre el litio y los miembros de la familia,
A pesar de que el Li presenta en general las propiedades tipicas
de todos los metales del grupo l,existen algunas diferencias que
sefialan al mismo tiempo uma cierta gimilitud con la quimica del
magnesio.

Las aparentes anomalias del Li se deben fundamentalmente al
pequefio tamafio que posee tanta el dtomo como el ion.21 poder
polarizante del Lit* es mayor que el de todos los iones alcalinos
y hace que el ion posea una tendencia particularmente grande a
golvatarse y a formar uniones covalentes.

1l. La reactividad de los metales del grupo 1 con todos los
agentes quimicos,excepto el nitrégeno,aumenta al aumentar la
naturaleza electropositiva de log elementos (Li—»Cs).El Li es
generalmente menos activo,as{ el Li es atacado por el agua con
bastante lentitud a 25° mientras que el Na reacciona wiolenta-
mente,el XK se inflama y el Rb y Cs reaccionan explosivamente.

Bl Li y el Na reaccionan muy con el Br 1lfquido,mientras que
los otros elementos lo hacen violentamente.3in embargo,el Li es
singularmente frente al N, ,dando Li;N,a 25° la reaccidén es lenta
pero se hace mids rapida a medide que aumenta la temperatura.El
Mg y el Li pueden emplearse para separar el nitrdégeno de otros
gases.

Bl Li metdlico es mids duro y posee un punto de fusién mayor
que el regto de los metales del grupo 1.

2, Bl hidruro de litio,LiH,es mcho mfs estable que cualquier
otro hidruro del grupo 1 ,pudiendo ser fundido sin que se des-

couponga.



Por otrce lado,el LiH no es atacado por el oxfgeno (calentando a
temperatiras por debajo del rojo),el Cl,0 el HC1l.El Li reacciona
con el H a 600-700° mientras que los otros metales alcalinos lo
hacen a 350-400°

Tanto el Li como el Na reaccionan directamente con el C por
calentaniento para formar los acetiluros,LisG,y Na,C,.

3. Por calentamiento del metal en oxfgeno o aire se forma sélo
el dxido Li O (con trazas de Li,0,).Los otros éxidos alcalinos
reaccionan consumiendo una mayor cantidad de oxf{geno para dar
verdxidos ¥,0,y en el caso del K,Rb y Cs superéxidos MO, .

Bsta diferencia puede atribuirse nuevamente al pequeifio tamafio
del Lf',que imposibilita la estabilizacién de aniones grandes
regpecto al tamafio del ion 3-.

4, E1 hidréxido de litio.re descompone por calentamiento al
rojo para dar Li,0,es mucho menos soluble en agua en relacién
con log otros hidréxidos alcalinos.

5. Bl carbonato de 1itio,Li,C0, ,e8 relativamente méds inestable
ileade el punto de vista térmico que los demés carbomatos alcalinos.

Illo se debe a que el pequefio tamafio del Li* hace que el re-
tf{culo del Liz0 sea més estable que el Li,C0, .En cambio la
diferencia de estabilidad entre los éxidos y los respectivos
carbonatos de los demiAs metales alcalinos no es tan marcada.

G. Bl litio es el Unico metal alcalino que forma una imina,
L;lNH.esta sugstancia es miy reactiva.

7. Los alquil y aril litio son generalmente 1lf{quidos o sélidos
de bajo punto de fusidn,solubles en hidrocarburos.Bl metil iitio

nosee un punto de fusidén relativamente alto y es poco soluble en
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hidrocarburos,asgeme jandose mds a los derivados de alquilo y arilo
de los metales alcalinos.

8. las solubilidades de variag sales de litio se asemejan a
las de Mg y a menudo ge diferencian marcadamente de las solubili-
dades de las sales del resto de los elementos del grupo l.Asi,
mientras el LiCl,LiBr y el LiI son altamente solubles en agua,
el LiF es relai.ivamente insoluble,pudiendo ser precipitado medi-
ante soluciones amoniacales de LiF.Bl LiCl,LiBr y particularmente
el LiI,son bastante solubles en golventes orgénicos oxigenados.

Abundancia y Propiedades.

El mineral de litio més importante es la lepidolita,Lil(P,OHg?
Ala‘(sma)s ¥ la e:spod.umcana,I.iAl(S:i.()3 ),_ “

BEn la naturaleza se encuentran dos isétopos de Li:®Li,7.30%
y71i,92.7% .

El litio met4lico es blando,blanco plateado y mucho menos
reactivo que los otros metales alcalinos.

Las superficies recién cortadas opalescen al aire debido a la
formacién del Sxido y del nitruro,pero la reaccién con el agua
no es tan vigorosa como para inflamar el hidrégena.

Bl metal es relativamente liviano,siendo su densidad de 0.53g/cna

Debido a su alto potencial de reduccién

Li (aq)+ e = Li B®=-3.045 V.
resulta imposible aislar el metal mediante la electrélisis de
soluciones acuosas de sus sales.

Posee el mayor de los puntos de fusién y de ebullieién,179°%y
l3l7°,respectivamente,de todos los metales alcalinos.Bl intervalo

en el cual puede existir como lfquido también es mayor que el resto

de los metales alcalinos.



uplen anbién para desoxidar y de ulfurar,y generalmente des-
msificar al cobre y sus aleaciones.Se emplea extensamente en la
Jceparacidn de compuestos organolfticos,como también en la prepa-
racidn del LiH ¥ LiAlHﬁ.

Anédlozamente a otros metales electropositivos,el litio se
diguelve en amonfaco liquido y en otras aminas para dar solu-
clones agules que conducen la corriente eléctrica,las propie-
dades de estas soluciones son consistentes con la existencia de
iones Li* solvatados y de electrones solvatados.Las soluciones de
litio en asinas,particularmente etilendiamina (H,NCH,CH,NH,) son
ajsentes reductores poderosos,empleandoselas principalmente en
1uimica orgénica,

3ales idénicas;el ion Lit hidratado.

Las sales con los aniones comunes,como Cl y 80;-.son altamente
iénicas cualegquiera sean las condiciones.As{ por ejemplo,las
saleg fundidas conducen la electricidad.Debido a su pequeiio
tamafio,el ion Lit posee una alta energfa de hidratacién,ello hace
q2 ge encuentre hidratado en numerosas de sus sales,mientras

> las sales anélogas de los otros metales alcalinos son anhidras.

Las sales de litio derivadas de los 4cidos fuertes,son en
v.aeral las mds solubles de las sales de los metales alcalinos,

ntras que las sales de litio de los 4cidos débiles son las

08 solubles.

31 fluoruro de litio es un sélido cristalino blanco,poco so-
lnble en agua e insoluble en alcohol.Se emplea como fundente para
soldaduras y cristales compactos.

31 cloruro de litio es la sal de litio mds comin,es muy so-

luble en agua y moderadauwente soluble en solventes orgénicos
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oxigerados o bésicos,tales como alconoles,cetonas,ésteres y
piridina.Bstas sustancias solvatan s3in duda fuertemente al ion
Li%, compensando as{ las fuerzas reiiculares.

Los vapores de los haluros contienen especies poliméricas
principal=ente dimeros y trimeros.

El ion hidratado,Li*‘(aq),se encuentra tanto en soluciones
como en saleg hidratadas.A pesar de gque es imposible estimar
exactamente el nidmerc de moléculas de agua unidas fuertemente
a un ion Liten agua,puede estimarse que un ion que posee un
radio eristalogridfico tan pequefio,tiene al misuo tiempo un radio
de hidratacidn muy grande,debido a que interacciona fuertemente
con las moléculas de agua.Asf el ion Lit (2q) en agua posee sin
duda un radio efectivo mayor que el del cé+(aq).

Rs interesante hacer notar gue,apesar de la fuerte solvata-
¢cibén en solucidn,los hidratos cristalinos sélo en vocos casos
tienen més de cuatro m0ldculas de agua »or ion litio,y que las
2xcepcioncs se deben muy probablemente a la hidratacién de los
aniones.

Bl comportamiento de las sales de litio en solucidén se desvia
frecuentexmente del ideal,nresentando propiedades coligativas
anormales (muy haja presién de vapor,punto de congelacidén stec.).

Bl hidréxido de litio formado en solucidn a partir del Lij0
o directamente a partir del metal,es una base Tuerte como todos
los hidréxidos alcalinos.absorbde C0pdel aire tanto en solucién
como en egtado sélido para formar Lilqu.como el Li0H es una
base fuerte,las sales de litio derivadas de 4cilos ifbiles

(Lizco yLi3,etc.)se hidrolizan en soluecidn dando lugar a la
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formacién de soluciones bésicas.

El metal reacciona directamente con la mayor{a de los no me-
tdlicos y ccn algunos metales,pero los productos no poseen un
interés especial.

Se conecen los compuestos con nitrégeno LiNHz,LiIHH v L;aN.

Bstos compuestos oo hidrolizan en agua para dar amoniaco.

Uno de los usos mds importantes del litio en la industria y
en el laboratorio estd relacionado con la preparacidén de sus
derivados orgénicos.Bstos compuestos son muy importantes y dti-
les,asgeme jdndose en sus reacciones a los frecuentemente emplea-
dos reactivos de Grignard,aunque en realidad son mds reactivos
que éstos.

Los compuestos organol{ticos recaccionan rédpidamente con el
ox{geno,inflamindose en muchos casos esponténeamente en contacto
con el aire,con el agua liquida y con vapor de agua.Sin embargo
el bromuro y el yoduro de litio forman complejos de estequio-
setrfa RLi(LiX) con R alquilo que son sélidos estables al aire.

Los compuestos organoliticos se encuentran entre los escasos
compuestos alcalinos que poseen propiedades, solubilidad en hidro-
carburos y otros liquidos no polares.y alta volatilidad tfpicas
de los compuestos covalentes.Bn general,son lfquidos o sélidos
de bajo punto de fusidn,siendo la asociacidén molecular un impor-
sante agpecto esiructural.

Proceso de exiraccidn del litio cuando este se encuentra en

gilicatos.

Las menas de silicatos,que son las més anpliamente sometidas
2 23T08 procesos,se aislan qufmicamente mediante procesos 4cides

> alcalinos.



Bn los procesos 4cidos el mineral espodumena se calienta primera-
mente en un horno a una temperatura de 1000-1100%C para transfor-
mar la espodumena alfa,que se presenta en estado natural,en
egpodumena beta,forma crigtalina més frigil,menos densa y més
fécilmente atacada por el 4cido.El mineral se pasa a un segundo
horno con exceso de H,304.La lexiviacidén con agua de los pro-
ductos del horno se obtiene Liasoq.el cual se trata con Na 005
para obtener L11003.31 carbonato se comvierte en clorurc por
reaccién con HCl.

Bn el procesc aicalino el mineral espodumena o la lepidolita
se pulverizan y se calcinan con 3 partes aproximadamente de
piedra caliza,por cada parte de mineral de ilitio a una temperatura
de 900-1000°¢.La lexiviacién con agua del producto del hormo da
lugar al LiCH,el cual se comvierte en cloruro por reaceién con
HC1.

Bl LiCl seco eg la substancia bage para la obtencidn de litio
metdlico por electréligis.El hafio de la célula es realmente una
mezcla fundida de LiCl y KCl.iLa célula funciona a una temperatura
de 400-420°C,con un voltaje a traves de la célula de 8-9 V.
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METODOS PARA LA DETERIL ACION DEL LITIO

Activacién de neutrones

Totonetr{a de flema

Espe ctrografia

Espf ctrofotometria a) absorcidn atémica
b) emigidn atémica
¢) flama

Cromatografia a) intercambio idénico
b) en papel
¢c) de gas
d) en columna
e) gel
Tolumetria
Anperometria

) Voltametria

Lspectrometri{a de masas
Pluorimetria
Gravimetria
Potenciometria
Titulacién h.f.
BElectroforesis
Destilacidn al vacic (volumétrico)
Por rayos
Interferometria
Polarografia

R, M.N.

