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BDUe 1&• ,..,I'HU anu ._,_... MD c.ue ••ata 
ae'WtlMDte la Qa{m• Aaal~Uoa, .. c......U. 1a hie 
JJ.p'MJia II 19lati- IRIPRM, que ooaane • • 
~ el ila »fteip1taa'Se en el •t•o 118no 4e la •o-
1•ol&a •• oonti ... e1 1&.1 que .. des• pcolpltar1 •• 

deer, que fll 1&.. predpituta no ......... GCIIO tal ea 

el nan1YO q,ae ee llllade, .sao 4tU • •oe8&1'1o _...... 

.. • llben.ot&a o :toN&Cd.&a por trauZOftiaOi&a 4el .. 

alao reaatlvot lo qt.te •• 1...- IU1 ld.apft por 1a ld.• 

t.J'OlSau pro4uel4a &1 -.tetar navaM'M 1a IIOl•aO., 
,..,.,_ 4e IJ&'ber atladllo tocl• 1• .. ..u ... -· 
D4t en. 1104o, 1& Mlllel&a total .. ildo!al__.. !wae 

.u-, .... _.o 1a »N«iJtltuS&a awlt'-••ane • .. 

..sa paa~o 4e 1a usa Uqtdd& tu eout1_. • mlelM 

•• f!.....Ctla 4el '"'olpltado. - wa .- .. .,. ......-



•ep14o lu ooa41o1oaee 4e pH ez1p4u para •oltre,... 

.ar el pro4uoto de aolubUi4ad 4e la •utuola t• •• 

pret1p1 ta. Ocm ••te prooec11.a1ento ae en taa 1.. erro­

re• 4e oopreo1p1tao16n que tienea lupr oorr1ate.._ 

te, •1 •• afla4e el icSa preo1p1 -tate 41reet• ... "• a 1a 

aolu16n tiel 16a a 8118l1aar, por orl,Saane 11D8 alta 

ooaoatrao16D del pr1Mro en el JNilto 4e eoataoto. 

La ''ODioa 4e la P.reo1p1tao16a •• Soluoi ... e ~ 

c'aeu tU 1atro4uo14a u AD,l1•1• u el allo 1.937 -­

por WUlarct 7 tanc (1) , 7 awaqu 4e84e entoaoe• M OJ. 

aooe 1a YU.taJa que preauta en forMr preo1p1 "-408 .. 

4euo• 7 cle a1 to p-a4o 4e pure a, •u apl.loao1c lie Ia& 

adquir14o ~ 4eaarrollo hasta haoe -., pooo• &Boa, 

- qu ha aloansacto WI& sru exteiUI16a. De aqd' , .. 

al erdrentarnoa aoeotroe oon el proltl•• aotual. ••lire 
4eteraiaao1onea 4e aol1b4ao, la'ten'hao• n•olwrlo .. 

••• la c11reetr1s que no• ofreoe •••• t'enioa 4e prs 

o1pi tao16a en eoll&oioa•• hoao•-..., ut11111U14o 1a -

t1oaoeta.14a ooao auet1tuto del 'o14o aaltb14r1ao. 

Se eabe, que por loa prooe41a1eatoe olU1ooa o o.a 

rrientee de preo1p1tao16n, •• oaal t.poeible uaa •811 

rao16D perfeota 4el aol1bdano de otroa •l .... to•, tal 

ooao se enouen'tra, por •Jeaplo, ea UD aoero al wolfr.l 
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aio, por loa te6au.o• de oopreo1p1-..o16:A 7 pHtpre-. 

o1p1 tao16n que ceneral•nte •• pro4uoa • lapuriti­

o.a los preo1p1ta4oe 1 por la 41~1oulta4 4e obteaer 

aaa preo1p1tao16D ouant1~a11va 4el aolibl .. o. 

n olt~eto 4el preeate tralla~o •• • puea. ooaore­

~...ate, el eatudio 4e la preo1pi'-c16D ouant1tat1~ 

del aol1b4eao en eol~o1aaee ho~s'a•ae ooa t1oaoeta­

ll1d.a. 8e)lra01one• cle pequeflae oantic1a4e• cle aoli'bdeao 

en pr•••noia de ~d•• oaaten14o• 4• otro• el .... 

to•• ooao e1 woUrud.o, 7 •u apl1oao16a. a 41Y_..o• -

tipoa 4e aoero•. 

BD priaer lqar hal' que tt~ar 1a ateno16n ao a6-

lo u el heoho en •1 4• preo1p1 tar el aoUbdu.o 00110 

alllfllro por la h1dr611e1• 4e la ._1oaoetud.4a, lo que 

o-..t1tU7• ••ouetaaente la ao111016D del probl••• •1 
no taabien, ea el ao4o peoul1ar 4e ooao •• prod.v.oe -

l.a h1dr611a1• 4e la tioaoetaa:lda ch1aD4o preo1p1ta al 

aol1lMtao, OOJUJ14eran4o toclae 1u Yariablu tue ia-­

terYienen en ••t• prooe•o de preo1p1tao16a. 

IA la1bl1osratia 110a 1a41oa que eate reao"1YO ao 

pue4e aer •pleado aia JIOC11tioao16a del prooe41a1..,_ 

to ooaTeno1ozaal (2), por lo oual el pro'bl._ propaea 

to 1apl1oa real1sar al ~amo ~1-.po el eatalio 4el -
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aecaniuo 7 4e 1aa oon41a1oae• de h14ril1818 4e la -

t1oacetaaicla, q,ue ••P refierea lwUt 7 Alula (l) •• 

han a14o enoonva4oe todavia. 

Alit puea, al. pl.aDtear en pri.Mr 1-.ar el aetio .. 

6pt1ao para la preo1pitao16n 4el aollbclao • •ol._.. 

o101W• holloPneu OOA la t1oaoetua14a, •• ••tl141a el 

u41o a 'o14o perol6rioo, o'btenia4o, oa.o •• Yeri, 

•an{t1ooe reeultado•• ooaprabl .. , en exaotltwl, a .. 

lo• obtan14oa por el -'todo Bapeotrotota.'trioo. 

Be ha eatucl1a4o, ••iai•o, 41oha preo1p1 tao16a .. 

u 41terentee ae41oe 'o14o•, tale• ooao 811lt\1rioo, .. 

olorht4r1oo, tart4r:loo 7 foet6r1oo lle18114o a 1a ooa 
olu161l 4e que el u41o perol6r1oo •• el -~or entN 

to4o• elloe. 

laJo el otro a•peoto que an'tee he110a •e.ftala4o, .. 

ooaoemieate al Moaniuao de la h14r611e1e cle 1a tit. 

aoetua14a, ee onerftll 1aportantee oaraoteruti088, 

llepn4o a la iaportute ooaolu16D d.e qu. •• nt1-­

o1eate un exoe•o 4e t1oaoetaaida eolo 4oble cle la -­

oant14a4 te6r1oa para aloan•ar por •a h14ri11e1e 1a 

preo1p1tao16n ouant1tat1va 4el ~li~eno eD eeaeDta 

ll1Autoe, eiapre qu. 1a out14ad relat1ft cle ute -

eleunto no •• 1Dter1or a un 11ai 1e 4etU'Id.u4o 1 lo 



_,_ 

De lu d1tereno1u 4e Yeloo14a4• obtc14u ea-

1a preo1p1tao16D del 110libdeno u lu M41o• pvol6-

r1oo, aulflir1oo 7 olorld4r1oo, •• 4e41loe que 1a h1..­

ctrcS11•u 4e la t1oaoetud.4a, ao aolo •• cr-4.:1 7 -­

ooa-t1maa, 4epead1eate 4e 1a 'tapera'hlra, •1Do qu • 

ria oon la uturalesa 4el M41o 'o14o, 'I• para 1l1l .... 

lli .. o aed1o 7 temperatura t1~a J 4eterailaa4&, el Ira 

flo 4e b.1dr611aia 418111a1Q'e proporoioaal.Milte a1 ...... 

aen"ar la ooaoatrao16D d.e 4o1do. Dea:tro de o1ertu 

li111t .. de conoentrao16n relat1..a 4e aoUlMteao, la -

~1oo14a4 4e preo1p1tao16n 4e eete ele .. ato ao pre-­

••ta eY14eno1a, oon relao16n a •u coao•trao16n, • 

el ae41o perol.6r1oo, pero e{, en lo• otro• Mtioa -

que H eatudian, aobre 1so4o e el tarttlrioo, .,... __ 

tanto ooaa14erable..nte la Yeloo14ad al au..atar ••• 

oonoentrao16.11. liD a m.edio adeeua4o, aesola 4e loa .. 

4o14oa pafo16r1oo 1 toaf6r1co o perol6r1oo 7 ~1 

oo, el s;rado de preoipi tac16:n 4el r10l1l»cleao u ••• 

..,-or que cnumdo el •41o eatat toru.do ooa •• ao -

4e ••to• 'oilo•, ez1•t1en4o WI. oaab1o .., aotable -

4el .. 08Dino cle praoip1tao16a a naoo16D. 41reota, t• 

•• anuncia por un puato 4e 11ltl.ez16a a 1a om •• ct• -

repreaen~a la 1anu.eno1a de l.u n.ri4U•• tieapo 'IIID.l 



••• •obre 41oha preo1p1tao16D, 1a cnaa1 )Ntrllite oono­

oer en que ooad1o1oae• pre4oldu la preoipi tao16a -­

por hidr61181• o por reaoo16n 41reota. De ••"• ..to 

•• eQlioa el hecho 4e po4er oouepir rN1I1 taclo• ... 

cnumt1tat1Yo• 4e aol1bcla.o en n111"181Doo 7 "reiata 

111.1Nto• • ocm lu re•peot1'ft.8 ••olu '•14u o1 tat••, 
••leo:lcla4ea que no hab1a a14o a1oansacJu hut& aha­

ra •• la preo1p1 "tao16n 4el aol1b4eno oon la t1oaoeta 

1114a. Ade.a., en ••"o• M41o• no exi•ta ~1ao101Ut• 

en el prooeao de preo1p1W.o16a 4el 11011b4eno • 0011 l',l 

lao16D a •u ooaaentrao16D nla t1 ft, en UD lat•nalo 

a1Q' aaplio 4e la llina. Otra oaraoteriat1oa illportaa 

te 4e la h14r611eia de la t1oa.oetud.4a •• el eteoto 

que pro4uoe aobre lo• ooaple~os toetowol~oo• t.. 

p141en4o •u eetab1114a4 7 preo1p1tBD4o el 'o14o wol­

trialoo, deao•trando, ut, la 1apo•:l'bU14ad cle ••·e .. 

a1 'o14o toet6r1oo ooao ooaple~aDte del wol~o eD 

pre•eno1a de la t1oaoeta.14a. 