I.Re.

Activacién del fotén
Conductimetria
Colorimetria

Activacién del protén
Lspectrografia de rayos X
Coulometria

Activacidén del deuterén
Catalitico

Intercambio iénico
Gasometria

Iodometria

Comple jometria

Precipitaeién
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Separacidén de varios cationes por cromatografia
de particidn,de fase reversible,usandc compuestos
orgénicos neutros de fésforo.
Jdo%. € Leughlin y 2,7.Benks. U.S. Atomic Energy
Comn.Rep. 15-737 1G63.
El uszo de compuectos orginofosféricos neutros,
¥y particuleruente los compuestos tifuncionales, iel tipo le(o}
o CHI(O)Pal,actuando como fase estaciornariaz,nan sido considerados
con atencidén especial,asi como el uso del bis(diiexilfosfinil)-
netano (HDF.L) en la fase estacionaria.

Los resultados obtenidos con estos compuestos,estdn comparados
con los usados,como el tributil fosfato (TBP) y el 6xido de tri-
octil-fosfato (20F0).

Llluchos cationes son separados sobre papeles imrregnados zon
?BP, T0P0,HDP.1.BE1 alto coeficiente d= particidn jara mchos
cationes e¢specialmente en un nedio 4cido (Hcloq),permite el uso
del .D¥.. como fase estacionaria.

Se han obtenido varios valorés de 2Ry o Ry, para mmchos cationes
usando BP, iUP0,4Dll,estoc compuestos en 4cide se han utilizado
cono fase movil,

Se han logrado separar con estos compuestos »rgénsfogfériczos
sobre papel,elementos como Li,Be,la, g, 3r,lantdnidos y otros.

B, Hclc”&esplaza al 5r y al ba pero no 2l Be,Ca o .ig sobre HDFN
en napel,y particularmenite a los dos primeros clementos de la

tobla periddica.
La separacién de los metsies alecalino y alealino térroos se
logré en una columna capacacs c¢o un polimero inerte de Iluoruro

con Hiille

[o]

de ccrbono, izpregnad
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Bn general,los valores de Ry 0 Hy fueron obtenidos de acuerdo
con el coeficiente de particibén.Bl coeficiente de particidén para
la mayor parte de los metales se incrementa (los valores de if
0 Ry decrece) asi como el radio de carga se incrementa a causa
de un cation no hidratado.
2198 .
Determinacién de pequeilas carntidades de Li,Ya,Tl v Za
en fésforo y arsénico,por fotometria de flama.y
después una separacién por destilacidén en una atmos-
fera de clorc.
K.H. Neeb. Z.inal.Chem. 1964 200 (4) 278-236.

Las miestras son tratadas com cloro gaseoso,y los
cloruros obtenidos son destilsdos al vacio.BEl residuo se disuelve
en HCl y acetona,despuds la solucién se atomiza hacia la flama
de hidrégeno-ox{geno.Bl Sr se usa como estandar intrfnseco.

Los limites minimos de deteccidn son 0.03 p.p.m. de Li ¥
0.1 p.p.m. de ¥a,K o Ca en 1lg de muestra de arsénico o f£6sforo.
3738 <3
Determinacién de litic por la reaccién de “Li(n,«)3d
I‘O(t n,ll'-l
d J. Born y D.C., Aumann. Vaturwissenschaften. 1364
51 (7) 159-160.

Bste método esta basado en la irradiacidén sobre
el micleo de‘Li,dando lugar a la formacién del JH. Bn presencia
de’,1la reaccién "O(t,n)"‘.’-‘ se toma como rastreadora.El? sro-
ducido en la reaccién anterior se separa por destilacidmn,como
291“ .

3i la mestra no conxiene"o,puede estd ser pu.verizada 7
mezclada con una sustancia que s{ contenga oxfgeno antes de la

irradiacién.
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3741
Determinacién espectrogrdfica de Rb,Cs y Li
en tectitas.
C.Annel., U.S.Geol.Surv.Profess.Papers. #501-B
1964 148-151.
Las determinaciones espectrogrdficas de Li,Rb
y Cs en concentraciones menores a 1l p.p.m.fueron llevadas a cabo
sobre mezclas de 10mg de muestras muy finas y con 20mg de K,C04,
aplicando 15 ampers a corriente directa y usando un arco ano-
dico de excitacién.
Las lineas analfticas usadas fueron:para el Cs 8521.1,Rb 7800.2
Li 6707.8 A%
los filtros adecuados fueron ingertados en el plano focal,
produciéndose lineas de baja intensidad.
Las exposiciones requeridas son,Cs y Rb y Rb y Li.Los f£iltros
de absorcién se usaron en el U.V. y en el a:ul-verdoso,eliminando

el gegundo orden del espectro.
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Deterninacién de metales alcalinos en aguas

minerales. Potoxetrfa de flama.

Anon. Trudy sruz.politekh,Inmst. 1965 1 (99) 57-65.

3e emplea una flama de propano-butano-oxizenc.

La sensibilidad en la determinacidén de Li,3b,Cs es de 0.014s
por ml, Para una muestra de la se diluye una coacentracidédn de
10 a 2Qqg de Na por mljel Li se determina en una mestra no
diluida con tolerancia para la base de la linea de fondo;X se
determina en la mestra con soluciones amortiguadoras usando
para ello sales de Na con concentraciones de 2.5 mg por ml,para
concentraciones de K de 10 a 3Q«g vor ml, rara Hb y s s€ nece-
sitan soluciones amortiguadoras de Fa y K con sales de concen-

tracién de 2.5mg y 0.25 mg por ml respectivamente.

3399
separacién de Li por cromatograffa de intercambio
lonico.
R. Ratner y Z. Ludmer. Esrael J.Chem. 1964 2 (1)
21“24 .

Bl litio (20 p.p.m.) fué separado simulando aguas
del Mar Muerto conteniendo arriba de 300g/1 de otras sales,
incluyendo™ 80g/1l de NaCl.Se pasardn 5ml de muegtra a las colum-
nas (120 cm X l.5cm) conteniendo amberlita IR-120 (3+He 20 a 50
mallas),y usando un eluyente con metanol al 35%,HCL (9:1) a
25 ml/hr. Los prizeros 250 ml tueron descartados,y sucesivamente
porciones del producto de cada' l00ml Iueron anaiizadas por toto-
metria de rlama.sajo estas condiciones todo el Li aparecid en los
primeros 600 ml de liquido obtenido,y los primeros 1.5 litros
obtenidos rueron de Na libre.3e hicieron 4 determinaciones de las

soluciones preparadas conierienls 14 n.p.m. de _i iande reszultados
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de 14.5,13.,9,14,3 v 13.9 p.p.m. las 3 determinaciones del agua
del Mar iuerto dierén como resultados:18.2,17.0 § 17.5 pPePomd.
Bl grado de elucidn es muy importante.
6088
Determinacién de litio por activacidn de
neutrones en presencia de metales alcalinos
¥ Magnesio.
G.W. Smith,D.J.Santelli y H.Piess. Analytica
¢him.Acta, 1965 33 (1) 1l-12.

Las reaccioneg de bLi(n,ﬁk)’ﬂ y MO(t,nfx? fueron
aplicadas.Después de haber irradiado con un estandar la muestra,
con un flujo de neutrones de'.L'Qxlo‘aneutrones/cm"seg por un
tiempo de 20-112 min elﬂf se separd por precipitacidén como
PbcfiP. La aniquilacién de fotones para la separacién de”% es
calculada,con ayuda de dos detectores de Nal,un retardador es
acoplado .al sistema y a un analizador multicanalizado.La des-
viacién estandar se hace por un preparado de litio en sodio al
1%, siendo el aglomerante del 2%.

Le sensibilidad en una solucién pura es 0.2 partes x10 y en
un aglomerante de sodio es de 0.5 x ld:
Los ndcleos emitidos por el positron interfieren,pero pueden
ser eliminados por métodos quimicos.
6578
Determinacién de iones Li y Na en aguas minerales.
V.Kevoral y A.Okac. Cslkd Parm. 1965 14 (7) 342-346.

Se acidula la muestra (=40 miliequivalentes del total
de los cationesjmenor de 900mg de Na)con el HCl,se elimina el
C9ycon calentamiento hasta le ebullicidén y evaporando de 200 a
400ml.La soluciéd se pasa completa a una columna de Dowex 507-X8

(H*de 100-200mallas) con un tienpo de 25 a 30 ml/hr por cm‘y la

columa se lava con etanol al 35% (250 1),
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eluyente Litcon HCl-0.6li en etanol al 6C7 (370ml) ($~-12ml/hr
por cﬁ‘),desechando los primeros 150ml de eluyente.Cluyente
§&" con HC1-0.4% en etanol al' 40% (SOOmi por cada 100mg de Na',
para 87Cml para cantidades menores de 4(C0mg de %a ).3Zl ion sd:
del eluyente se determina grévimetricamente como BaSOq.el ion
Nd*grévimetricamente como NaCl y el ion Li*por fotometria de
flama.Bl K,hg,ca,Sr,Ba,Mn,?é“,NH:,horato N Pd:no interfieren

en la determinacién.
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2282

Determinacién de Li,Na,K,Ca,Mg y Sr en aguas

rinerales y naturales,por fotometria de flama.

H.,Podobnik,M,Dular y J.Korosin., Mikrochim

Ichnoanalyt Acta 1965 (5-6) 1073-1080.

La solucién problema (1 litro) se pasa a una columma

conteniendo una resina intercambiadora de iones (C17),eliminando
interferencias aniénicas,después se desechan los primeros 100ml

del filtrado y se determinan los metales por fotometrfa de flama,
usédndose un monocromador para obtener una linea de bajo radio.Las
condiciones para la determinacién son tomadas de acuerdo con la
concentracién del metal presente,por ejemplo la determinacién
minima para el Na es de 0.33 p.p.m. a 330nm ¥y a 0,002 p.p.m a
589nm.

Las muestras de aguas minerales pueden ser acidificadas con
HCl1 hirviéndolas para eliminar el colantes de hacer la determina-
cibn.

3032
Determinacién iodométrica por el método del arsenato.

I.K, Guseinov y I.L. Bagbanly. Azerb.XKhim. Zh. 1965
(5) 77-81.

A la solucidén problema (de2 a 15ml) se le adicionan
de 10 a 15ml de NaaAaO*-N y KOHE-N por cada 1l0mg de Li,la mezcla
ge evapora a balio maria a una temperatura de 80 a 90 aasta la
aparicidén de los primeros cristales,entonces se adiciona un vo-
lumen igual de alcohol isoprapf{lico,después se disuelve con Has°v
y KI,y se titnla el yodo libre con NaastOSy'una solucién de
almidén.
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3775
Prueba precisa para la determinacién de
isétopos de litio por espectrometria de masas.
Hele 3vec ¥ A.R. Anderson. J.scient.Instrum.
1966 43 (3) 132-137.
Se desecribe un instrumento de sector magnético a 60°
vy 5em de radio,con colectores dobles para e y*Lif
El deslizamiento permite detener cualquiera de las 3 muestras,
que pueden ser aisladas sobre la fuente de iones,en forma de
lentes en lf{nea recta. Log lentes se forman por cualquier miestra
sublimada en un filamento incandecente.
6483
Determinacidén de litio en el agua de mar con
thoron.
Katsuya Vesugl y Toshikoru liurakami. Japan Analyst.
1966 15 (5) 482-487.

La determinacidén espectrofotométrica de Li con
thoron 1 se ve atectada por la presencia de wa,lg,Al,Te,Cu y Zn,
pero pueden ser eliminados por medio de intercambio idnico.

50ml de agua de mar se pasan a una columna (20 mm de didmetro)
de Dowex 50-X8 ( Htde 100-200 mallas por cada 100ml) 1l.2ml/min.,
la columna se lava con HCl-C.2N. Después se dejam pasar 700ml,
el Li se obtiene en los siguientes 200ml con una pureza de 97:.

Un pequeilo aumento de Na es obtenido pero no interfiere.

El producto obtenido es evaporado a sequedad,disolviendo el
residuo en 5ul de agua y tratdndola con KOH al 20% (0.3ml),ace-
tona sul y thoron 1 al 2% (1lml) y aforando a 100ml con agua.

Bl coericiente de extincién es medido a 480nm.
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Determinacién de litio en zeolitas artificiales

después de extraceibén con dioxano.

A.V. Andryushchenco,V,.V. Kobzev y O.A. Zan'ko.

Visnik 1l'vive's politekh., Inst. 1966 (10) 126-129.

ssta determinacién de Li en mezclas con otros metales

alcalinos,ejemplo en Na,en zeolitas del tipo A,estd basado en
la solubilidad selectiva del LiCl0y.3H,0 en dioxano.Procedimiento:
esta basado en pasar los metales alcalinos en sus respectivos
percloratos,por la evaporacidn de la muestra con HCquhasta
formar una pelfcula de las sales correspondientes,y después
enfriar hasta que ge produzca una masa sélida.El residuo se
tritura y se le agrega 10ml de dioxano,después se filtra con una
fibra de vidrio y se vuelve a lavar con dioxano (de 2 a 5ml),se
le agrega agua y se evapora la golucién a sequedad,se le agrega

Elsoqy ge vuelve a evaporar a sequedad,el regiduo se somete a

una temperatura de 700°,obteniendose el Lizsqq.

1333

C.d.arco espectrogréfico, técnica para la determinacién
de trazas de Li,Rb,Cs en silicatos.

J.J, Gurney y A.J. SBrlank. Analyt. Chem.

1966 38 (13) 1836-1839.

Las determinaciones fueron hechas en un instrumento
Jarrell-Ash de 3.4m el cual estd eqiipado con un plano rayado y
un filtro rojo que desvia e. segundo y tercer érden de inter-
ferencia en las regiones del rojo y del intra rojojse adiciona
Ca® al 20% a la muestra,se incrementa la intensidad de las

lineas usadas [ Li 8126 A° (6707 & puede ser usado cuando
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la concentracién del Li es muy baja) Rb 7947 4% y 78¢0 4° ,
cs 85214°]] y también actda como buffer eliminando los efec-
tos de aglomeramiento.

Se deben tomar precauciones evitando las interferencias

a causa del grupo cianégeno.

Determinacién del Li en mezeles de aluninio,

R. Hourquin, M. Scheidecker y J. Herenguel

Chim, analyt., 1967, 49 (1), 28-29.

i1 procedimiento es aplicable a muestras que

contienen de 1 a 3% de Li.La muestra se disuelve en H,S0,
H,0-BEC1 (1:531),después se calienmta y se le agregan I0Oml
después se toma una alfquota de 20ml y se evapora a seque-
dad,el residuo contiene sulfatos los cuales se disuelven
con agua,teniendo un pH 2.5;esta solucién se pasa a una
columna (30cm x 3em)conteniendo una resina IRA-400 (satu-
rada con SDTA O.IM)en la columna se retendréd el Al asocia-
do con el iom 305,en otra columa (I5 x I.5cm) conteniendo
la migma resina (0H") se retendran el resto de log iones

307 .51 producto (conteniendo LiOH) se trata automdticamente

con HC1l 0.05M.

Separacién de Li de otros iones de nmetales
alcalinos por fase reversible en columna
cromatografica.
D.A. Lee., J.Chromat. I967 26 (I) 342-345.
El uso combinado de compucstos orgdnofosfori-
cos desplaza al agua de la esfera de solvatacién del ca-
tién.y de un agente quelatantej;esto ha sido aplicado en

la extraccién selectiva del iom Li%
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5l soporta inerte usado (Haloport ™ de 30-60 mallas) fue mez-
clado cor una solucién de reactivos derivados del dodecano
(2g de soporte/ml de soluicién) e introduciendo a la columna
(15 x 1 cm)la solucién del eluyente.La fase estacionar{a fue
(1) dibenzoilmetano-0.1HM éxido de trifosfina en dodecano.
Los eluyentes fueron Nq§3.2m-aq.,Hﬁsl.6m-aq.,KOH-O.1M y
HCl-0.6l,cada uno saturado con la fase orgénica apropiada.
ElaLNa Yy el“gs se usardén como testigos y fueron detectados
por fotometria de flama.
3794
Titulacién potenciometrica de iones Li,Na y K
en medio no acuoso.
S.Kiciak, Chemia analit.1967 12 (2) 209-216.

Los acetatos de Li,Na y K fueron disueltos
en 4cido acético-anhidrido acético (9:1) (1lml),solucién de
nitrbenceno al 20% en benceno (30ml),después los metales
alcalinos se titularon potenciometricamente (usando elec-
trodos de Ag-AgCl y de vidrio)con HCngO.SN en 4cido acé-
tico anhidro.Bl punto final fue determinado por el método
de Hahn (Analytica Chim.Acta 1954 11 396).E1 método fue
usado en la determinacién de K,Na y Li separadamente y en
mezclas.0tras sales de metales alcalinog fueron convertidas
en acetatos por conversién preliminar a sulfatos con stq;m.
seguido por la precipitacidn de BaSQ?con Ba acetato-N.

1 filtrado conteniendo los acetatos de los metales alca-

linos y de Ba,fue evaporado a sequedad y los acetatos de
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los metales alcalinos fueron extraidos con etanol anhidro.
Las sales de amonio,Rb y Cs interfieren en la determinacién,
pero pueden ser eliminadas por calentamiento de los sulfatos
a 600°.
4536
Sensibilidades en espectrofotometria de
absorcién atémica. V,Pb,Li y Asg.
J-Pamfrez Kufios y M.Z. Roth. Plame [otes.1967 2
(3) 47-53.
3e tiene informacién sobre la determinacién de
Pb,Li y Ag con el usuv de un flujo laminar y una flama de aire-
acetileno.La méxima sensibilidad se obtiene a 2170 A?para el
Pb,aunque a 2614 A?hay menos error y umn mayor ranzgo en la de-
terminacién.Para la Ag,a 3383 A°ge obtiene una linea débil en
comparacidn con la linea de 3281 LOrara la determinacidn de
Pb y Li se puede trabajar con lémparas de corriente de 5 y
20mA respectivamente.
4555 . .
Determinacibén de Li en rocag,por espectroscopia
de absorcién atdmica.
Yu.V.Zelyukova,.P. Nikonova y .S, Poluéktov.
7h.analit.khim.,1966 21 (12) 1409-1413.
Priturar 0.5 a 1lg de muestra y adicionar HP=-
H,S04 y evaporar hasta la eliminacidn de los vapores de S0z 5
después disolver el residuo en HNOy ¥ adicionar un volumen
conocido (25-50ml;la concentracidén de HNOypuede se N) tomar una
alficuota de la solucién,adicionéndole 0.5ml de butanol,mnis 1l0ml
de agua,después se atomiza esta solucibén y pasa a la flama de
aire-propano-butano,las determinaciones se hicierdén a 6708 P
usando una limpara como fuente.

La calibracidn se uso una solucién estandar de Li que conte-

nia an3,butanol al 5% y lmg de K/ml.
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Determinacién de litio en suero por espectros-

copia de absorcién atémica y de emisién de flama.

B.G. Bliejenberg y B Lelijnse. Clinica Chim. Acta.

1968 19 (1) 97-99.

gstos métodos son comparados.Cualquiera de los

dos tiene sus ventajas y desventajas.La determinacién por emisién
de flama puede desproteinizar,pero la determinacién se lleva un
tiempo méds o menos largo,haciendose las lecturas con dificultad,
obteniendose curvas no lineales.Los resultados se mejoran mo-
viendo el quemador a 90°,y viendo el decremento sensgitivo del
desproteinizado,con etanol al 964. Esta correccién da por resul-
tado una curva de calibracidén en la gré&fica més recta.

Ll método por absorcién atdémica también presenta desproteini-
zacién y se obtiene curvas no lineales de calibracién,pero ha
dado resultados satisfactorios.

2353
Determinacidén espectrogréfica de trazas de litio
en mestras de oxidos refractarios.
J.3. Matic y D.C. Pesic. Appl.Spectrosc.
1968 22 (1) 63-65.

Se han determinado espectrogréficamente muestras
de Li en oxidos,metras abajo de 0.05 p.p.m. de Li en 6xido de
uranio,u 6xidos de aluminio u 6xidos de torio.Para tal determi-
nacién,la miestra es excitada por medio de una descarga de un
tubo de vidrio que contiene silicato de boro y He.La muestra se
pasa por una abertura al final del cétodo de grafito el cual se
coloca dentro del tubo de descarga por medio de uniones estandar.
En el otro extremo del tubo se-coloca el 4&nodo que es de aluminio

y una ventana de cuarzo alineada con el espectrografo.lLos estandares

ge prepararon con mezclas de Lichspuro,dxido refractario puro
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y grafito. Bl coeficiente de variacién estd en un rango de

5 a 40% de acuerdo con la concentraciém de Li.

Determinacién de litio en el suero para uso clinico,.
A.Andisen. Scand. J.Clin.Lab.Invest. 1967 20 (2)
104-108.

La emigién de flama a 67lnm debido al Li,esta in-
crementada por la presencia de Na,K y Cajes por eso que estos
elementos son adicionados a la solucién estandar por la seme-~
jansa con el Li.

Procedimiento: se prepara un blanco disolviendo Gacob(Z.Sg)
en HC1-N (53ml) mds Nall (81.82g) y KCl (2.98z) y se afora a un
litro.Después se prepara una soluciédn estandar similar a la
anterior,conteniendo ademés Li1803(0.739 g) e incrementando el
volumen con 4cido a 73ml;se diluye cualquiera de estas soluciones
con 9 volumenes de agua.Por fotometr{a de flama se atomizan a
la flamaj;se diluye un mililitro de solucién del blanco y un
mililitro de la solucién estandar y se le agregan 20ml de 4cido
tricloro acético,sometiendolas a la tlama,ajustando el cero del
aparato con el blanco y la deflexién media de la egcala con la
solucién estandar. La muestra se coloca (0.25ml) en un tubo de
centrifuga conteniendo 5ml de una solucién de 4cido tricloro
acético,se centriiuga por 1l0min,después el sobremadante se
gsomete al atomizador y a la flama.Para instrumentos que tienen
una cémara de condensacién,se diluye la solucidén estandar,el
blanco y la muestra con agua en lugar de 4cido. La dilucidn
es l:20j;este instrumento as{ como esta dilucidn son usados
convenientemente para la determinacién de X ¥y Ca;Li no inter-

tiere en el andlisis.
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jeparacidén de iones de metales alcalinos sobre
Tofatil EK,P.3. Cromatograria.
I* « Scheibe. Z.Chemie,Lpz. 1468 8 (1) 27-28.
Se observo que al usgar una resina (26% de divinil
benceno) y en caliente,el intercambio ionico aument$ concidera-
+
blemente, pero pudo ser empledo en la separacién de,Li,Néfy E;Al
bajar la efectiviaad de la resina se obtuvieron datos mds precisos.
se usd una columna (22 a 92 cm x 10 mm) rellena con Wofatit

K.P.3. (16% de divinilbenceno) de particula viscosa de 0.1l a 0.3ml,
por elucidn de 0.5 a 1 mlfmin y con HC1l-0.2 a2 0.3N.