Se haoe un eatud1o ea'truotural, ae41BD.te el 111-

oroaoop1o neotr6nioo, del •Uitlaro de •lllNlao o'bte­

ll14o por la t4onioa d.e aoluo1ou• hoaoa'a... ooa 1a 

~1oaoeta.14a en ~oa diferentea .. 41o• 'o14o• 008814& 

redo•, ooapar4ndolo oon el obten14o por el a6todo -­

oonvenoioaal del 'o1do euli'hidrioo. ID eete ••twU.o 



•• ooatlr.D. laa oaraoter1et1oaa -. 1aportu.tea qu 

•• apreotan ~ la preo1p1taa16R del aalturo •• aolll 

4ao ea oada Mclio, pero, ao'bre to4o, apareoe lllu. .. 

patute la ~ 41tereno1a que eziate entre la preoJ,. 

p1 tao16n por la 't'oaioa 4e laa aoluoicme• hoaoPaeu 

, por el atoclo ooaveno10Dal 4el 4o14o eulf'hidrioo. 

Be haoe UD breve eatu41o potenoio~trioo 4el pr£ 

oe•o de preo1p1tao16n 4el INl.furo de aol1bcluo ooa .. 

la tioaoetaalda, oo11 el :ta de 4eterw'~aer 1aa ftria­

o1oa•• de poteno1ale• que •• pro4uoen ea el. a1 .... 

l'ia•l MD.te •• eatw!ia la aepa.rao16D del. aollbcle­

ao cte sran4•• oOJP:teidoa 4e wolb"aallo a 1m ..Uo .... 

per016r1oo-'tarUrioo, pu41eD4o atu..r que la ••pva­
o16D de eatoa 4o• ele .. ntoa •• praot1o.-.nte perteo­

ta. 

.. .. -
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ZR!OIPITACIOB D SOLUOIQPI _BOJDGII!AS• 

RIYX§IOR BIBLIQ1RA!ICA1 

(1) ouenaa, que •1 •• aall•ta 

8U.ftMILte waa ••ola d.e •Ultato 4e alw:tat.o ooa,... 

•• forM 1Dl preo1p1 tad.o •• hlclr6xito •• al,qwjn1o -­

oho ... puro 7 4euo que •1 •• aflade •oalaoo 41reota 

aeate a la •oluo16a de~ 8\llfato, ezpUoaiUlo ••t• he­

oho por la h14Nl1•1• de la urea al 4e•ooapoaene • 

uhi4r14o oarb6D1oo 7 uon1aoo, pue•, la preoipl ta-­

o16a oourre, 4e eate ao4o, en \Ill u41o ia1o1•1MJ&te .. 

h0110a'neo 1 eeftalu, ad.-., narioa :taotore• 4e t• 4.1 
peDie la preo1p1tao16n en •oluo1oae• ~ ..... oo.o 

•em la teaperatwa 7 el pB, pu41ea4o en ••'• ouo 4e 

1a urea OODVOlal' el pB OOD la .. eaperatwa, J OMez'­

ftllt 'taa'b1ea, 1a 41at1ata 1Dtlueno1a del aala pna• 

te ea la •oluo16Jl. !IJ1K4 1 hg (4) preo1p1-., del 

Jliao ao4o, el at.JLtato 4e plio ooa vea obtenlu4o .. 

\Ill h14r6Z14o de ua&l.oau oarao,er:!•tiou que a el oa 
•o anterior del alumt»io. Ooao reiiUltado 4e eatu clu 

eetu41oa •• 1111o1a a la Qufaioa AD&lttloa la auft .. 
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~•OD1oa 4e la Preo1p1tao16n en Bolucioa.• ao.o~ .... 
ovpa vata~u uaoub1ertaa ,a por Willard. 7 eu oo]A 

boradorea, acm, lup, apreo1adae por o'troa ia'Yea~.ta 

4or••· 
liB freouen'te, que loa preo1p1 -.adoa o~ten14H en -

aoluiozwa ho110~eu ••an orlataliaoe, 7, ••adn f1or: 
4a 1 oo1tbora40£t• (5) • 14eaJMD~• 4eberta ••~ar -

toradoa por or1etalea cr&Dd••, pero, qae no a1eapre 

oovre ui por depader del tm16u pre!ute. h£4• 1 

anw {6) 1acl1caD que e.l preo1p1ta4o obta14o por 1a 

h1drOU•b del 'o14o eultUioo pwa4e ••tar for.ado -­

por orietalee 11U7 pequeftoe a1 no •• traba~a ooa altu 

ooaoen-trao1011ea 4e 16n a1101l1o. • 4eo1r, a 1u aol._ 

oioaea hoaoc'a... el teeefto del ori•tal depea4e del -

aa16a 7. taa'bien t de l.a preaenoia de ioaee enraflell. 

ooao en el oaeo 4e la reaoo16D 41reota. 

A ••o••, los preoip1 tadoa otrten14oa u. aoluoioa•• 

h0110~••• no aOD de naturalesa or1etal1Da, 00110 oCN­

rre oon el sulturo de aolibdenn obtenido ooa la t1oaos 

tuida, pero, tanto que eetm or1atal.1noa ooao uortoa, 

eld.ate wua 41ferenoia a1v notable oon la aiama auaian­

ota obten14a por reaoo16n dlr~otal 1191•£111 1 W!£tptr 

(1) eetu41an eete •ul.turo, preo1p1ia4o ooa 1a 'tioaoeta 
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mida, y observan al microacopio agre~os de dim1nu-­

tas pa.rt!oulas; pero, sin embargo, son ms.yores qua -

los que presenta este miamo sulfuro cuando se o~tie­

ne por el mdtodo oouvenoional del stith!drioo. 

Recientemente, Fischer (8) haoe referencia y oom 

prueba alguuos de loa exper:l.mentos anteriores ( 6, 7) , 

estando tambien do acuerdo en qua los preo1p1tado8 -

obtenidos en aoluciones homog4neas, ya sean de natu­

raleza cristalina o amorfat aatdn formados, en gene­

ral, por oristales o nlicleos mayores que en la re"o­

oidn direota., y lo mismo que en Elsta, el tama.fio de-­

pende del anion presenta, as! como de iones extrafloa, 

adems de otras condiciones ya consideradas, tempe~ 

tura, pH, etc. 1 puea, este mismo autor obtiene cris• 

tales de sulfato bdrioo con el doido sultdmico a~ -

mas pequefios que por reaocidn direota de la soluo16n 

de sulfato con la solucidn del oloruro bdrioo, aaan­

do lleva las condiciones de prec1p1 taoicSn a un oier­

to l!mi te. Ahora bien, no ea solo el tamafio de loe -

oristalea o de laa part!oulas, el ca:rtioter distinti• 

vo de eatos precipitados, sino tambien, la forma re­

gular que presenta.n los nlicleoa o a&regados de part! 

oulas, que los consti tuyen, debido al. modo de or:Lgi­

na.rse. Ex:ieten varioa trabajos que nos inforaan del 



- 12-

fendmeno de la nuoleaoidn en las solucicm.ea haiD.og4.. 

neasa Coll!Jl.• Y Leipwerber (9) suponen que el sulfa 
to br!rico obtenido en las aoluoiones h0Jil0g4Deas oon 

pereulfato y t1osul.tato, la nuolea.c16n tiene lugar 

inata.nttlneamente en tod.a la ma.sa a1 inioiarae la -... 

preoipitac16n y que luego sigue e1 crectmiento de ~ 

los ndcleoa hnsta que ter.mina por completo la pre~ 

pi tao16nJ esta suposioi<Sn lea parece razonable a ..... 

Klein y Gordon (10), y, !fkila!a (U) presente un -

estudio aobre el oreoimiento de los cristalee ut~ 

zando el microscopio elactr~nico y difraocidn eleo­

tr~nioa.. Pero, es el trabo.jo de J:;lsgh!r (8), ante­

riormente mencionado, el que ,,..rdaderamante noa da 

una idea clara eobre la nuoJ.eaoidn en las soluoio--­

nea homoglneaa. Eate a.utor estableoe Ul'l Dltodo ataa 

dard que permi te contar las part!oulaa de 1111 preoi­

pitad.o para 16 cual. seleooiona loa aist8JD8.8 de pre­

oipitaci&n de los sulfuros de plomo y oad•to por 1a 

hidr~isis de la tioaoetamida, estudiadoe por 8Wtft 

y colabo.~adores (2 1 12), y el del sul.tato bdrioo ...... 

por el lloido sulf41Dioo (6); con eate mcftodo obaena 

que el nW.ero de pa.rt!ou:Las que exiaten an ttl wraaa 

etapas del proceso de preoipitacidn ea el miamo qua 

en el estado 1n1o1al, por tanto todoa los n~o• -
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ae ticman que tormr JllQ' pronto 7 etaa11ilaeMeate • 

on tOtl.n la Slsa al oomn-.r la proolpltaoi&a• 7 1• 

go van oreoiondo a aedi~la quo trruutcnrre leta. .Me­

ada • Plaohor clemueotrB por acllouloa 4e laa Yeloo!.f& 

dee de reaoc1c5n, que el estado 1nio1al de 1a prod­

p1'M,o1da. aurante e1 ouo1 ttone 1~ toda la .... 

oidn, no ao al c.ie 11.t1a prooipi tao1&1 ~ alDo 

mas bien el do \1IIB reaooidn diroota 7 ad ae P'W4e 

expUoar por qui, a wooe, el PJ1008" ~o 11.0 

rowlta an graa.dee oristn.loa .,., ipl;dden, t~• el ta­

.Uo de 4o1oa dependa del ani&n 7 de lGDta .XV. .. 

loa. Esta propiodad de loo proo1p1tadoa obtol:ddoe -. 

en ooluoionea h~u, de esta.r tOlW&doa por mt .. 
oleoe genoro.l.lMnte grandoo y re~, lee da UJa 

.., 

OOIWtiti~oictn f!oiOB muoho Dl3 denaa p at • ob"U& 

nen por reaooidn direota, y oomo CIOI&IIeouaw:i&t au -. 

fU traacfn es maoho Die rdpidB, aiD Dtoealdac! 4e cJ& 
3arl~~ repo03r largo tieapoJ de eete modo, - m-­
tcm f'~o de poatpreoipi taa1&n, quo •• otra de • 

ln3 ventnjas 1mpor1;antee quo preaeata la PJ'f)o:lplta­

oidn ~ aoluoionoe ~oaa. 