1963 Andlisis couloméirico en acetonitrilo.
R.R. Bessette y J.7.Clver. J.electroanalyt.
chem.,1963 17 (3-4) 327-334.

La determzinacidén de Cu,Li y Na puede efec-
tuarse por medio de un control de potencial coulométrico,utili-
zando un cdtodo de mercurio (Scm) en acetonitrilo y cont=zniendo
perclorato de tetraetilamonio-0.lll.La utilidad de las espzcies
estables de CE sque se -formaron 2n el primer paso de la redue-
cién de Cu' se toma mcho en cuenta.Bn la determinacién de Li
v Ya,si las trazas estan disueltas en 0, entonces hay interferen-
cias en la determinacién y hay que redueir al ion superdxido.

Este problema ge puede resolver ccn una pre-electrdlisis sobre
100 microequivalentes de la muestra.

3292

Andlisis para la determinacién de berilio,

litio,boro,fivor y Plomo.

H.R. Lukens. J.radioanalyt.Chem.,1968 1

3192354

Este método se desarrolld por mediciones de la
vida corta de los radionucleos y emisiones 8 .lLa irradiacién
se llevo a cabo fuera del reactor de pulsacién.

21 reactor consta de un sistema de deteccidén incluyendo un
cristal de NaI de capa delgada y un detector construfdo de un
block cilindrico de lucita. Los detectores fueron acaoplados
para separar los pulsos elevados peo» mnedio de un analizador
mlticanalizadoj;as! pueden ser medidas las radiaciones!<:y.

Las muestras irradiadas (en recipientes de polietileno)

fueron sometidas a un flujo de aire comprimido,durante un tie-



3318

44

o de (.6 seg. Se observd que lo. recipientes de polietileno
o en l.390 mg de aluminio irradiado por 6 seg a 250 K#yno in-
terferiin en la determinacién. Los limites de duteccidn fue
ron 15,1 g para Be, 0.8 ng para Li y 1.1lug para B, para * y -
Fb los limites de deteccidén fueren 0.83 ¥y C.4 48, respectiva-

nente.

liétodo volumetrico modificado para la deter-
ainacién del Li. i K. Hitra, ¥. iukherjee y
A. Chakraborty. Indian Jeram., 1968, 13 (4),
103-106.

_ste método involucra la formacién de un -
complejo KLiFe(I0;) y una subsccuente determinacién de ?;’uti--
lizando EDTA y HgUO, «

Prodedimiento: Los reactivos se preparen ﬁe la manera siguien
te, disolver [I04(2g) en KOH2N (10 ml), diluir con 50 ml de a--
gua, adicionar una solucién de PeClzal 10% (3 ml) y aforar a -
100 ml con KOH-2N. Tomer una alfcuota de la solucién muestra -
(w0.10% de Li) adicionando KC1l( 0.2 g) y 5 ml del reactivo, ca-
lentar de 50 a 60 grados por egpacio de 2 a 3 min., dejar enfri
ar a tempcratura ambiente, filtrar y lavar el precipitadec con -
amua. Disolver el precipitado en caliente con HC1l-2N, hervir -
para eliminar el exceso de IOy, enfriar y después ajustar el pH
a 1 (usaando cono indiccdor el amarillo de metanil) titulando con
solucibén estandar de LDTA ¥ #Hy3CN como indicador. Alterrativa-
acnte, titular con golucidn estandar de Hgnosen presencia de --
ZERSJH sin ajuste de pH. I este método es aplicable p=ra lz de
terminacién del Li en mezclas de cloruros siguiendo el proceso -

ie extraccidén de Lawrense 3zith y es también aplicable a muestras
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que contienen abajo de 0.Jag de LiCl,

3527
Pitulacién indirecta en la deterzinacién de litio

en un complejo de difeniltungstencs-fenil-litio.
°,Sarry y H.Grossmann. Z.anor:. allg.Chem.
)68 359 (5=06) 234-240.
Se. ha desarrollado un método para la deterninacién
de litio en (C Hg), 3-(C‘HgLi)q y,utilizando Fa giQycomo titulante.
Dicha determinacidn se puede realizar por titulacidn poien-
ciométrica o conductrimétrica en ausencia de aire y en nedio

4cido.
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snalisis espectrogrdfico para la determinaciédn
‘e metales alcalino y alcalino-térreos.
A.H. Kosin,l.i.Korosteleva y V,P, Yurova. Trudy
kuibyshevsk.gos.nauchneissled. Inst.neft.’rom.
1968 (39) 227-235;Refererat. zZh. Xhim. 19GD. 1969
(10y Abstr. No.l0G1l98.
Los residuos de las muestras son convertidos a
sulfatos y colocados en una ranura de un electrodo de carbono.
Los estandares se preparan sobre una base comprendida de
la, S0n al 52%, MgSOy al 22% ¥ Casqqal 26%.Para la determinacidn
de Ni, re, 7i, Al, Sn, ¥n, Cu y V,los elementos son excitados
npor medio de un arco de descarga y registrados sobre una grifica
egpectrogrifica del tipo ISP-51; el método a la gota es
recomendable para litio,bario y estroncio entonces,para Li y Ba
-3, ' .
(€10 % ) una gota de la muestra filtrada es colocada sobre el
electrodo de carbdn y tratada con una gota de solucidn de
-3
poliestireno en benceno al 3%; para Sr y Ba ( »3.2 x 10 %% ), la
muestra se diluye el ndmero necesario de veces con solucidn de
aCl al 2¢%. Después se calienta la muestra,y se fija con una
resina de bakelita.Después la muestra es excitada por medio de

un arco a c.a. por un ainuto.

4]
D
Wi
o

sjeparacién cuantitativa de netales alecalinos por
cronatograff{a de intercambio ionico.
strelow, 3.J. Liebenberg y P.von S.Toerin. analytica
chim.icta. 1968 43 (3) 465-473.
La mestra (lg) se disuelve en HP-H, S04y calentando la
ylucién se eliminan los vapores de SQs.Después se adiciona

foido oxdlico Q.50 (20ml) y 10ml
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de HJ1 2.5H, la mu:stra se caiisnta hasta la disolucidn de
los sélidos (los silicatos qus no se disuelvan por este mé-
todo son tratados con HF solo o en mezcla con Hﬁqf;glscqen
poli (tetrafluorcetileno) en una autoclave a 250 3zrados).
A la solucidn se lc adicionzn 80 ml de #fcido ox4&lico 0.5
y un2s gotas de H,Q, al 305, la solucién se diluye con =20C 2l
y es pzsada a una columna (7.5 cz x 1.9 em) contevaimndo 10 g
de une resina iptercambiadora de aniones AGl-X8 {1l0-200 mz
1llas) pretraténdola con 4cido oxAlico (50 ml). Los metales
alcalino y alcalino terreos, mfis ln, son corridos con HI¥0.1ll
4cido oxdlico (100 ml) con un tiswmgo de 3.5 ml/min.; AL, ?éf
?i% zr, 3f, 70 70 i¥, Ta y io son retenidos por la resina -
conmo conplejos de oxalato. Los filtrados combincilos son pa=-
sados a una columna (17.5 cm x 2.5 cm) conteniendo 25 g de -
una resina intercambiadora de cationes Ag507/-I3 (Hfde 200 ==
400 mallas). 21 4cido oxAlico y el H,504 son eliminados por
el lavado de la columna con HC1 0.01 ¥ (100 ml),y =1 Li
. ¥y el ¥a son obtenidos con HHQ’O.S 4 €600 11) a 3.5 ml/min,
subsecuentemente =1 X, Rb y Cs son obtenidos con HHG,J.6 -
(650 ml) con lcs mismas amczdidas., Los metales alcclinos y el
In son retcnidos por la colummna, La fraczcidn Li-ia es evang
rada a sequedad, el residuo se disuzlve en F31-0.01° los dos
elementos son adsorbidos en una columna (8 cm x 1.9 cn) con-
teniende 10 g de resina Bio-Rex fenol-formaldehido (H*100--
200 mallzs) el Li es obtenido con H71-# en etanol al 80 =-
(400 ml) el sodio es obtenido con HC1-0.2X (250 ml). La ’rag

cibn de X-3b-3s es evaporaca a soquedad, y el regiduo sc die
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suelve e Cl-0.01 ,7 los metales :lcalinos son adsorbidos
gobre uns columma (16 ecm x 2 cm) conteniendo 25g de la resina
Bio~Rex 40. ¥X,Rb y s son obtenidos subsecuentemente con HC1l-
0e7M (55Cml),HCLl-C.7M (500ml) y HC1l-4i (600ml),respectivamente.
2909

Determinacién de polvos por espectroscopia

de flama.

Je3. Woods. Appl.Spectrosc. 1963 22 (6) 799-800.

Se emplea un quemador con una flama de gas natural-
ox{geno,en el cual parte del oxfgeno lleva el polvo dentro de
la flama.lLa proporcién de flujo depende de la presidén del oxi-
geno y de la densidad,de la humedad contenida,el tamafio de la
partfcula y de la forma del recipiente que contiene al polvo.

El minimo de deteccidn de Baclz.CaELo KC1l es de 1lmg y para
HaCl o LiF es de O.lmg.
3724
Determinacién de metales alcalino y alealino

térreos por ionizacién de una flma de hidré-
geno.

Shun Araki,3higetaka Suzuki,Toshiyuki Hobo y

lasaaki Yamada. Japan Analyst. 1968 17 (7)

847-854.

Después de la adsorcién sobre una columna
(2¢cm x 4.2nm) de fosfato de circonio Bio-Rad (200 mallas),Li,Na,
X,Rb y Cs son obtenidos por el uso de 0.03N,0.1N,0.2N,0.5N ¥
HH%CI-N.respectivamente,y Ca,Sr y Ba son obtenidos con unycl-
0.20-HCL O.OOSN.HHQCI 0.5§-HC1l 0.005N y HCl-N,respectivamente.
Log productos son analizados por ionizacién con flama de

hidrézeno con una longitud de 314 mm.El Hﬁ~cl es eliminado por

pirdlisis.
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Determinacidén de trazas de litio,berilio o
f8sforo por anflisis de rayos X.
3.L., Luke. analytica Chim. 1969 45 (3)
565=376.
En la determinaciédn de 1-10Q4s de 11,5045 de
Hﬁ:,l&gw; de ﬁa* o lng de K+,P.b+ o] Gé*pueden ser permitidos.