Aotualmento se oonooon ya, var:taa oua-.nolaa olt­

tenidas pot· 1n-ooipitnoi~n an ooluelcmea ~ • 
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tales como: hidr6xidos, foa:fa.tos, sul.fa·tos, sulfurca, 

eta. Sobre alb~s de allas citaremos los s1gu1entes 

trabaj osa LaMer 1 l?.1na6ar ( 13) preoipi tan el sulfe.to 

bdrico gene1-ando el 1cm aul.fato al reaooiona:r el pe.£ 

sulfato y tiosulfato; i§lllMin l Xenptr ( 14) eatud:.tan 

la. praoipi taoidn del sulfnto de p1omo con el doido -

aulflfmiooJ Burriel-Mart! y G~ta OopP9 (15) taabien 

utili zan el dcido s\:lf'~oo para la preoipi taci6n -

del :plomo; El:vY!t5 1 Zook (16) determina.n el ploao en 

aoJ.uoiones homogEfneas con sulfat·J de diJietil en pre­

sencia de motanol; Pino Pd'roz, I!s+•dJl-Mar·t! z Jlartf­

aez Oc.najero (l.7) est11dian la determina.cic$n del pal.!. 

rlio con f."urfltrol e hidrOY..ilami:naJ Jerleza ;r Savia -

(18) prooil)~.tBJl el aluminio por la. ~dl.isis de la 

c~l.rba~itl!i ~.,., por 1.1l tir:1o, indicaramos solamente la dJ. 

·term:J.na.oidn (le HU.l£\tron por modj.o de la. tioaoeta.mi­

da., inioiar2a por z;t,asohks. y Jakob~;leviop (19) • ya -

qt.le !)Or scr objc:to i!G esp~~cie.~. in·;;crla y muy em.plla 

!.1U b:i .. blioer•-.£!u, hurm:.aos su d~soripoiOn oon a.J.gdn dJ. 
~t;aJ.:lt~, Hd. 1-u.e;~t.i' ~pru·te. 

B-II. La Tioacetamida OC?mo Sust_1_~j9.J!_~]:.,Ao1do Sulthi!-­
qrico. 
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X. t1oaoetaa1da, os3cua2, •• \Ul •6114o blanoo -

oriataUnoa •u punto 4e fWI16D Yar1a 4e 1071 a 115•e. 

7 •• au, •oluble a acua, aloohol 7 benoeno. 3u •olJ! 

o16n aouo•a neutra •• IIUl' ••tabl.e, puea aunque •• ea 
turb1e liaeraaente al oabo 4e als'a tieapo, •• pue4e 

tiltrar 7 no •• al"era. Be oree que en •oluo16a, •• 

•ill 4u4a uaa ••ola de ea14a 7 n. enol en equ111br1oa 

[1] 

Aho~ .,1en, en aoluo1on•• 4o14u o aloal1Daa, la 

t1oaoeta.14a •• h14rolisa deapren41en4o 'o14o ault.h1-

dr1co, de aqu1 au eapleo oomo •uat1 tuto de ••t• 'o1-

4o para la tor.aoi6Jl de aulturoa e. aoluoione• ~oao­

Pn•••. Bu h1dr611•1• •• lata en trio, pero aUMBta 

al auaen-.ar la tem:pen.'tura, a1en4o taabim ateow.da -

por la oODoentrao16n de 'o1do o 6loa11 a la aolu-­

o16n. 

B1 priaer •Jleo de la tioaoetud.da •• debe a .... 

Iwpg (20) en 1.935, que la utiliza en la 1Dft8t1• 

o16n de .. tale• peaadoe en preparado• tar.aofutio .. , 

Y•JUn ( 21) eaplea UD& aoluo16n alooh611oa 4e t1oaos 

tam14a o .. 1 oomo un reaot1vo e8peo{t1oo para la ~ 
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vest1gao16n del bismuto en presencia de otros meta­

lea del mism.o grapo anal!tico, por la tormacicSn de 

una ooloracicSn amarillaJ llarbeF :z golabopdorea -­

(22, 23) establecen el primer sistema cualitativo, 

en que emplean la tioaoetamida, y dan un mltodo pa ... 

ra semim1 croan4l1s1s, y, !'lyo.lJk!: l lako}lljeyigJ!. .. 

(19) son los prim.eros en ut1lizarl.a en Amtl.isis -

Ouanti tativo , encontra.ndo que la precip1 tacidn de 

sulfuros con eate reaotivo ed semejante a la del -

gas sulfh!drico, por lo que consideran loa traba~oa 

de IJ'!nne (24) • pero sefial.an varias venta;tas so­

bre el m4todo convenoicmall el t1empo para la preo1 

pitac16n es mucho mils oorto y el precipitado es mas 

denao, f~cil de filtrar, manoa adsorbente y por ~ 

to menos coatam1nado con iones extr.aaoe, y, tambien, 

que apenas muestra tendencia a oxidarse ouando se -

fil traJ por otra parte, no se neoesi tan a.pe.ratos e_a 

peoia.les n1 tuboa de desprendimiento, evitando las 

pdrdidae del precipi tado que se adhiere a loa tuboa 

de v.Ld.rio. :Bstos autores. tambien obaervan, que ooa 

trolando la temperatura se puede oontrolar el gracto 

de hidrct.Lisia de la tioaoetamida y por oonaigu18Jlte 

regular la preoip1tacidn de los eulfUroa, .,., adeals, 
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tienen en cuenta la acidez, puea notan la necesidad 

de mantener un intervalo fijo de pH para que la ~ 

cipitaci6.n sea cuantitativa. Bajo todas estas con-­

sideraciones, J'lasohlca y Jakobl3evich estudian la ..... 

precipitaoidn de loa sulturos de antimonio, b18lllUto, 

cobre, arshdoo, oadm:lo, plomo, estaflo, merourio 7 -

molibdeno, utilizando diferantes medios dcidos, en -

IJ\llt"Urico, c1orh!dl.~ioo y n!trico, y, ta.mbien, un •-
~ 

di o amoniacal, considera.n.do , adeds, la ooncentra­

ci6n de tioacetamida.. En algunos oasos obtienen un -

peso de u~uro superior al que oorresponde te6rica­

mente, aplicando entonoea un factor de oorreccicSnJ ... 

en otroa utilizan ma.tr3.oes a preaidn• y tambien, en 

al~ caso seoan el precipitado,en oorriente de~ 

drido carb6nico. Adema de todos estos trabajoa que 

mencionamos por dar origen al ampleo de la tioaoets­

mida en la. preoipi ta.ci&. de sulfuros en soluoiones -

homogclneaa, Flasolta l oo1aboradoree (25, 26, 27, 28, 

29, 30), dan tambien mioromdtodos para la determina­

ci6n del merourio, bismuto "3 ars4n1oo,. normae pe.ra -

el empleo de la tioe.oetamida en Anttlisis Oualitativo 

y, f'inalmente, estudian el efeoto de la tioaoetamida 

sobre varios elementos en presencia del icido etilea 
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d1amino-tetra.ao4tico. enoontra.ndo que en el oaso pB£ 

"".::ioula.r del molibdeno, .A:E,".DT no enJDascara este elemen 

to. 

Entre los numerosos e interesantes trabajos que 

ya existen actualJDente sobre la tioacetam:lda oomo -

sustituto del f!oido sul.fh!drico, nos ocupa.reaos so­

lamente de los lltferentea a la hidr"t111sie de la tioa­

oetamida y precipitacidn del mollbdeno. 

CII-. Hidrd\isis de ;ta Tieetamidf • 

La tioaoetamida se hidroliza tanto en :m.edio ttci­

do oomo bdaico desprandiando ~oido sulfh!drioo y, C£ 
mo ya se sa. be, su hidrct.l.isis depende de la temperatJ! 

ra. y del pB de la eolucidn, siendo la ecuacidn de Jl1 
drdJ.isiBI 

[2] 

f!!.Ut l 8U6!£ (2) son los priaeros en dar UDa .. 

informacidn dtil y fundamental sobre el aeoaniemo 4e 
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hldrollaia de la tlaoetaldda en ~o 4oldo. Baa1a 

entonoee, en oasi toda la bi~ que ape.reoe 

oobn ol •pleo de 1a ttoaoetaldt4a, MtlWE z MIIJII• 

JWltDt (2.2, 23), 1- ''*• (31) :~ Itlllnnnn 
1. Mll&llr (32) • MaGillia O.lstau•, aaf ... 

D•JAb1rl I alrtiOAaa&lll (U) F Oant12C ( JJ) • el • 

Oaantltattw, aapaa.en que la tioaoe·:Awlda ae hidro-

Uza out&Dti ta1d.'9'&1MC1ta 'll l'tlpid81118rlte a tempera.'f.nlrae 

ol.avadAa en aoluoionoa tloiclas ...,ara dar 4o14o aoliS,.. 

oo, idA 81l0111o 7 INl.f'Uo de ~o, 7t 1atld.ea, 

q\18 pu4e •r utilizata oomo suat. i t u t o 4el. saa -­
INl.thfdrico ein oambt.ar loa prooettildentoo ~ • • 

td.gt.leD en e1 mlto4o oormmo101U11, • td.apl.ante ooa 

una .i.igero, modUS.caoi&t. Bldf't 7 JaUor ban UesadO 

a oomprobar que algunos a\\l..f'trroa mettfliooe eo t.-­

mBl.'l IDII lar.rt_.ta 7 otroa mtCa rtlpid..,._te oon 1a -

1d.oaoetallida que oon el aulftlrdrloo .,, ademda, •-­

...,ntrtm qllt la pruoipltaoi&l • aa1.turoa pwt4e t8118zt 

lusar por hidrlllaie 7 por reaooi&l direota de 1a • 

tloaootamda. Ketoa .atoNII 111111isan 8011101 ... tCoi­

aa. 0011 olodafdrloo 4e oonoentraoiollaa var!lablu • 

e1 ia-tG.l"nlo o,oa a 1o-4la, ., ,_. 1as ..at4u cte -

vel.ooidad daaueatraa cpae 1a h1drctU.ais cle la tloao&. 