Zn presencia de estos iones el primero en geparar es el Li por
cxiraccibén de LiZl con acetona.las interferencias a cousa de los
iones son eliminados por intercambio catidnico en una columna
(1Ceca x 1Cn) de Dowex 50-78 (1l00=-20C mallas de forma H*); la
separacidn por intercambio catidnico no reguiere gue la muestra
see de un cloruro alcalino o cloruro de amonio,pero ¢s necesario
mue el anién presente no sea C1 o que no pueda ser convertido a
un cloruro con facilidad,

intes de ser sometida la rmuestra a la espectroscopfa de rayos X
21 Li es precipitado como arsenato o como fosfato con solueién -
etenblica de KHa4sUy © HasPqucspectivamente.En la determinacidn
de 3e (arriba de 4qu),existen muichas interferencias cuando el
Be os precipitado como fosfato en presencia de EDTA,este preci-
pitado se produece con solucibén etanélica en iones Pg.y en un DE
ie 5 lespués de eliminar lz nateria orgénica y todas las trazas
7z otroc elementos por adecuadas senaraciones quimicas,

L1 £8sToro (1-4043) drimero se convierte a Pd;;y material
orsfnico y otros elementos son separados.Subsecuentemente el P

¢ rrecipitado como e;(?Oq}zen presencia de 4cido tartérico y
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Determinacidn de litio,
Gheorgne larcu y Viorel 3acelean.
3tudie Univ.Babes-Bolyai,l9el 14
(1) 139-141.
Disolver en &cido acético al 60% en caliente (100nl)
acetato de Zn (117g),enfriar y adicionar con cuidado acetato
de uranil pulverizado (140-148g) y azitar de 12 a ié hrs.,
adicionar Li Zn acetato de uranil (4-8g),azitar por ezpacio de
3hrs.,el sobrenadante se pone en un cuarto obscuro nor 3 o 4 dias
antes de su uso.Bvaporar la mestra y la solucidn estandar =
sequedad,adicionar solucién del reactivo filtrado (30nl) con
agitacién durante 15 min,
Las interferencias se pueden evitar por la desintegracién d=

.

productos de U,

2271

Determinacién por absorcidn atdiica,de Li.
Prederick Y.,Harry l.lakagawa,?.?. Harms y
Gordon Van Sickle, Bull.U.3. geol.Surv.,
# 1289 1969.
Métodos nara la determinacién de Ag,31i,2d,Li, 2
%,Yi,2Zn,Au (3 métodos),Te 7 Hg,en sblidos y rocas.ilzguno de los
nétodos han sido modificados en su procedimiento.
Procedimiento:disolver la muestira en Hzo3caliente;la mestra
que contenga por ejm.An y Te usando el HBr para su disolucifn,
para los metzles alcalinos o ¢l Ca se usa, H‘l: HKL-HP.-“.a el
Hg,la disolucién se reemplaza por calentamlento reduciendo el

metal en sus componentes.Por €. uso de un solvente de extrac-

¢ién es posible eliminar las interferencias,

2896

Determinacidn voluméirica de Li en LiZ0a
en nitratos y en feritos,en zedio no acu
flara Hochmann y Blisabeth Paldy.
Them.,1965 226 (5) 2=313.
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Bn el andlisis del Li,3Cy,1la miestra (0.62) es disuelta en an-
nidrido acético 4cido (10ml) previamente titulados con Hllﬁqsn
anhidrido acético-:Jlﬂ(usando como indicador violeta de genciona)
hasta obtener un color de transicibén.A la solucidn se le agresza
331q(lG-15ml) antes de la titulacidn y antes de agregar el indi-
cador.La mezcla se titula con H’lQ;G.GSN con el nismo indicador.
En la determinzcién de Li en LilCy,los iones li0gson reducidos
primero como &cido ascorbico.y el Li es titulado como ya se
zenciono en hidruro-anhidrido acético en medio 4cido.Bn =1
andlisis de ferritos de litio y ferritos de Li-Ili-2Zn,la mesira
(0.3-0.,6z) se disuelve en HBr concentrado y la solucidn es
evaporada a sequedad.Este procedimiento se lleva a cabo en 3 pasos,
la solucién se aforz a 2¢Cml,y se toma una alfcuota de 20ml y se
evapora a sequedad.Al residuo se le agrega HBr-3.51 (1iml) y el
Fg‘es extraido por medio de metil isobutil cetona (10ml) por
agitacién por 2 o 3 min.,después adicionar E,0paq. (2 o 3 gsotas).
La fase acuosa es evaporada a sequedad y al residuo se le
agresa Jclqal 3% y la solucién de acetato de _élen anhidrido
acético (1:1) en nmedio 4cido,previemente titulado con Hcloq en
presencia de tropaeolin 00 (anaranjado de 4cido 5) y azul de
metileno.Pinalmente la muestra es tftulada con HCIQ;O .05% en
anhidérido acético hasta obtener un color rojo violeta.Los ferritos

de i y algunos de Zn son solubles en fase cetonica.

o7

Deternminzcibén de litio en rocas.
Z.3ulcex y J.Rubeska. Jolln Zzech.Chem.Joamn,,
1959 34 (7) 2048-2056,

Se ha desarrollado un método para la de-
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terminacién de trazas de Li en rocas que contienen silicatos por
fotonetr{a de flama. Las interferencias de Ca y Sr son eliminadas
por la adicién de Al(HQsz,.Para el andlisis de rocas con alto
contenido de Ca0,el Li se separa primero por cromatograffa de
intercanbio ionico con HC1-0.5i en medio metandlico como eluyente.
Para rocas 4cidas que contienen de 1 a 25 de Ca0 el limite
para la determinacién es 3 p.p.m. de Li, La sensibilidad de este
nétodo cuando se le adicionan sales de Al depende de la naturaleza
de la muestra,el Li puede ser determinado a 147% de S20 y a 5 Dp.p.m.
del misno.
3701

Determinacién de materiales inorgénicos

sintéticos.Separacién mutua de metales alcalinos

con ires diferentes &cidos de antimonio.

Liitsuo ibe., Bull.Chem.Soc.Japan 1269 42 (9)

2683-2685.

Se usaron unas columnas (6 cm X 0.8cm) conteniendo
3g de una substancia amorfa,3.9g de 4cido anviménico en forma de
cristales y 6.4 de cristales de vidrio (I,II,III respectivamente);
quby HHQHQBcomo testigos y como eluyentes.la concentracién de
los metzles alcalinos fue determinada por fotometria de flama.

Los valores de Iy fueron muy altos sobre II y I o III,excepto
para el Lf*,y el intercambio iénico indicado por las isotermas,
el coeficiente de selectividad varia conciderablemente con la
composicidén ionica de la solucién.3obre I y III la separacién
connleta de Li,lia 7y ¥ fue obtenida con el uso de Hﬂqs—o.li y 2y
respectivazente, con Hi0; se obtuvo una buena separacién de Li,T ¥y

Cs sobre II. La elucién con IH*H{’acuoso de varias concentraciones

logra buenas separaciones de pares de elemen-
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tos,por ¢jemplo Li-E,EK-3b y Cs-Ea,pero no asf{ el par Rb-33,sobre II,
3obre I y III los iones de los metales alcalinos excepto el
Li fueron removidos como un grupo con KH NC-0.03-X, II y III
fueron los adecuados para utilizarlos en la columma por su
naturaleza granular y su beja solubilidad,II fue estable a los

reactivos quimicos,
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Deterninacién de litio en presencia de otros
metales alcalinos.
yicent liassa. Trav.Soc.Pharm.1963 29 (3) 209-212,

Determinacién de Li abajo de 25 p.p.m. en presencia
S 3~
de Pbi » 40 AsO4 u otros metales alcalinos o alcalino térreos

[=5

{ionesg),ajustando la solucibédn muestra a 100 p.p.m. de Lity
aplicando 104l de esta solucibén a una cromatografia en capa fina
cublerta con unas planchas gque contienen una capa de celulosa de
U.25n2,y aplicando a estas mismas planchas 1Qyl de solucién
estandar cue contenga de 90 y 110 p.p.m. de Lif Desarrollo de

lo cromatograffa en placa ascendente (paraxlQcm),con metanol

al 23, H2l (17:3;,secado con aire y rociada con una solucién
filtrada preparada con 0.lg de LiZl,una solucién de acetato de
uranil dinidratado (10g) y 6g de 4cido acético en 49g de H,0
nezeclada con una solucidn con 30g de acetato de Zn trihidratado

v 38 de &cido acético en 32g de Hy0. Los valores de Rp de Li,

Ja y . son 0.85,C.45 y 0.05,respectivanmente.

Determinacién de Liy0 en rocas que contienen
silicatos.
laurice 3tone y Susan E.Chesher., Analyst.Lond.
1267 94 1063-1067.

Cerca de (.4g de roca seca se trata con HF y HEOQ,

vy el residuo se disuelve en Hcloqo HiiOy 7 se afora a 200ml.Esta
solucidn se emplea para la determinacién de Li por el método de
2bsorcibén atémica a 670.8nm y con una flama de aire-acetileno.

La presencia de Ja,lia,sl,Pe,in y Rb no interfiere en la deter-

:inzcidn;el £ tiene el efecto de que aumenta la absorcién del

11 en la solucidn estandar.
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Determinacién de algunos elementos en aguas
minerales.

sJarlos Pulido,larfa C.lioreira de Almeida y
Antonio 4. Gouveia. Revta. Port. Quim,
1969 11 (1-4) 84-97.

2707

Li,EK,Lg,sr,C0r,in,iii,Cu y Zn son determinados
directamente por espectrofotometrf{a de absorcidn atémica,
después de su dilucién o concentracién para nivelar las con-
diciones optimas para el andlisis,si es necesario,por preci-
pitacidén y redisolucidn (ejemplo para el Cr). ¥a y Ca son
deterninados por fotometrfa de flama,el boro colorimétrica-
mente por el método del 4cido carminico y el Br por titula-
cién iodometrica después la oxidacién a BrOS.

2916
Determinacién de litio y su composicidn
isotépica.
M. 7iernik y S.Amiel. J.radioanalyt.
Chem. 1970 5 (1) 123-131.

La determinacién de Li fue determinada por medio
de un contador que detectaba las particulas P ce C.84seg8.,5
una corriente de 13-lev. 8Li producido por la reaccién’Li(n,!)’Li

Un contador que trabaja en condiciones éptimas,por ejemplo
a 35c.p.s/qg de Li se obtuvo de 3-4004g de Li. Las inter-
ferencias posibles por otros elementos fueron determinadas;pero
se observé que solamente el P fue el que interfirio. lLa
composicidn isotépica del Li en solucién acuosa fue determinada
por medicicnes simlténeas de‘los neutrones producidos por la
reaccién *Li(n,x)t ¥ “O(t,x)"u’ 7 las particulas emitidas pordLi.

Zste método fue aplicado a varios minerales conteniendo Li

v a muestras de agua del iar iLuerto.
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2970
Separacién de trazas de litio en el cuarzo.
. Chemie. Lpz. 1970 10 (4) 155-156.

Una muestra de cuarzo finamente pulverizada
se calienta con HF al 40% para eliminar el $i0,,y con H,S0,
concentrado es adicionado y se evapora a sequedad,el residuo
es tratado.con HCl concentrado y se vuelve a calentar a
sequedad,se disuelve en agua y la solucién se centrifuga.

=21 litio contenido en el sobrenadante se determina a

670.6n2 y con el uso de una flama de aire-acetileno. Por

este método el Li es cuntitativamente separado del cuarzo.
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891
Determinacidén de metales alcalino,alcalino

térreos y tierras raras.
V.K. Ivanov,A.G.Stromberg y A.A.Xaplin,
zZh. enalit.Xhim.,1970 25 (3) 584-586.
Los picos anddicos producidos por el Li,X,¥a,Rb,
y Cs fueron obtenidos por esta técnica con un electrodo base de
ioduro de tretrabutilamonio en dimetil formamida.Las alturas de
los picos estan de acuerdo con la concentracién de los meiales
en un rango de 8-5qu. ‘
892
Determinacién de Litio.
Laszlo Erdey y Zsuzsa Szabo-Akos. Analyt.Chem.,
Tech,Univ,,Acta chim.,hung.,1970 65 (2) 121-123.
La solucién muestra conteniendo de 5-20mg de
Li es colocada en una celda de un medidor por titulacidn de
alta frecuencia,el electrodo se sumerje completamente en me-
tanol al 96%,entonces se titula por adiciones por incrementos
ic RH,P-0.5U en etanol al 80%. La curva de titulacién muestra
un ineremento en el gradiente hacia el punto de equivalencia.