1aatda a aoe1;aatda 7 8Ultu:ro 4e hi~ .. d1roo-
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..__nte PJ'Oporcd.cmal a 41118• OODoentrac1CJD8a de ti,& 

aoetald.Ga 7 161 hl~l aolew:Dte tma J8ClU8fla ... 

fraooidn de aoetamida as hidrolia a tloidO aoltteo 

7 AIIIOD.1aoot 

[3] 

'I de1i4mD1Jian la OOAWtmte de ll8gQD4o orden para la 

reaooidn de hidr4Ua:le 4e la t1oaoetamt4a a fOIO 7 

1a energfa 4e aot1Yidad en e1 iDterftlo de teapeza 

tu.na de 60i a JQiO~ Por to4os me enwu.oa, -

llritt 7 lla.tlert llegan a la oonolua1dn de que no •• 

'fttlida 1a aupoeioicfn de _. 1a tioaoetaa.id.a • 1114JII. 
Uee rdpiclaaante 7 ouar.t1d. ta-.i~'le en 8011101-.e• 

dcidaa oall•tes, y que paa4a aer ,. IIUSti tu.to a.1 

saa 8dltlrtcbi.eo 111n IIDtU:tltlaeicfn del prooedim:S.enw 

ollla:Loot adellfls, obaeJ"ftn 4Uerellt4t MOBDiaao en -

1a preoipltaoi&rl de ftri-08 ele11111to•. Aal., • 1a .. 

pr.-eo!pi tacidD clel plc.o enoaenua.u qu en eol\lOio­

uea 4e J11 amoras de 31 el prooe• t1eM 11JPI' ,_ 

la b1dr«U.e1a de la Uoaoe11a1114a, 1 en aoluot -..a 

4e pB enve 3,5 .,- 5,1, exine oaablo a reaooila 

d.ireota, stcd.o oas1 4eapreoiab1e la reaeoicfn pol' 
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h1dr6U.1e. Para •• oaao claD 1a alplea.te ecnaao11aa 

eD qua el gralo 4e preo1p1tao16a 4el •ulturo de pla.o 

•• cUreotaaente proporoloaal. a u'ball oC~~UMtDtrao1cme• 

4e tioaoetaa14a ., 16A pl0110 • ill.,_...._,. a la ooaoea 

trao16D 4e hldroplliOD.e• eleYada a 1/a. Jill 1a preo1P! 

tao16D 4el oadw'o (12) encn.umtru ftriao1ou• .... ~ 

t•• a la del plOIIO, •• 4eo1r, oeabio a reaoo16D 41re.a 

ta, la oual •• rip por 1111a eou.o16a -'lop a la 4e 

'•'*•• 'ftriaa4o llpraaente el interftlo 4el pHI pero 

ao obaervan oubio a reaoo16a cUreota en el ouo 4el 

ara~Dioo (34), e1Ao que la preo1p1tao16D •lpe ouut1 

tatlYBMnte el. p-ad.o •• h14ri11•1• oaloul.ado para 1a 

t1oaoe'talll1da a 6o14o •ulthtdrioo. 

IIDUM 1 f!10 (~2) haoeD UD ••twU.o -'lop .. 

a1 aater1or aobre 1a preo1pltao16a del oadwto oon 1a 

t1oaoetu14a • •olu.olou• 'o14u • 7 d.el 111._ II04o .. 

aOUDtru 1a •lsuiate eouao16aa 
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~ogeutl.lBj\ ;x; TflcdR£ ( 3 5) anouon ·:: 1~ que la hidrd-

11ais de lo. tioacetomida a aR3COOB. ~ 7 •
2 

•• oa­
talizada. lo mieo por los 4cidoa que por lao be.sea, 

observ"fUldo que la renoo16n base C3talizada ea Jll1ls ~ 

pida. La reaco16n doida oe.tal1za.da la e&rtudian en sa 
luciones con olorhfdrico 7 perolcSrico en e1 interva­

lo de 0 1 3 a 611, a 3~, midiendo la. volocidacl 4e 4e ... 

aparioidn de la tioaootat:d.da por espeot~o1io•tr!a, 

y observan que el grado de bidrdliais ea. tomb1en, • 

41rootamente proporcional a 1a oonce:atraoidn de la -. 

tioacetamide.• pero a. ooncentraoionoe de ~ld.o li&J'O-­

ree de lJI, la. dependencia no es la eaple de pr:l.ur 

ore.en enoontrada por S!4f1 1 ~&: (2)1 elloa en-.. 

ouantran que la volooid.ad de h1C.rdl1s1a aJ..oanaa un .. 

.himo en la soluci&l olorhfdrica de OODCantraei&n .. 

4,,_ y en la percl&rica de 411, deeoendiendo al au-a 

tar o d1aminu1r esta.a conoentraciones de &oi4o. E..-. 

toe autorea p1--oponen, ademda, un de-.llado meoa.niao 

de la hidr6lisis de la t~oaoetanida, teniendo ell .... 

ouenta el pODi ble tautomerismo de la tioaoetamidal 

[5] 

I II 
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7 predioen que la h1drdlle1a oOAduoird a Uido U.oaot 

tioo ouando la raaocidn tiene lugar vfa toma tioald.• 

4a, %, y a aoetamida owmdo la reaootcln oourre via -

ilolimida, n, pero, 41cen que no haD poUdo ftlora.r 

ln relatift importanoia de estoa doe posiblee produo­

toa 1Dterme41oa. 

Jtatl.er. Petm z 111m (36) han 'VU8lto a eatw.Uar 

la h1drcSl1ais de la tioaoetamida en eoluoionea 0,2511 

en ffoido clorhfdr1oo, a gotc, siguiendo, taabient por 

medio de un oopectrofot&.atro, la deaaparioicm de la -

tioaoetamida. :&.-louentran que la oODStante de wloo1da4 

de segundo ordon estd pertectamente ae acuarclo oon el 

valor obtenido aiguiendo la velocidad de deaprendimiea 

to del gaa ~drioo, y no obsern.n evidenoia espeo­

·trofotomtftrioa de la foraa.oidn de ~o t1oao4tioo. :lo 

obstante el ostudio espootro:totOJ!ltftrtoo 4a una ..,_Da -
base a la oonoluoi&n »revia (2) de que el eul.t1d4rioo 

deaprendido reaul ta dirootamente c1e 1a h1dr&11sia de 

la ·lioaoetam:tda., para dar tJoido aoltioo 7 idn 88)JJio .. 

1tranaourre demasiado leta para eer obsorvacla • laa -

acideoea amplea.das. Butler, Peters 7 SWift estudiaa, -

tam.bient la bidrdlisia de la tioaoetam.tcla en eoluoto-­

noa aloaJ iDasa 
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[6] 

Ernplee~, en este oaso, soluciones de o,oa a 0,301 

en hidr&ido sddioo y observan que pueden ocurrir doe 

aeries de reaocionest 

seguido por [7] 

y tambien 

eeguj.do por [8] 

DJ.scu~ten las condiciones en que tienen luga.r estaa 

dos series de reaccionea; dete.r·minan sua oonstantes de 

velocidad y concluyen diciendo que la hidr611ais de la 

tioacetamida en medio bdaico es todav!a ~ r~~da que 

en el medio dcido. 
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Peters y 51d1t (37) exazrdnan las rea.ocionea de 111 
drdliais de la t1oaoetamida empleando aoluoicmea NCJl 
ladoras alcalinae, 7 enowmtran velooid.adea a11u _,._ 

res que las quo se eaperaba por el p8 en q1» traba.­

jau. 

Reoientem.onte, I'.S.JJG y Anson ( 38) estwH.au la natu. .. 

ral.e.za cle la roaocidn entre la tioaoetamic!a 7 la hi .. 

draoiDa al produoir aulfuro d• !ddrcfseno, obtenieclo 

precipi taoionos de fl\llfu:ro de o1Jlo en soluo:lcm.e• de 

pH • a 6 a velocic!adee Dlllabo JDB70rcta que todas las -

obtenidas basta ahora. 

Otro aspeoto que so debe tener en ouanta aoerta 

de la ti oaoetamida, ea au futuro em.pleo oomo tm reas 
tivo a"tandalti para, el antCltsio volllllltrioo '9 que noa-

en que ae aplJ.ca eata idea a la valoraoi&l a. la Jla 
ta. 

Eo indudable que ox1ste aJ.guna ,..3ansa entre • 
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la preoipitao16n 4el aolibd.oo en •oluoloae• ~.a 

m.a• por .. 41o de la t1oaoetam14a 7 el ••to4o OGD­

Yeno10Dal. del 8Ulthidr1oo, a1en4o aplioable a ·~ 
o16n pnerala 

en que el 16a 11o6-l- preo1p1 ta al reaooioaar ooa el -

16a s2-, por lo que ocma14•ruo•, entre otraa, 1u 

•ucerenoiu te to£!!1r• Y 9o4tll (40) •obre 1a ,reo! 

pi tao16n de ••t• eleunto por el .. to4o oonvenolo-­

D&l., al ••tu41ar el eteoto de titeren••• aetiu 'o! 

4o•. 

lla!ohka z JHo».1•!19h (41) hall •1do lo• Pri8& 

roe en efeotuar detera1Dac1one• 4e aol1lMlao en ao­

luo1onee hoaoa'neao oon t1oaoetam14a. La preo1p1ta­

o16a la real1nn en ae41o 'o:14o 7 aloa11Do. Para .... 

la8 •oluo1onea 'o14aa emplean el •ult4r1oo 7 olor~ 

drloo hao1endo el ae41o 1lf en eato• 4o14u. La t1o­

aoeiaaida la ut111san en aoluo16n aouo•a a1 ~. 7 .. 

la preo1p1tao16nla eteotuan en .. lraoe• a pre•16D. 

Jllro!ferntl 1 Wynt£ (7), 4eter•taen el aoli'bdeao 

8Jl •oluc1cmea hoaos'n•aa oon Uoaoet81114a tm UD ae-
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dio 11 an tlcido aul..tdrioo, poro no~ ni ••• 

MOOeari08 108 R\'traOOG a proai&n, lthora ld.eftt aU• 

Uaaa a axoeeo gft\1\de de tioaoetam4a, 4e cd a• a 
cU.os veoee el te4rioo. Bate miamo coeao 4e Uoa•-

110s hcaoednoao, en UD 1841o 0,5!1 en do14o aal.td:rieo 

'3 81n el cpleo de loa mo.trt1oee a preai&l. 

Reoiontemente 8w1n 7 An8oD ( 3), bloen ro~eron­

oia n UD trr\ba~o 4o 19iJ.2 1M a ~ue no ha a14o PQ'bli­

oado, en el oual este atttor ut.111za taa'bia un me-­

dio olorhfdrioo para ou1iu41tlr la prooipitao.ttln 4e -

la t1oaootamida, mani~eota.:n.i3o q1» lata tS.eae 1ve:ar 
por la hlc:lrQloia de la t:tonceta.mida 7 por reaooila 

direota, prodom:laando 1a roaoci&n cUreota a \Ill Jll 4 

7 ~a, pero no deoorlban un prooedimleato para 

la dotorm:latMJi&l clel mol.1bdono. !Jir1tt 7 At*a ooa­
ol1Q'GD dioieado que D no hB s1d0 eatudia4o e1 _... 

oani&~ por el oual 1a tiotlootat!d.do. pro«Lplta a1 ....,._. 

Jlo (VI). 

Dille IPbJIMIWIE z MWlaP4 (43) determt~Wt a 
quefias oantidadoa do ool1bder1o en CIOII'PQ8Btoe de woJ. 
framio por caodio de ln tioaootwd.da1 ut1lii8Dflo a • 
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me41o tarttlrico que a la TeZ 81rft 48 eoaple~ate -

pare el wo.lfrs.mio. ~ aftaden anU.oa'ino po"'-1 
co como "ool.eotor" del. mol1bdeno1 ¥• que preoip1tan 

Jturtoa los doe e1emento• con la U.oaoetasaa, r 11Mt­

go de"81'Jd.Dan el molib4•o por .. pectroto.._.V£&. 

Real1aan la preoip1 ~ en ua apolla l*lv.en& • 

rrada a le Umpera; emplean tioaoetami• .SUca. o .. 

en eoluoilta. al 27;., y dioen que el t~ ne.....U 

.PL:rti 1a pZ'80ip1 taciJn comple1a •• 4e \ID8 a 4e8 lao-

rae. 



III. 181'UmQ HI Ll I!iiOli>l;ACIR' al¥ 8YiliJR 

DB I MQLigHS} L~~Ii912IFI UOSJSIM§ -



III. IS'YPJO DJ PRBOIPITACIOI D!L IUWUBQ :QB IIQieP= 

DDO BJ! SOLUCIOJ!ES llOIIOG.BJ!BA§ 001 tlOAOpA!IJ?' 

I! MBDIO PEROLQRIOO. 

Al 1Dio1ar aue•tro ••twllo 4e 1a pne1p1 taole .. 

4el nlf'uro •• •UbcleDo en aoluo1oaee hoao .... -

ooa t1oaoetaa14a en .. uo 'o14o, ewp 1a 14• 4e -

oHenar, prS..J.'IUitm'te, el etea'o flU produoea a1G 

aoa uidoe t J.Q3 de \1110 .... oorrleate - An'11•18. .. 

_.. 1a ton1a01&n 4e ••'• eulturo, pu• • ••a'D •• • 
be (l), la eetruo~ura de UD preolp1ta4o obta14o --

por la !fM!Of 4t 6& P£•o1p1!ao14p, p ltl.JtiWI Bp­

•••• 4ep81l4e, entre otroa taotoru, 4el u16a 

o ulcme• pre•ent• en la aoluo16D 1 4e la Dawrale­

• 4•1 'oido eaplea4o. De eate M4o, a1 •eleooioaar 

priaero Wl ae41o que proporoioae preo1p1ta4o• _. -

4ezu~o•, •• poclr4 loarar oon 11a70r 4x1 to el ••tuA1o 

4e loa 4 .... fao,oree 4e que 4epeD4e la preo1p1..__ 

o16a por la t4on1oa que eaplea~~H. hro, au, pcmto, 

aoa enoontraao• oon el pn.r pu:ao ••"d .. o por -
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SW.Ut 11 ll&lor (2) • de que la t1onoetald4a reqldMe 

para eu empleo, oOJDO auotituto del &oi4o aalthfdrl.­

oo1 o1ortos moditioaoiODGa eapeo1alee oon relaoic 

a1 prooe41m:lonto ol~oioo, 7t taablen, BeCda ttl leta 

aottllioo a pro01p1tar. De aq.u!, que Mtu de • .._ 

d1ar oual.quior oaruoter!atioa de la preoipitaoicfa -

del au1turo de moUbdono en ao11101cmaa h~ ... 

oon lA t1oa.ootG111da an me41o tloido 1 Ma aeoeaario, 

ooloociOil"J~r tm me41o doido :1 un altocio oporatorlo ... 

t:\deoua .. ~o, que pe 1"111 to. realiza.r 1\Ccil Mnte eata pre-­

o1p1taci&l. 

As! pueo, oomer:usllUlOs nl.J.Gotro eatudio 4e la pre­

o1p1 taoi&l dol St1lfuro de molibdeAo an 801\101 ..... 

~a.a con tioaootal1lda, uttlbOildo el aodio -­

porol&rloo, .,a- quo no ox.iatfa •:tereno1a t4gaDl cle .. 

qua tuaae el mda a.deouodo para eete patOpcfaito. Ba -

la b1bli~_')£fa adl.o oe onouentra pn.rolalaete ••111 
d1aclos para oate t!n los modioa ealt\lrloo 7 olorhf• 

drico 7• un tr-abajo de Hooonthal 7 !8.71or (35), 1111 

ostudia aialaliamonte la hidr&taia de 1a ts.oaoetaaql 

da., on ll84:1o perol&rioo y olorhldaoo. 

lfoootroa nos proponemoo en eate eetucllo 4o -­

la procipita.oi&t dol o.olllxlono ocm tioaoetamlda, o). 
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loluo16n 4e t1oaoetu14aa Be prepua UDa •ol,._ 
o16a aouoM al ~.de t1oaoetu14a (8ob.uohar4t -. 

ohea) 7 •• til tn •1 hiQ- alpDa parttoula iuol._.. 

ble. l.a oaDt14acl te6r1• pan preoip1 tar 10 .. cte 

11o03 ( .. 4eolr, 6,6 .. 4e Jlo) •• 1 1 5 111. 

Aolclo per01.6r1oo (Jie,,erk) 4e 60 ,, 4-1,,4 • 

.. .. -

liNN lll OPBR6R 

le trautiertm parte• altouotu 4e 1a •oluo16a 

t1po (4• 10 a 100 al) a •traou II-18J"MM7ttr 4e ..... 

put1c1acl ocm•eiate pan po4er ap tar la aolao1'­

f,o11MDte •ia p4rcliclu. Se aftade, 4e a 1104o ... 

alvo, el 4o14o, acua 7 t1oaoetaa14a, ta,..a4o 1• .. 
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•traoee lo .... rip141uaeate poelble. 8e ...... an·--
41r n.tio1eate e&U& a lu •oluo1oa•• para ueau-ar 

CJ.U la OODOGirao16Jl rela't1Ya de lleO) U exoeta & 

UD oierto Ua1 te ti~ad.o 4e aproxt•dallate 0 1066 -

(p/Y). Lo• -.vu.. •• •u~etan, luao, a -... ...... 

JOMU 7 88 iAVoclv.otm eD liD bafto 4e acua h1rft--

4o. ll tap6a 7 •tru •• protepn OGD \lb ,.ao d.o­

blado "tm1eaclo a ouula qM elP!'o• 4e IIWI eatre-

•• •• •• •u.r.S.cloll u el baflo 7 cnd.dUMlo c1e '1• 

"aAtap h._.o. De ••'• 1104o, H ~4e acit&r 

el liq1114o t'otleen'te, ao'rieD4o •traa 7 •oporte, 

•11'1 neoe•14ad 4e eaoar el •tras clel llaflo. 

J'U Vdo, eeoa4o 1 oalo1Dao16D 4el preo1p1-. 

4o ... Bl preo1pitado 4• •ul.two de aol1Weao ollte­

a14o ooa la t1oaoetu14a ••t' taD eYOluo10Da4o -

CJ.U •• 4epoa1•a npid•aeate 7 ee pub tUV&r ... 

•1n aeoe•1da4 4e cleJarle repuar. le eapleu ,an 

la til vaa16D ori.aol•• (Berlbl 2AI) Ae plaGa fU .. 

traate, preYia~~D'te oalo1Da4o• a 6501 7 taraclo• a 

,..o oGIUittmte. Bl preoipl tad.o •• laft ooa ._. •a 
1u16n 4e 0104B a1 1 °/00 7 nael"Dte 4oe o -­

ve• Y80e8 OOA a.- 4e8't11ada. Be IIAOa oaaplet.-
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aente en lUI& ••tufa a 11"• 4e tniata a •••••• ~ 

auto•. La oalo1Dao16n •• eteot-6& oon ou14aclo a -. 

homo en el que •• eleft 1a teaperatura ltllltaMAte 

haata 5001 ' para en tar la pr()7eoo16D. 4el preo1p1-

ta4o, lo que oourre en el oaao 4e qu el preolp1 ta 
4o Do ••tuYi••• -ieD ••oo. Se .antl.ae 1a oalotaa­

o16a 4uraate uaoe 41•• ~uto. eDtre 5001 ~ 5501 1 

7 el prod.uoto oalo1Da4o •• ,... ooao Jlo03, U.ta -

pe•o oozaatute. 

---

RBBtJWADQS Y DISOU§JOI 

Se haD. eteotuaclo determizaacioa•• 4e llo a ••la 
o10D8• que ooateni&D 0104H 11, 0,75• 7 0,5a, •• -

u ezoe•o de t1oaoetu14a 1pal. a 1a oaat14&4 te6-

r1oa para la preo1p1tao16n ooapleta, 7 4uraate ae­

auta ll1nuto• en •l ba!lo do apa h1rrte4o, pero ~ 
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108 reaul Udoe DO Mil •14o Olallti 'lat1 YH • ai ...._ 

oo loa t• •• nal:l.aaroa oon 4oble tieiiJO• lill .._ 

laarp, la• 4eterailaaoiODe8 q,ue •• eteotuaraa • -­

lu 111.... 00841o1oae•, pe:ro 0011. ua ex ... o 4e tl• 

oetaaicla 4oble 4el -te6rioo, haD a14o, ea alpDotl -

ouoa, ouan't1,a't1ftll. Per e~eaplo, • • aetio 11 

• 0104s, •• !Mm o'bt.U4o preo1p1 tao1GDANI ouaatita 

t1ftll OOD llOYeD:ta llilmtoe (tabla 1), pezto ao ooa -

....... II1Dllt011. 

-.. -
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!ABU. l 

PREOIPB.AOIOR D Ul IIKDIO 11 Bl 01048, COB 10-

VBII!A IIIlltmlS • 

llo pre ..... .. llo eDOODtra4o .. D1teNJL01a .. 
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liD. aolllo101le• 0,51 a 01o
4
a, oon • ez ... o cte 

t1oaoetaalda 4oble del te6r1oo, e1 ~1 .. po 4e •••~ 

ta allluto• fU aut1o1eate, pero a1e0 4e Jlo(11) .. 

re4uoe a llo(Y) a 1a -.uperat\JI'a 4el aaua hiniaatc. 
preaentanc1o la eoluo16D liD twtrte oolor an1, por -

lo qua fU uoenrio oala'*ar a 60t para o'bt..Z. -

reau1ta4o• CNaDtl"atlvoa. SiD •barao, OU&D4o 1a -

•oluo16D •• haoe 0,75 ea Cl04B 7 e1 exoeao 4e ti£ 
aoetuida 4oble del te6rioo, el tiea,po 4e • .._._ 

.tautoa •• oa.pl~·eDte eatiafaotorio a 1a t..,. 
ra"Nra del apa blrY1CtD4o (tabla II). 