Los resultados difieren por menos del 1% del método gravimetrico.

2371 N
Anélisis Iodométrico de tetrahidrofurano

en goluciones de litio y sodio.

A.I. Shakaline,V.B. Breitsis y L.X. Lepin.
Izv.Akad.Nauk,latv,S3R,Ser.Khin.,1970 (2)
439-4430

Adicionar una solucidén de 0.02M a 5.1X de
cualguier reactivo en tetrahidrofurano a yodo 0.4N en dbenceno,
esta solucién se guarda en un frasco de vidrio con tapén

por 5 minutos en un cuarto obscuro,después sc le adicionan
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i

25al de ¢zua y 5 gotas de £cido acético 0.53 y antes de que
ze consuma el yodo se titula con Halszoahasta que la capa
superior del benceno prescnte una coloracién rosa pdlido;
adicionar 2ml de solucidn de almidén al 1% y titular hasta

que la coloracién azul desaparezca.

o b S
</

i Determinacidén de pequeilas cantidades de metales
alcalino y alcalino térreos,por cromatografia de
intercambio ionico.

Shun Araki, shigetaka Suzuki,Toshiyuki Hobo y lMasaaki ¥
Japan Analyst.1970 19 (4) 493%-5C1.
El detector de simple quemador descrito al principio
en Analyt.Abstr. 1967 14 5274 ha sido mejorado por el uso de
dos flamas(a 1250°) 40-80nm y tanto la ionizacién como la vapo-
rizacidn se efectuan separadamente.lLos limites en la determimacién
-14 ~13 -12
(noles) son=l0 para K,Rb y Cs,~10 para Na,Sr y Ba, y=1C para Li
y Ca. Una columna (20mn x 4.2am) de fosfato de circonio (100-200
mallasg) puede ser usada para separar ja y Cs con Nﬁqcl-m como
eluyente (a 6 gotas/min).Las gotas obtenidas del eluyente se
cvaporan a sequedad sobre una muestra retenida (platos de platino
de 30mn de didmetro y 0.5mm, de espegor)sobre un plato de giro
autoudtico.La curva de elucién se registra automdticamente.

3491

5, 7-Dibromo-8-hidroxiquinolina,reactivo fluorescente
para la determinacidn de litio.
feS5. Poluciktov,S.B. leshkova y E.V.lelent'eva.
zh.analit.;lhim, 1970 25 (7) 1314-1316.
Se ha comprobado que a pHi de 9-9.5 en medio eta-
nolico,cl ion Li*forma un complejo 1:1 con este reactivojeste com-
ol.jo fue expuesto a la radiacién de 345-385nm,la intensidad de la

fluorescencia se observd que es directamente proporcional al conte
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nido de Li en un rango de 1-100U43 en 4ml de solucidn problena.
fio hay interferencias de otros metszles alcalino arriba de 1l.5n¢

. . 5 7/ - i~ -
pero de *e,{la,3r,Ba,lg o Al arriba de ly4z si hay interierencics,
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Andélisis isétopico de litio.
Ahmad,S5.A. § Saksena,G.D. Rep.Chabha Atom.
nes.Centre,BiRC~-503, 1970.

El desarrollo del método se basa en la estructura
isétopica de resonancia del Li en la linea de 670,.8am,y usando
comno fuente un cétodo hueco.Se obtuvieron en orden el radio de
intensidad verdadero de los conponecntes isétopicos y se estable-
cierén las condiciones 6ptimas experimentales.Usando solamente g«g
de Li (como LiQSOq) en el cdtodo hueco,y con una extincién a 10maA

los c¢fectos de la autoabsorcién fueron précticamente eliminados.

T14
Determinacién de litio en silicatos.

O'Gorman James V. y Suhr Norman H.
Analyst. Lond. 1971 96 335-337.
El método es similar al descrito por Suhr y
Ingamells (Analyt.Abstr. 1967,14,5346),pero se usé lia, By Oz como
fundente en lugar de LiBOz.Procedimiento:fundir 80mg de muestra
(200 mallasgjcon 400mg de HauB,O;por 1Cmin.en un crisol de grafito
a una temperatura de 1000°,vaciar la mezcla en 40ml de HHQsal 3%
y determinar el Li en esta solucién por absorcién atémica en una
flama de aire-acetileno.
2094
Andlisis isétopico del litio.
Attalla ilbert y Eckstein Ralph R,
Analyt. Chem 1971 43 (7) 949-950.
El espectro de r.m.n. fue obtenido con un ins-
trumcnto de alta resolucién con doble frecuencia,se ensayé sin-
tonizando las frecuencias de resonancis a 8.8 hz y 23.3iHz de

Li y Li respectisamente,cn un campo magnético de 14,078 oersteds.
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Todas las mucstras fueron convertidas en LiCl,el cual se disol-
vié en :nCl,-0.1lld.La abundancis de isétopos fue determinada por
una gréfica estandar de radio del®Li asi como el 4rea que forma
el pico en ¢l espectro y la suma de las 4reas de los picos que
forman ¢1°Li y *Li,contra la concentracién de éLi.
2096

Determinacién de litio,sodio y petasio

en materialcs geoldgicos.

Hildon,¥.A. y Allen,W.J.P. Analyst,Lond.,

1971 Sb 480-487.

Después de la disolucidén de una muestra (0.5g)
por tratamiento con HNQB,HlSOQy HPF y finalmente con HC1l acuoso,
se adicionan 10ml de una solucién de 3sCl (4% de Cs) y la
soluciédn se afora a 100ml para la determinacién de Li,lNla y X
por espectrofotometria de emisibén atdémica usando para ello una
flama de &éxido nitroso-acetileno de flujo laminar.

29717
Determinacién posible de iones metélicos
utilizando sus reacciones de fluorescencia,
Gertner, ntun y colaboradores.
Acta pharm. jugosl.,1971 21 (3) 125-130.

Los iones del grupo II fueron separados sobre un
papel filtro y sometidos al calor en un horno circular a una
temperatura de lOS-llO‘y usando como solvente Hi0z0.05M;des~
pués el papel se expuso a los vapores de HHs,los iones fueron
localizados con morin metanolico al 0.02%.Los limites de detec-
cidn gug) de la fluorescencia de los complejos metal-morin en
366nn de radiacién fueron para Al 0.006,4s” 15,Be 0.005,Ca 0.5,
Cs 15,La 0.1,Li 2,Mg 0.1,Pb 1,8r 5 y Zn 0.2 . De los tfpos de

; U 2
papcl filtro examinados,S y S los grados 589 y 539 fueron los
preferidos;sobre estos,is,Sr,Li,%n,Ca,La y Pb podrfan ser

determinados semicuantitativemcnte entre 0,005 ¥y 2QK o
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rosible deternminacidn de litio por
activacién en un nedio de energila
de protones o deuterones.
Vialatte B.dJ. Radioanalyt, Chen.
1971 & (2) 269-276.
3¢ reportan los métodos basados sobre l-3 reac-
3 . - ’_-
ciones J'I_-l(p,n)‘z’ie(efec*l:uada por protones a 15 lev)y°Li(d,n)¥ze
*;i(a,znx 3e (anbas efectunadas nor deuterones a 27 lev), Las
interferenciag debidas a la produccidn de *3Be Jor reacciones
nucleares, por ejemplo'°B,"B y*Be fueron también estudiadas.
vcspués de un periodo de decaimiento de ~1> dias,la acti-
vicdad del Be a (.48 Mev el drea del pico fue medida con un de-
tector de centelleo cue contenia un fésforo de NaI(Il). Las
sensibilidades téoricas son 0.l p.p.m. de Li para irradiaciones

o
C

n protones (1C-4. de flujo) por una hora y continuando des-

[}

nuds vor 5% hrs. ¥y 0.(C25 ».p.n. para irradiaciones con deuterones.

A 560G
G20

Deterainacién de 3u,2Zn,re,in,X,Li y b en

agua da mar.

Crren i.J, J1l3.:fr.chem.Inst. 1971 24 96-1G2,

Un simple y rédpido procedimiento ha sido de-

sarrollado para la deterninaciédn de elementos ya sean solubles
e insolubles:los metzles alczlinos son determinados directzmente,
pero los otros elementos son primero concentrados por un sol-
te “e extraccidn. Los metales alcalinos se determinan en la

soluecidn filtrada resultante por espcetrofotometria de absorcidn

Zor 21 uso de estandares orgfaicos de metales conocidos, se

oBb%uvs 1z eficiencia de csta téenica de 1c0.
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Determinacién de metales alecalino y alcalino
térreos por coulometria.

iuto,Giichijilozaki Ken y Nonaka Takashi,
Japan analyst, 1971 20 (2) 180-187.

51 electrolito se divide dentro de la celda en dos
porciones una superior y una inferior por un depdsito de mercurio
soportado sobre una menbrana intercambiadora de cationes. El Li,
La,¥,3r ¥y Ba son depositados electroliticamente en la soluciédn
de prueba,en la parte superior de la celda en el electrodo de
mercurio (a-2.45 V contra el electrodo saturado de calomel) y
son disueltos en la parte inferior de la celda a 0.50V contra
el electrodo saturado de calomeljla corriente de disolucidn es
registrada coulonmétricarente.

Las eficiencias de la corriente son 88.6,93.1, 86.6 y 93%.2%

para Li, e,i,3r y Ba,respectivamente.

Determinacidén de métales alcalinos en
naterizles cerédnicos.

sardley R.P. y Reed R.A. Analyst,Lond.
1971 96 699-711.

Deterninacién de lia,X y Li en azluminosilicatos
con ayuda de un fotdémetro de flame EEL (mod.l00) usando propano
que es més satisfactorio que el uso del gas natural,ya que se
obtiene una flama nés consistente y estéd sujeta a variaciones
menores.

La muestra se descompone con nlsoy- 1Oy evitando efectos de-

presivos debidos al ion 217 ;las interferencias debidas al calcio
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son eliainadcs por adicidn de Alp(.ug)y»Y las interferencias
debidas a Na-X son eliminadas por adicién de 05,804
2303
Determinacién del contenido de Li en Li»
y después evaporacién al vacio,
L¢ Duigou Y. y Lauer K.?. Huel.Instrum,eth,
1971 97 199-200.
El Li fue determinado gravimétricamente como
LizSOq.El promedio de los valores de los ensayos para el volu-
nmen del LiP (1) fue de 26,694+ 0.008% de Li,y la desviacién
estandar fue de+ 0.,03% para el 99% en los limites de confianza.

una diferencia no significante fue encontrada entre el Li
contenido en la evaporacién 1 de la muestra y el Li contenido
en la muestra inicial,y €l anflisis del volumen 1 es conveniente
hacerlo en pelfculas delgadas de l.Donde el an&lisis direeto no
eg factible se recurre al ugo de un estandar de neutrones y
mediciones de seccién cruzada.

2852

Determinacién de litio con nitroantranilazo 2-(3-
metil-5-oxo-1l-fenilpirazolin-4-il)-5-4cido nitro-
benzoico,en aguas naturalcs.,

lorgen B.A. ¥y Vlasov N.A. Zh.prikl.xhim.Leningr.
1971 44 (12) 2752-27153.

Una versién modificada del método de Dziomko y
colaboradores (Analyt.Abstr.,1969,17,197/) se presenta.

La muestra (25-50ml) es evaporada a sequedad,el residuo es
extraido con acetona 3 veceg,el solvente es evaporado y el
regiduo se disuelve en agua hasta completar un volumen de 25ml

Una alfcuota (5ml) se trata con J.3%ml de cualquier derivado
de nitroantranilazo-2mif en dimetilformamida,KOH-U.2[1 § se

diluye a 25ml1l con acetona.
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ia extiacidén de la solucidbén se mide (filiro verde) o el color
g€ compnra con soluciones estandar.,
“a scrsibilidad de este método a l.éKJ de Li/25ml de
golucida de acetona sigue la ley dz Beer para muestras arriba
d. 13M§ de Li/25ml,el Pb,ﬂg,Ca,Zn,Al,Pe,Co.Ni,Ju,cd:§ Ségno
ianteriieren.

24

Determinacidén de litio en matericles sdélidos

por medio de la reaccién Li(n, ) H.

averev B,F.,5imakhin Yu.P, y Dutov i.G. Aton.

Energ.,13972 32 (1) 39-42.

La muestra se irradia con un flujo de neutrones
.8 : - .
~14 /en seg.por un tienmpo de 5Smin.,y el 3@ producido se detecta
con un cristal de CsI (T1).El espectro producido por las
varticulas cargadas es aprovechado para modular el flujo de
neuivrones.bste método es sensitivo para 0.5-1 p.p.m. de Li,
ha siio aplicado para la determinacidn de Li en muestras de
CUATZO
4274

Andlisis alcalino y alcalino térrecs (metales)

en megzclas,por cromatograf{a de intercambio

ionico.

Araki shun, 3uzuki Shigetaka y Yamada Iiasaaki.

Talanta 172 19 (4 577-582.

3e describe un aparato en el cual los com-

ponchies de la muestre ( en pocosyl de solucidén) son separados
sobre uaa columia (2¢na x 4.2mm) de fosfato de circonio,con
LEHJl ¢oao ¢+ :yenii 7 =1 producto se colecta gota a gota sobre
colectores de platino,secado,evaporado en la flama de hidrégeno
7 detectando por ionizacidn con una segunda flama arriba de
la primerza. Los limites de deteccidn para Li,Na,K,Rb,3s,la,

Jr v ia es de 5=30 moles,
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o anélisis por excitacién de algunos elementos.
Pretorius R. Radiochem.radioanalyt.Lett.
1972 10 (5) 297-307
Bl método descrito involucra las medididas que coin-
ciden al nmonento de emisidén de la particula y del producto de los
nicleos;es ilustrado por el usc de la reaccidn‘Li(d,K)qﬁe para el
anédlisis isétopico del litio.lLas mediciones de las partfculas
complementarias pueden ser hechas con una excelente especifi-
cidad y cen una completa climinacidén de interferencias.lLa desven-
taja es que se necesitan preparar(por ejemplo 10-20Q4g/¢ﬁ)b1ancos
pvor irradiacién.
1434

Influencia de la concentracidn de elementos

de diferente volatilidad,en andlisis espec-
troquimico.11ll.

Alveres derrero J.,3urriel-liarti ®, y Falacios
gorvillo i.A. Infcion uim.analit.pure apl..nd.
1972 2¢ (3) 120-174,144,

Bl efecto de un elemento sobre la determinacidn
espectrogrilfica del otro ha sido estudiada parz los siguientesg
pares en los cuales cualquiera de los dos esté en mayor proporcidn
Sr-La,lio-Y,¥=-Zr,lia-Be, ’1-31i,Ba-Li, 3¢-G&,J0o=In, Ta=3s,iib-1b, Ti-1 y
7-H5.En general,uno de los elementos del par afecta las lineas
del espectro del otro.ror ejemplo,en el grupo de ¥-Hg,Co-In,ra-Cs
ub=1b, 1i-L y ¥-iZr,cualquier elcmento siempre reduce la intensidad
de las lineas del otrojen el grupo C’r-La,io-Y,71-31 y sc-Ga,el
clemento més volétil incrementa la intensidad de las lineas del

otro elemento,pero el menos voldtil incrementa la intensidad de

las lineas del més voldtil,
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Deterninacidn de trazas de elementos en
silicatos.

Showdhury A.ii. y Das A.!. Z. analit.Chen.
1972 261 (2) 1l26-127,

1506

Despué€s de la descoaposicidn de 15 de mucsira
con HP-HCl0y,la deterninzeifn por absorcién atémica de u,In,li,
rb,or,3r y Li se estudie ,con una referencia particular dc une
vosible interferencia.fara la det:rminacidn de Ir se usd una oxi-
dacién por nedio de una flarma de aire-acetilenc reduciendo las
interferencias;para el r,la solucién final contenfs 1CCOD.Dp.D.

(&

de La ¥ 5% (v/v) de HCl conc.;para Li ,conteniendo 5CCD.D.z.

£

We ¥y 5% (v/v) de HZL conc.

iétodo para el andlisis quimico de rocas que

contienen cromo y croao en refractarios.

Bennett H. y leed R.A. Analyst,Lond.I872 97

794-319.

Los detalles del procedimiento son dados pars

la determinacibén de descomposicidn por ignicidn,3i (gravimétricaments
como molibdosilicato de quinolina),Cr (por titulacidn de Szido-re-
duceidén),7i,?e y Mn(espectrofotémetricamsnte con H,0, ,1,10-Ienan-
trolina 7y IICH,respectivamente),sl,Oa ¥y Lg(por titulacibn conmnle-

jometrice); y Ne,K y Li (por fotomctrfa de flama),
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Distribucidn de coeficientes e intercambio
anionico precedido por elementos en &cido
oxdlico-4cido clorhidrico.
strelow P./.E.,€inert C.H.S.7. y sloff Qynthia.
Analyt. Chem. 1972 44 (1l4) 2352-2356.
La distribucién de los coeficientes obtenidos

con un: resina AGI-I8 (de forma 317 j;de 100-200 mallas)para 36 ele-
4

~

sentos en medio 4cido usando 4cido ox&lico (C.05H y .25.)-H31
(de C.1-4lf) es reportada y discutida con cuidado precediendo la
¢lucidn y posibles separaciones.

ror el uso de una columna (l4cm x 2c¢m),de una resina (200-4C0
rallas) y de eluyentes anropiados (4cido oxdlico y/o HCZl). lLas
giguientes elucionss fueron efectuadas;(i) :ﬁtﬁflfinﬁ—ﬁz (ii)
g-Al-Ga-In, (iii) Go-Cu-Titilo y (iv) Cu—Al. Li,Na,%,2b ¥ 38 no
son adsorbidos,pero pueden ser separados de los elementos multi-

valentes bajo gran variedad de condiciones.

Jualguier elementos estuvd presente en una concentracién entre

Separacidén de litio en salmueras del mar luerto.
por cromatogr:=fia de la gel.

Zona ll. y schmuckler ¢, Talanta 1973 20 (2) 237-24C,
uste método fue desarrollado en conexién con la

recuperacién de Li,Rb y Is de la salmuera ya procesada (obtenida
de las aguas del mar [uerto por evaporacidén),las cuales contienen
=40 p.pem. de Li.

La muestra se coloca dentro de una columna (1l47cm x3.5cu) y
una resina de Bio-Gel ©2 se hincha con el agua por un tiempo de
24 nrs.,la elucidn fue conducida fuera con aguaj;fracciones de 10ml

fueron colectados y analizados,para Li (por absorcién z=tdémica),X
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7 lia (por fotometria de flama) y Ca y lig (por titulacidn con
EDTA). Los elementos emergieron de la columma en orden:X,ia,
Li,lLg,Ca y fue posible separar una fraccién rica en Li y

también una poca fraccién de K y la,pero no de Ca o i.g.

2t Variacién de la solubilidad y estabilidad
devido al pH en algunos iones metédlicos.
snith 4,2. Analyst, Lond.,1973 98 209-212.
El trabajo descrito en la parte I (Analyt.ibstr.

1973,25,1434) ha sido extendido hacia un estudio de la estabilidad
de una solucién de MNaCll al (.57 conteniendo iu,Ba,Bi,In,Pd,rt,
Rh,3,3b o T1 (1 o loqg/ml de cualquiera) o Cd o Li (0.2 o lyg/ml
de cualquiera) a valores de pH de 1-11l. Solamente el Li es es-
table por 24 hrs.,bajo todas lasg condiciones examinadas;es

recomendable acidular la solucién a pH de 1.5 o menos antes

de ser almacenada.
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Determinacién de litio en materiales gue
contienen hierro,

Vashun' 2,.Li, y Shevchuk T,i., Ukr.khim. Zh.
1973 39 (6) 604-605.

Con muestras de prueba (6xidos de Pe,o ferritos o
acero),con un contenido de e menor a 50mg,la solucidn (3-6!1 en
331 y contenizndo de 5-30 g de Li)es tratada con un volumen igual
de tributil fosfato-etil eter (o ICly) (2:1) se elimine el Te,y
la cava acuosa se evapora mAs o 71enos a sequedad.Bl residuo se
disuelve en 1lOml de agua,la solucidén se trata con solucién de EDTA
y 1ml de glicerol,después se neutraliza y se hacé la solucién 2
con liaui,y 1 Li es extraido con igual volumen de una solucidn de

zo-azoxi I en tritutil fésfato-2C1ly(l:4) (Vashun* y colaboradores
en el migno lugar 1973,25,43).La extracecidn se repite y el Li es
contraextraido con 10ml de HCl-G.1lil.
3i la solucidén de prucba 4cida contiene cantidades menores de’
50mg de Pe,la extraccidn de Fe se omite y la solucién obtenida
despuls de la evaporacién y disolucién del residuo es tratado
con 5-10ml de glicerol (Fe enmascarado), juntos con solucién de

LDTA el litio se determina por fotometr{a de flama o espectro-

fotomdtricanente con nitroantranilazo,thoro 1 o arsenazo III.

1413

Jomportamicnto de iones de¢ los metales
alcalinos en solventes conteniendo fenol.
OJromatograffa en papel.

shukla 3.Z. OChronmatographia 1973,6,(8-=9)
371=57174.

Los aparatos y el procedimiento experimental
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empleados para la cromatograffa centr{fuga,fueron descritos
previamente (Analyt.abstr. 1964,11,2071).Pequeilas porciones
de solucién de metales alcalinos (inclusie trazas de radios)
fueron aplicadas en discos de papel (3 y 3 2440a,3%3cm de didmetro).
Bl sovente,consistiendo de fenol saturado con HZl-2i, fue
afiadido a 3cm del centro del papel con ayuda de un atomizador
de vidrio trabajando con aire comprimido.El desarrollo fue llevado
tuera por bmin.con un pepel rotatorio a 1200 r.p.m. Las pequeiias
porciones fueron localizadas por auto-radiografia,por exploracién
y por rocio de un reactivo cromogénico apropiado.
El método proporciona una separacién rédpida de isdtopos de
corta vida.
1987
Diseiio para cationes,basado en las propicdades
de intercambio ionico de los mismos.
lMachiroux R.,ierciny BE. y Schreiber A, likrochinm.
Acta 1975 (5) 829-840.
Después de la disolucién de la muestra por tra-
tamiento con HNQ;H,SOq,los sulfuros de los metales insolubles
son precipitados por calentamiento,la solucién (previemente
saturada con SQZ) con tioacetamida en presencia de Hﬁsacuoso,
v el Li,Na,K,lg y Ca en el filtrado son separados por inter-
cambio cédtionico sobre una resina Dowex 50V ( de forma H*)
Los sulfuros precipitados son calentados con HNO-HCl conte-
niendo (NH.,)I S04 ;1a mezcla se evapora a sequedad y tratada
con HNQ;M conteniendo Nﬁqcl.
La solucidn se pasa completa a la resina Dowex 50% (de forma H*)

y Dowex 1 ( C1%) que separa As,Bi,Hg,Cd,ln,Ni,Co,Cu,Pe §y In;
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el material insoluble en HNOsm conteniendo Ag,Pv,Ba,Sr,Al,3r,
sn y Sb estos metales son separados por otros caminos,

2540
Determinacién de litio en soluciones
de alta salinidad.
Leva G,V. y Vol khin, Zh.analit.%him.

1973 28 (6) 1209-1211.