8e 4e4uoe, pue•, que el 'tieapo 4e ••••"- Jdaa 
toe, ala taperatura del aa- b1niea4o, •• a4e-­

oaa4o para la preo1p1tao16n ouantltatl.a 4el .o11l 

d.eao. Bl heoho de que el t1empo Nfluerlclo para -. 

aol1&016D 0 175• a 0104B ••• MDor que e1 uoea .. 

rio para aolucioaea 11 ao noe aorprttllde • 'fiJita 

de lN ••tu41oa~ 4e Swift 7 8\UJ oolabora4oree (2, lZ), 

aobre la h14r611ala de la t1oaoetaa14a ooa otroa -

..Uu 4o1do• 7 oon otroa 1onee ae"-llo•• 

-- .. 
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!ABU II 

PRBOIPITACIOI Bl Ul IIKDIO 0 1751 Bll 0104B, OGD U8lftA 

MIJIU'l'OS. 

.. preeeate .. 

1),) 

26,6 

39,9 

66,5 

llo u.ooat.rado .. 

13,3 13,3 13,1 

0 

0 

0 

:Ditereaoia .. 
0 

0 -o,a 
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l!~udio dt ~·· l'miS!I 4t aoi411 I !111p9 Ef1JIE1fl 

A la Yl•'• 4e l•s enaaro• an'eriore• no •• pue­

de ta.ar el .-41o o,5B en 01o4s para la preolp1ta--

o16n 4• aol1b4eno por h1drol1e1e de 1a t1oaoetaa14a 

a la "••perature. 4el agua hirYieado, pero •1 ao• -­

darl UD _pUDto de part1da ·para 1Alo1ar UDa •erie de -

dotvaiaao10Aea oon el ob~eto de .t1·Jar el Uai'• de 

ao14es an que el aolil:Kleno(VI) AO •• re4uo14o a ao-

11b4uo(V) • .u:t, a partir de eate MAio 0,5B ea --

010 4 B 7 en lae ale•• oo.ruU.eiODee de ee•enta IliA ..... 

toa en befto de a&UA hirYlendo, ae realiMD dete.rmiJI& 

o1one• auaen~4o la ao14H en e1apu 4• 0, Q)l hallta 

q"U la eoluo16D no pre••'- oolor anl.. 

Deepu4a de ll1Ut1plee ennayoe •• enowmtra qwa -

eate 11mi~• de ao14ea ea aprost.ad..en'• de 0 1651 -

en Ol04H. 

tma Yea enoon,rado •~ liai'te 4e aoicles, ,.. .... 

a eetudiar el limi'te cle 'iieapo, ,. que to4oa loa ea 
-.roe anteriorea •• huoen oon •••enta miautoa. Be -

t011a, ooao reterenoia, ••te ae41o 0,6:>1 a 'o14o -
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per016r1oo 7 •• 418111Dlll'• el tieapo de oalea'-1• 

to a ouaruu 1 oiaoo ldAu-.oa • PM8 •• ...,... •• 

el tl•po w1niao 4ebe •• ..aor a ••"• oouea......_ 

o16D, 7• que el eapleado pua 0,?58 •• laterlor a1 

qwt •• aeoellita para la •ol110l&l 11. 

I.o• reaultado• a011 ••'1atao,.onoa, 1 ao loa •l 
'aido• en 4etendll.adlcaea ocm ouarata ldluatN. 

Bll 1a ta'bl.a III •• aueetran lu reaul ta4oa olt­

MD14 .. en •o1uo1cme• 0,65B • 'ol4o perolcSrioo ., 

cnaaHD.ta 7 oSAoo ldmatoa 4e oaleat8111ato, 7 -. .. 

blo loa eteotuadoe al -....ntar la ao14e• • eta­

,.. de 0,051, a lN ouaJ.•• •• o'beena qu 1• ttea 
po• aaentu 4e o1Doo en oilloo ld.lluto•. Alit, »ree! 
p1tao1oae8 4e ao11bclellO en BOlUOlODU 0,7B ell Ui-

40 per01.6r1oo •011 ouaDt1tat1YU ooa oiaoueata 1111Q1 

toe 4e oaleatu1ento 1 7 para aol.UOlOilea 0 175B e1 -

ti .. po aeoeaar1o •• 4e olnou.nta 7 oiaoo •tnatoe. 

Ooaproltao1onee • en aaboe ouoa • oon o.iaoo ldllutoe 

aeao• 4e loa tiapoe oitadoa, DO haD a14o .cn.Jltl'A 

tiWUie 
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. o,,, 4' '•' i, o·o 
u~• o'o -ob • u; D!l .o,a .... . 

0,70 ·5() 6'6 ~·I -o~ 

w=• .Ot) 
I ~I -os a!J a: -o· 

•' ~ .. . 
o,., '' ,,, 

'' OtO 

U:l Jl:l o·o 
-o~. 

1:1 a:' 
o•o 
-:· 

1,0 80 '•' '·' o·o 
Uti u~ 

-o!l 

-~ 1:1 u: o, 
~ .• 
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81 HprctHDtM08 .ntiOMIDte loa tl-.,1. 4e ta 
leataaieato • tUDD14a u 1a DOI'M1l4a4 • '-"• --

pereltb-leo, ... 1a aerie 4e ~toe ut.n.-
ree, lea trM ...... l"eptte ... tatine .... - u-
D.M nota, (ftc• 1) t W .. ebaaa tue 1M patoa A 

' B __ , .. a ae..U.• .. .,. .. ,.._..tata• 

n•, ateotuadoe ea IIOlaoioaee D 7 0,151 • 01o4a ... 
NQMt1..-nte1 fluedu ~lMIJ'a 4e 1a ....-.Pen,--
4el ld.. ..So que para 0 • .,.' loa ezper.bleato• na 
lbado• • •1•1 .... 11 • ~· ooa 411 ti ... 

po de ooUDta ld.D1&t" aa4o por 1a cftt~, ..a ooa 

pleta..ate •tltrtaotorlo• (tabla III). Ooapnbaoie­

ua oon .....__ 1 eiDoo m.toa u baa llldo euaa.ti-

'-'1 .... para uta oou•tnoiO.. Per OOJUiicui•'M -
.. 4.-.nra que •• poalltl.e eatUl...- aa•laoiOa 

ouant1tat1Ya entft ti.apo 7 umsJiclad. 

h to4o lo expullto •• 4eluae c• 1u OOIMISoio­

aea optiae para la pneipitaol4a fnlalltitat1ft tel 

•11 .... GOD Uoaoetatdda - •1UGieae• bo .... . 

·-~~n lu ~---· ~- 4e ua ....... u ... ._ 
atda icUa1 al Aoble 4el .. ......_, a Mtit Micle -
apnxt•taa•te 0,1SI • Mido penl&riM 7 .... -. 

asauto• 4e ealeatallleto • bdo 4e aaua ~. 
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:riO.AOl:.'TAt:UJJA &J LO~; l&~DIO.::; SULIURIOO I -­

Q.L01HUD:1ICO • 
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IY. BSftJDIO Dl LA PR.:lOIPITACIOB DBL SULrlJRO DB 110-

LDmDO Elf SOLUCIOBES BOIIOGDEAS COl !IOACftl­

ltiDA EN LOS MEDICS SULFTIRICO Y CLQRHIDRICO, 

jate lea .. CDftioo• r••ul,ado• o~ten14o• en la 

precip1tae16a del sulfuro de molibdeno en aoluoio­

nee hoaos'neaa oon la tioaoetamida en ae41o peroli 

rioo, in teresa eatudiar ahora ••ta preoipi tao16n -

en loa aedioa 8Ulflir1oo J olorh1dr1oo, para ver a1 

loa reaultadoa aon todavia aejores que en -.41o -­

perol6r1co, puee eatoe me41os BOD loa _. eaplea-­

doe para la preo1p1tac16n oon la tioacetaaida, 

Ademas noe tntereaa oonaiderar eatoe diferente• 

ae41oe aoidos para el estudio del aacaniamo de la­

reaoo16n fundamental 7 su posible apl1cac16n. 

Se continua, pue•, el estudio de la preo1p1ta­

ci6n d•l aulfuro de molibdeno en aoluo1onea hoaoQ. 

neaa con la tioacetamida en los aedios ault~1oo 7 

ol.orh!drioo • utUizando un procedilliente ••••Jante 

aJ. realizado en el easo del aedio perol6r1eo t 7 •• 

exponen, adeus, las oond1c1onea 6p1Uuul para el -

eapleo de eatoa aoidoa. 
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PAR!E IXPERIJIEliTAL 

Reactivoa. 

So1uc16n tipo de aolibdeno (1 al.0,6f5 ., de -

llo) .- Se cl.iauelve l & de Moo
3 

(Jierok) en moa 50 -

Ill de hidr6rldo aa6nioo &1. 20 "'J ae neutral.isa oon 

so4~ o OlH, aegdn el oaso, eapleando naraD~a 4e 

aetllo ooao iJulicador, y •• dillV• a 1 lltro. 

Soluo16n de tioaoetamida.- Se prepara uua sol~ 

oi6n acuoea al l" de tioaoetamida (Sohuohard.t, Ea 
chen) 7 ae tiltra, •1 ha7 alguD& partioula insolu-­

ble. La oantidad te6rioa para precipitar 10 me de -

Moo3 (ea deoir 6,6 ag de Mo) •• 1,5 al. 

Aoido aulfdrioo.- Kerek de 95-97 ~. 4•1,84. 

Acido clorhidrioo.- Proe~s de 37,23 ~ 4•1,19 
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1000 pE QPERAR 

No se describe, en este estudio, el modo de -

operar por ser exa.ota.mente igual al realizado en 

el oaso del medio percldrioo. 

---

RESUIJ.rAn.)S Y DISCUSIOB 

Se estudia primeramente la preoipitaoidn del -

Sj!o en oada uno de los medios suJ.fl!rioo 7 olorhf­

drioo, oonsiderando solamente las variables de coa 

oentraci6n de ~cido y tiempo de la roaoci~n. Se f1 
ja la temperatura, a la del punto de ebullioi&n -­

del agua, y el exceso de tioaoetamida, al doble de 

la cantidad tedrioa para preoipitar el Mo. SeguidA 

mente se hace el eatudio oo~tivo. 