El litio fue separado de soluciones acuosas (pH 6)
contenido/1 Li+1llmg),NaCl (SOg),Mgcll(20g),0aclz(5g) ¥y KC1
(2g),por absorcidn selectiva sobre un intercambiador catio-
nico I5i-I (basado sobre in0,);el Li fue obtenido con HNO3 de
0.1=-0,2N y determinado por fotometria de flama o por el método
del per-Iodato.

2608
peterminacién espectrogrdfica de impurezas
en diboruro de titanio.
Degtyareva 0,".,Sinitsyna L.G. y Barikhina T.A.
Zh,analit.xhim, 1973 28 (6) 1164-1168,

Las impurezas de Al, As,Ba,Be,Ca,’d,Clr,’u,?e,Li,
ln,g,ija,Ni,P,Pb,3b,31,3n,V y Zn fueron determinadas simul-
taneanente por andlisis espectrogrédfico con el uso de un arco
trabajando a l0-amp. y c.a.,un electrodo de carbén portador
con una cavidad,un disco de carbén electrodo detector y un
medio de dispersién espectrogrifico.

Las muestras (10 partes) fueron mezcladas con polvo de carbédn
(1 parte) y X,00;amortiguador, conteniendo K al 6% y con Co y
Ga (100 p.p.a. de cualquiera) como estandares intrinsecos;las
muestras estandar fueron preparadas por mezclas de Tiqzcon
5xidos,carbonatos apropiados (Li,Na) o NHQHIPOq.Los limites
nfnizos en la determinacién fueron de 1-50 p.p.m. para los

2lementos individuales.
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127
Determinacién de elementos por emisién
de flama.ispectrofotometria.
Prudnikov E.D. ¥ Shapkina Yu.S. Zh.analit.
¥him., 1875 ,28 (7) 1257-1261.

La capacidad de este método es ilustrada para la
deterninacidén directz ie Fa,X,J’a,Al,e,imn,3a,0r,ii,Co,}g ¥y Ga (=
0.01-20%5 de los elementos) en muestras estandar de rocas (1-10mg)
con el uso de una flama de i 0-acetilenojel coeficiente de varia-
¢ibén fue del rango de C.2-30..

3e recomienda el uso de un ensayo en miero sobre platino,para
la determinacién de Li de 0.8-5p.p.m. en Pe puro,sulfato o clo-
ruro de magresio(~5 g de wmuestra) en una flama de aire-acetileno.
2422
Determinacidn directa de trazas de elementos
por emisién de flana.
Prudnikov BE.D. Zh.analit.ihim.,1972 27 (11)
2129-21%3,

El método esta basado en la evaporacidén peu-
latina de los elementos,abartcando asi un amplio rango en la
determinacién de muestras por emisidan de flama.Para elementos
que se volatilizan rapidamente se uza una flama de aire-acetileno
y un micro crisol de platino;pero es recomendable por la
dificultad que estos elementos,usar una flama de N,0-acetileno y
un micro crisol de grafito.Bl crisol(l-1l.5mnm,altura 3-5mm,espesor
de la pared 0.3-0.5mm,volumen 1041) es conectado a una varilla de
grafito-pirolitico o a un alambre de platino.Arriba de 1l0mg la
miestrz se coloca en un crisol,el cual es introiucido en la

flama por medio de un dispositivo rotatorio y el puso debido

a2l elemento volitil es medido.
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o
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T4

toz 1f:it:s de detcecibn de G.l-2 10 sartes x 10%Y (10ag) -
son po:ibles pzora i'a, K, Li, Rb, Js, Ca, 3r, Gag, In, T1, ln,
Ju, e, #Hi, Jo, ITr, A8, Yb, zu; Ba ¥ Lgs

v

Yeterninacién espectrosrdfica de imourezas
en fluoruro de Litio de alta pureza.
Znbinder, I.3.; Zakhariya, D.?. ¥y Zhikhareva
o]
-~

See She prikl, Spektrosk., 18735, 18 (4),

567-570.
son proporcionadas las condicioncs ép-
t_mos para la determinacién de u, ig, Al, Ti, 3n, Pb, Vv, °r,
20, 1n, Te, 0, y i cor cosbustibn e una mezcla (10:1) de la
mustra 7 en polvo de carbdn. In procedimientc es descrito -
por el cuzl las izTurczas-pucden scr deterninadas -1 concentra
cionus zbazjo de nmaczs p.pe.m. (abajio de Cel Dep.m. para ¥n) con

un cocficiente dc variacidn de més de 157,

:¢todos de andlisis de salmueras en campos
octrcliferos: Bario, 3Jalecio, Jobre, ricrro,
Jlouo, zitio, iesmesio, llanseneso, Pot:zsio,
,0dio, .gironcio y Zinc.

*leten.r, Gordon 4.; y Jollims, .. Gene
iev. Invest. U.3. Bur, .ines, A1 7861,1974
lo pp.

.stos clementos son detsrmincdos con 1
uso ¢« una {lans de zire-zcetileno (H‘p—acetileno para Ba). la
conc.-ntracifn se determin- por el mfétodo dir-eto, =std general-
mente en 2l rangowl-l0gg/ml (0.1-C.548 para Lig; C.2-148 para -

Zn; de 100-50u4 8 para jja). Las condicion.s de opcracidén reco-

~gtan tabulidus, incluyendo las lon;;.tuces de onda --
usadas y resctivos qu. son adicionados a la miestra, as{ como

las prucbas hechas 2

o}

os :lem.nvos. Ecte ndtodo estéd sujeto a
l: 5 intorfercncias de log constituycntes de 1o mezela de log -

S

sallll.Tras.
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Las mi.stres serian inicis.iunie pasadas & uwns meumbrane Fil
trante de V.45 0 7 ajustando ¢l pk a 3.5 con ZJL rcducicndo -
asi a2l ninino el precipitato y 1z =bsoseidn 4c los ametales,

i@ coterainzeids del 2a se llive a cnbo nor modio de unm ar-

i ol Lfinal del eorrwetor.
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Efectos de la composicién de la solucidn

en la determinacidn por fotometria de falama,
Bukreev Yu.F. Trudy mosh.Inst.ihim.iiashinost
1972 (46) 102-105.

Mueron estudiados los efectos de alsunos 4cidos

y elementos en la determinacidn de Li,lia,la y Ir por o

tome-

trfz de flama y espectrofotometrfia de absorcidn atdnica,siendo
hechas las mediciones a 670.8nm para 1Li,589.0 y 58¢.% para Na
422,7 ¥ 554.7nm para Ja y 460.8nm para Sr.Las interferencias
ebidas al 431,4103,33134,:‘301,Haso,,stccoa y varios ele-

nentos (ejemplo Li,V,ig en la determinacibdn de Ja,lr 7 en

la deterninacién de Li)son discutidos.Los eifectos ae ‘a2 7 Tu

en deterninacidén de Ja por fotometrfa de flama tembién son
considerzaoz,

je concluye cue la presencia,de una solucidn neutra de . 3,Ca
3T, B8; A% 34581, TrsPe, in, Hi, Al y 71 (arriba de 0.95/1) no afeecta
la deterninacién de la y de ia,k, y Zn (arriba de o;/1 ds
cualquier eleuento) no zfecta la determinacién e 3r.

de litio,sodio,berilio y de
ezentos por cromato"rhlia ie

'unio ionico en &cido nitrico-mectanol.
elnert alt

J

~
J.-*.Q‘

S -v-J. e ..x..
tica Shim, “vt‘,;°7~ 71 (1) 123=132,
Li en iz o Zg fue sgeparado de Hja,Be y de oiros

elcuentos por elueidn con n:;sf en netanol al 8¢

es

contenian una r

5 en columnas

ine de AG 50.-18 sulfonatada con poliesti-

2 \60ml) (de 20¢ y equilibrada con Hi0-C.1i: ¥
0l al 50%. Despuls de la elucidn del Li con 5¢0ml de



T
eluyente,el metanol fue eliminado por lavados de la columra
con 60ml de nﬂoio.lz.y los elementos(excepto para fﬁ: Bf“y
na) fueron obtenidos con 300ml de HCl-3l;el Pb y el Zi fueron
obtenidos con 3Q0ml de HHQ;SM ¥ el Ia con 30Cml de ali0y .

Los factores de separacidn en este sistema no son altos
como en el sistema HZ1-ii,metanol al 8¢, pero elcmentos seme-
jantes como Zn,Gd,In,Pﬂth‘y ?g‘(el cual forma comple jos con
el cloro) son cuntitativamente retenidos sobre la columna,
junto con Ea,Be,Mg,:a,ﬁﬁtAl,vay 5

Sste método se ha aplicado er la determinacién de trazas de
Li en rocas. &1 Li obtenido por cromatograffa de intercambio
idnico es determinado por espzctroiotometria de absorcién

atémica a 670.8nm (con flama de a2ire-acetileno).

5826

(23

[30]

Bstearatos y oleatos de etanolamina como
reactivos para la deteccidn de Iitio,
Tylich X. 2. analyt.Chem. 1974 272 (1) 43,

Los oleatds y estearatos de mono-di y tri-etanol-
anina fueron preparados por calentamiento en equilibrio con
anhidrido 4cido y base por un tienmpo de lomin., a 40-66:1a
solucidén (2%) de esgta masa en acetona,butanol,pentancl,aleohol

isobutilico o 2-etilhexanol dan un precipitado com LiCl,pero

no con iaCl o KCl, E1l reactivo es ectable por un mes.

529

Determinacidén de litio en boro por los
produectos de las reacciones (n,x)

Lovanov E.l.,Iverev B.,F. y colaborrndores.
Dokl.akad.laux belorussk. 333. 1973 17 (1l1)
1004-1006.

Un zétodo no destructivo es descrito para la

determinacidn de Li y boro en sdlidos via reaceiones nucleares
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Ti(n,)33 v /93(n,x)?Li,aidiendo £1%% y las pertfculas «
producidas.

La miestra y el estandar son colocados en la parte superior
de la horizontal en el canal del reactor nuclear a 30°del eje
de enisién térmica de neutrones y a 38 mm del centro de la
¢nisién.

En la determinacién de Li,el 3H es medido (simult4neamente
con la irradiacién) a 2.73 l'ev. por medio de un fésforo de
3sI (T71),el contador de centelleo teniendo las dimensiones
touulag conforme a la eliminacién de fondo de las radiaciones
Py Yy una caracteristica critica a 1.5 Mev. En laz determinaciédn
de las partfculase (energfa 1.47 iev) el registro se hace por
medio de una cédmara de ionizacibén con una caracteristica critica
a 1l llev. En la determinacién de boro,cuando el boro y el litio
estdn juntos,el primero que se determina es el litio (sin

interferencia del boro) y después el boro.
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