---
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A-IV:. KEDIO SULFURIOO. 

Los reaultadoa cle ena'Vo• prel:Jm:Jmarea eteotua 

408 en un Jl.8dio lB en acido ~00, 7 OOD ..... 

ta m.i.Dutoa de oal.entaiento en baft.o de f&&\1& h11"11e& 

do, no han aido ouant1tat1voa, D1 "'8Dlpooo oon UD& -

hora y ouarenta m.inutoa. Se pua, entonoea, a "a--
11sar detenu.1Dao1onea en un aedio 0,5JI en so4B2, -

penaando que a1. diaminu1r 1a aeides pue4a em~entar 
, 

conaiderabl•ente 1a velooidad de preo1p11iao1on, -

oomo •n el 0&80 del aedio pero.lorieo. Bn ...... ooa 
dio1onea loa reeultadoa tBIIlpooo aoh wantitativo•­

porque algo de Mo(VI) ee reduce al ••tdo pentava­

lent•, preaentaudo la aolu.oion un :tuerte oo1or -­

asul. Eato miemo oourre para la oonoentracicSn 0 1551J 

pero al aeguir aum.entando la aoides en 0 105, •• -

tiene en o,6N ·~ l:!m.ite de aoide-.' 

Una ves enoontrado el l:!mite de ao14es, 0,611 -
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en 'cido sulflirioo, en determ1Dac1oa•• eteotuada• 

con aeaenta ~utoa, •• averigua el tiempo w1n1•o 

para esta conoentrac16n cl18ain1Q'en4o cle oinoo en -

cinco ainutoa el tiempo de oalentaaiento, 7 •• en­

ouantra que ee de oiD.ouenta Jlinuto• (tabla IV) 1 -

ooaprobaciones oon ouaranta 7 otnoo .tnutoa no aoa 

cnaant1tat1Yae. FiJado, puoa, el 11.mi-te cle aeides -

OOA au tieapo minimo oorreapondiente, •• tiene un 

punto 4e referencia ~ 1D1o1ar uaa aerie de de-­

termiDacionea en c~oa reaultadoa •• obaerTa que -

al 1r auaentando la ao14es en o,05B, loa ti .. poa -

auaentan en aa de oinoo llinutoa 7 en aenoe de -

diez. .A.si, para 0, 6!1 no a on sufioientee oinouenta 

7 oinoo Jlinutoa, pero ai aeeenta' en oaabio, para 

0,11 aon eutioientea •••en'a 7 oiDoo ainutoe, (ta 

bla V). 

---
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PBECIPIT.lOION D UK JlEDIO 0,6. D S0
4
Ba A DIFDEIHS -

TIEK.POS. 

60 

60 

60 66,5 

55 

50 26,6 

Jlo enoon"b-ade .. 

26,6 

66,4 

26,8 

26,6 

D1fereaa1a .. 

o,o 

-o,l 

o,o 



so4~ • 
0,65 
0,65 
0,65 

0,7 
0,7 
0,7 

0,75 
0,75 
0,75 

o,s 
0,8 
0,8 
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!ABLA Y 

PRECIPITACIOB A DIFEREHTES AOIDECES Y !IEMPOS. 

tiempo Mo preaante Ko encontrado Diferenoia 
stlautce liB .. .. 

55 6,6 6,) -o,) 
55 6,6 6,4 -o,2 
60 6,6 6,4 -o,2 

55 6,6 6,4 ..0,2 
60 6,6 6,4 -o,2 
65 6,6 6,6 o,o 

60 6,6 6,3 ..0,3 
65 6,6 6,3 -o,3 
70 66,5 66,a .0,3 

75 66,5 66,2 -o,J 
80 6,6 6,4 -o,2 
80 6,6 6,6 o,o 
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Ahara bien, como oe neoeeita saber exaotamente la -

variao16n de tiempo an func16n de la ao14es para •a 
ber si exiate, o no, proporoioDalidad entre eats. -

do a ~~agni "tudes , ee haoe el e etud.io auaen'tanclo la -

aoidez en etapaa de 0 ,lB en SO 4 ~, en lupr de OP5•, 

7 •• observa que la variao16n del tieapo ea de q~ 

oe minutos ('abla VI). 

De la aerie de resultados de ~a ~abl~ VI, se -

seleociona.n oomo condioiones 6ptimaa paca. l~ preoi­

pi tao16n del Mo e;u. aedio sulfdrioo, la ooncentra-­

o16n en acido de 0,7lf oon sotenta mJ.nutoa de oalen­

tamiento, teniendo en ou9nta que la oonoentrac16n -

relativa deMo no sea inferior a 0,04 ~ (p/v). 

Si r&p:ces~.nta&os &rafiuamente el tiempo en fun­

oi6.h de la :&iOrmalidbd en so
4
u

2
, considerando loa -

l~..;;suJ.tc-:.dos auteriol"'E>s, sa observ& que todos lo• PUI! 

toa estau en linea reota, figure 2. 

---



0,60 

0,70 

0,80 

0,90 

1,0 

!i .. po 
~ 

50 

65 

80 

95 

110 
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Jlo preaate .. 
'·' 26,6 

''·' 
'·' 26,6 

''·' 
'·' 26,6 

''·' 
6,6 

26,6 

''·' 
'·' 26,6 

66,5 

J1o GO Oil traclo .. 
6,5 

26,5 
66,4 

6,4 2,,. 
''·7 
6,4 

2fi,8 ,,,) 

6,7 
26,4 

''·' 
'·· 26,8 

66,4 

DUeraola .. 
-o,1 
..0,1 
-o,1 

-o,2 
+0,2 
4-0,2 

-o,a 
+0,2 
-o,a 

+Otl 
-o,a 
-o,l 

-o,2 
+0,2 
..0,1 
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B-IV. JIEDIO OLORBIDRICO. 

Sa han efeotuado ens.,oa prelia~uarea en un -a 
dio llf en OlB con d1:terentea tieapoa de oalenta­

aiento, ClJl'OB reaultados no han dado, apenaa, oriea 

taci6n alauna, 7& que oon aesenta ainutoe a6lo ha -

eido prao1p1tado un 7~ del Ko preaante, 7 oon no­

vent& llinutoa poco da del. 80 ~~ pero, eieapre ooa 

la idea de que al 41am1nuir el. grado de ao14es del 

me41o, pueda di•ainuir el. tieapo neoeaarlo para la 

prec1p1tac16n ooapleta del Ko, •• paaa a efeotuar 

experimentos a una conoentrao16n 0 1 5X en Cl.B oon -

seaenta minutoa, (tabla VII). Loa re.ultadoe no -­

eon eatiafactorioa, por no ser sufioiente el tie~ 

po de calentamiento, 7 ooao, adeds, no •• obeerY&, 

a esta conoentrac16n, reduoo16n de Ko(VI) a IO(V), 

cabe la poa1b111dad de que el limite de aoidez •• -

enouentre por deba3o de 0,5R, 1ntereaan4o oonooer -

'•te, antea de oontinuar el eatudio 4el tiempo para 

e•ta concentrac16n 0,5B. De eate ao4o •• real1san -

experiaentos reba3ando la aoidez en etapas de 0,05B, 

7 se encuen~ra que el limite de aoides para la pre-
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o1p1~ao16n del aolibd~o en •oluciomea ho.oa'n• .. 

con ~1oacetam1da en .. dio clorhidrioo •• de 0,45B, 

7a que a 0,41, la aoluc16n preaenta color asul. 

---
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!.A.BLA lii 

PREOIPifACION A DIFBREBTBS ACIDEOES Y ~IEMPOS. 

ClB f1empo Jlo pl'&aente Ko enoontrado ~erenoia 
R IWmto• q liB me 

0,5 40 6,6 6,0 -o,6 

0,5 45 6,0 -o,6 

0,5 60 6,6 

0,5 60 6,6 6,0 -o,6 

0,45 60 6,5 -o,l 

0,45 60 66,5 66,5 -o,o 
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LiNtt At ao14tz l tippo nquer14o. 

Oonooido el lbi1it de aoide• en CUI, 0,4s-, ae 

hacen ez;periMJltoa para enoon-.rar .u tiapo •{n"t•o 

neoeaario. Loa re.W.tado• obte14o• •• pnaeataa -

en la tabla VIII, loa cualea 1a41oan que e&te U .. 

po •• de aeaenta 7 cinco llinuto•, eoapro'baoione• ooa 

•••enta minuto• 110 •on cuant1tat1vu. t•••• ,.., -
puea, un punto dt reterenoia para ••t1adiar el u-­
po en tunc ion de la acides. Z.te eetwU.o at laaoe, -

oomo en loa oaeoa anterioree, aUJICltaD4o la ao14ea 

en e"tapaa de 0,051' •. Loa re•ultado• •• PJ'888Dtall taa 
bien en la tabla VIII, en doD4t et ob•ern. que para 

un iJloremento en la aoidn de 0,05, el t18J1Po &lJMJl 

ta en dies JlinUtoa, •• 4eo1r, que para un awuato -

dt 0,11, el tiapo a\UHllta en vtin"te aimlto•. 

SegUn loa re•ul iadoe preaentado• en la tabla -

VIII, ae t1ene que para un Mdio lJI ea 0111 .u ti-­

po oorreapondiante •• oaai de tru llont~, aao.__ 

te doa horaa 7 o1no118Jlta 7 o1Doo •1nuto81 OOllproba­

oionea con 4oa horae 7 oinolJ.eD:ta Jlillutoa DO ... -
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cuantita"t1TU, lo que 3ust1t1oa la 1apold.bU14ad de 

obtener reaultadoa aat1sf'aotor1oa en aue.troa ••..­

yoa prel1JdDare•. ~aabien •• eeleoo1oDan, por lo• -

datoa d.e esta 'tabla VIII, lu ooJldioi.onea op*"•a• -
para la preo1p1taoi&n del Sf"' en aol.ue1one• holloQ 
ne&8 MD tioaoetaaida en el aedio el.o~drioo, lu 

cuales, eiBUiendo el memo criterio que en loa oa­

aoa del perolori.oo 7 aulfUrioo, •on 0 1 5511 eon DOTeJl 

ta minutoa, tenien4o en ouenta que 1a eoneentraoion 

relativa de Mo no sea interior a 0,04 tJ, (p/v). 

Ooao en los ouoa anteriorea, 4el perolonoe 7 

•ul.fUrioo, a1 ae n»re•enta gr&tice-.nte el t1•po 

de calentam1ento en hno1on de la nemal14ad en --­

Ol.H, ae obaerra que tod.oa loa pUBtoe eetan en lmea 

nota (fig. 3) , indicando qu.e tambien axiaten e •a 
te medio, proporcioDal1dad entre nozwe114ade• 7 -­

tieapoa. 

---



OlH 

• 
0,45 

0,50 

0,60 

0,7 

1,0 

65 

75 

95 

U5 

175 
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TABLA TIII 

llo present• 
IIC 

6,6 
26,6 ,,,, 
6,6 

26,6 
66,5 

6,6 
26,6 ,,,5 
6,6 

26,6 
66,5 

'·' 26,6 
66,5 

.0 enoontrado »ifer~cia .. .. 
'·' o,o 

26,7 ~.1 
26,3 -o,2 

6,8 40,2 
26,8 -10,2 
66,3 -o,2 

6,5 -o,1 
26,8 ..0,2 
66,7 -14,2 

6,4 -(),2 
26,8 .a.o,a 
66,7 +0,2 

6,8 ...0,2 
26,5 -o,l ,,, ... -o,l 

J 
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0 .s= 
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2 
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0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.'7 0.8 O.Q 1 N 

Normalidad en S04 H2 

Fiq. 2 
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Normal idad en C I H 

Fiq. 3 



'. WMPJl!OIA DB LOS mxol PBROIQRICO I llJLJUlli­

co x 2LPRUIDRioo ~ L4 fft!CIPitAciow »IL MUL: 

mp PI IIQLJ;!J)IJ!O 001! LA !IOAC.ftAJJilA· 



'· D!fLUENC,p PI ue UPIO§ PEROIQBI2Qa IJlURil9P 
X 9J&l!UXPJ!IOO y ItA lUOlfltAgiQJ DJjt IYMIUP 
m: MOLJJmRO COl LA AIOAXSAMIW.. 

En 1M utwtioa peoedeatea, ao'bzre 1& preelplta 

oian 4el IIUltaro de mollb4eno • 80luoioae• hcllotJ,-.. 
neu oon t1~taa14a ea Mdio Aoido, ~o• ceontl'S 

do d1feraoiu ll\Jl' earacrteneU.ou 48 ana peclp1ta 

o1cSn, ••P 1a natura:Le .. 7 oon.oentrao1&a ctel ael1o 

empleade. loa 1JRere•1 pue•• .. tab1eoer ahoa UD -

exaen oomparativo entre todas ella8, DO ao1o GOD el 

ob~eto cle aat18faoer nueetro prlaar 4 ... o, &1. iaietal' 

eat• traba~o, 4e inveat18&1' la iJatl.ueD.eia .. tu...-ea 
._ •• ao14oa, en 41oha pztedpitaei&a., ldDo el 4e Nle£ 

o1cmar, detiniti~te, el M41o .a.. -..udo., Op­

timo para la preo1p1taoi&n del 8Ultaz-o 4e m.olibdeao 

oon la t1oaoetaiU. 7 oouidenJ~, uW••• olertoa 

puntoa :IJaportaate• del aeeani •o 4e 1a hldft11ab t• 
la t1oaoetaa14a al aotuar OOUlO pzreolpitallte &e1 JIG r •a 

l:lbdeno. 
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Preeataaoe "aabien 1111a aerie 4e aiorototo~a­

ttu que revelaD. 7 ooaprulMul pe~eo'taua'te, 1111a -

Yes .U, lu d1tereno1as enoontraclaa en ••ta preo1 

p1tao16n al eap1ear 41ferent•• .e41oe 'o14oe. 

-- ... 



A-aY • ES!UDIO COIIPARATIYO DB Ll PRECIPI!ACIOB DBL 

SULJVRO DX IIOLIBllENO BB SOLUOIODI HOJI)G.B-­

BBAS COli !IOACE!AMIDA BR LOS IIBDIOS PBROLO­

RIOO, SULrURICO Y CLORHIDRICO. 

Se reWMil en l.a 'tabla IX lae oaraoteri•t1ou 

-'a iaportan'•• 4• la preoip1,ao16n 4el eulturo 4e 

ao11b4eao ea aoluoloae• homoa'a... ooa '1oaoetea1 .. 

da en lo• M41o• perolcSrioo, aulfltr1oo 7 olorh1dr1 

oo, oon el ob~eto d.e po48r haoer .U ~'cllMDte el 

eatu41o oa.para~ivo 4e ••ta preo1p1-.o16D ~ loa .. 

'trea u41oo. 

y. ~¥'''' 4t loa 4o14ot nro16ra,oo. t'ltjrlog 1 .. 

o1trh1dfioo 'I i• velpo14f4 dt prtoip1!ao16a 411 .. 

Borwirs 'T c otlell ( 40 ) han o btenido pox- tl -'".t 
do oOD .. no10Dal del •ulfh14r1oo, preo1p1tao1oaea .. 

CDBDtitatiYaa de •o eD aolaol~•• oon ••t08 ~14o• 

perol6r1oo, 11Ul~1oo 7 olorh14rioo. B11eavo •• ._,.. 
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41o, 0011 aol.uoion .. hC.os'-eu por M41o H la ti.o­

aoetamJ.da, pe.rmi te 4aaoatrar, at..U, el etaeto 4e 

loe 8.ol4ota perolor1ao, IIUlttirioo 7 alol'bfd.ft.eo • -

la Wtlocidad 4e preaipl1:aoi&a. del ..:Lfalro 4e ..u-. 
dexw, ob .. rnmdo nota:Dle• 41teftaoiu etn 1• -­

'tree .toidoa, aobre 'o4o •1 ae eoui4eraa. loa ti__. 

poe oureapODdiente• a la ao14es 111, tabla XX. eo-­

lut~M .. 

-- ~ 



• 

Aoi4o 

1 

Ao1des ~1eapo 
Uaite afnSu 

TABLA IX 

2 

P(t.a) 
Aa.O,lB 

3 

~1-po para 
ao.1des lW 

CJ.04B 0,65• 45 Ida. ~t-10 Ida. lla. 20 Ilia. 

ao4~ o,60x 50 Ida. /!3t-15 111n. lh. 50 Jd.D.. 

ClJI o •• ,. ,, Ida. ~t-20 ld.D. 2b. 55 Ida. 

4 

COJD)ICia.BS Oft& 

Aoicl&s H•po 

o,..,. 60 llill. 

0,10Jf 10 .... 

0,55• 90 Ida • 

5 

." (p/'Y) 

0,026 

0,04 

0,04 

I 
0\ 
\J\ 

' 
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v~ L!Mtu 4t aoidt• r tieapo r•a»R14o• 

loe lialt•• de ao14es para la preoip1tao16D 4el 

B)MIJ oon t1oaoetaa14a en lo• .. 41o• perol6r1oo, w.1 
fdrioo 1 olorh:f.dr1co, enoontrado• por nuestro ••tu.-

41o (·tabla IX, ooluaa 1), •ou re•peotivuente 0,65, 

0,60 7 O,d5•, oon •u oarre•pOA41ent•• t1•po• 4e .. 

o"U&renta 7 o1noo, o11louenta 7 •••ant& 1 oinoo aia1P 

toe. Por 4eba~o 4e •• ~ .. ooD41c1one• limit•• el -­

Ko(VI) •• re4uo1do a Mo(V), 7 por tanto la preo1p1-

tao16n del a3Mo no •• ouantitativa. Se obG8rYa en ~ 

••toe datoe 1 qwt •1 tl .. po oorreeponcl1ente a la -

preo1p1 tao161a 4el S 3Mo en aedio perol6r1oo, e• 1D.-­

ter1or al 4• lo• otro• M41oa. Lo aiaao ocnarre a .. 

la• var1ao1ones del tieapo t, en fuao16a de la ao1-

4es a(tabla IX, ool\18& 2), puee para Wl 1Doreaea-­

to oon•-tu:te en la ac14ea, ~n-o ,lB, el valor del .. 

1Doreaento del tieapo ~ t , •• taab1a OOilllt&Dte pa­

ra oaoa 'oido, per" aeAor en •1 ouo del 'o14o -

perol6r1oo, que e• de dies ~uio&, •1eD4o para lo• 

ouoa del •uJ.flh-1oo 7 olorhf4r1oo 4e qldnoe a YeiD­

te minutoa reapeotivamente. De eate .o4o, la8 ~ 

caa que relao1orum t oon la ao14ea en oada M41o • -
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vieaen repreeentac!ss por l:!aaa notu ooa .u1-. 
tea peadiente• ( J1s• 4) J pudien4o 4educ:d.r ct• enu 
recnu 4e A18118ra esaota eJ. t1UlJO •{ajao ae•IIU'ie 
para 1a preo1pitao1cm 'total del Mo a •taJqu181' aqJ. 

de•, en loa tre• .m.e41oe, 4eauo del iatenalo uta 
41ado• 

v-a3 cfR'a.sa• 2Pt'w• 

En mteatro enuclio, para •leooionar 1M fJ01MI1 
o1one• optS.. de pre01p1taoi&a del •;-- 1M. 

41oe perol&rioo, •ultltrioo 7 calorh£trioo, • lla • 

&ui4o OOIIlO DON& t<aar ... OOIIoeDtraoi.Oa d• acl4o, 
la ao14•• Um.i te bAll ada 1a..-enta4a en ua .. u1.._ 
lente a au 0,111 1 oomo t1•po .. ba tGII8do el que 

oorreapoade a eata ooaoea.trao1cSa Opts- en Mido • 
(tablA U) 1 iaorementando en oiDoo ajmtota. De .... 

ta toma, ae traba~a oo:n UD& upl.itud euftlllate -

para la preparacicrn del m.tM!io 114•eaato, ...S.'tllllo • 

ad poaiblea errorea por 4e:reoto o por u•ao 4e • 

ao14es. Un errol' por d•teo"o podfta oou1011ar alg 

na re4uoo10. 4a Mo(n), e1 .. t~ ._ la ~ 
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4es U.S.te, 7 UD. RrOz- por aGMO .s..u4& tl .. -
en oueata e1 oorreepoadia:M ~ 4e u.,. 
que eu;pGJMlria dado por 1& sMti• Jt&N. •• 1a ....._ 

tea:luoih tueee ou.ts.w.u-. Ba :La tMla m, ea 
1-- 4, M ,_.. oltlltoml:r •• 1u cJ.U'eftafdAa .. 

t1e8»0• JU& NtM oo:Ddieioua eu-. ..,., .. ,_ 
41eatM a1 ..Uo Jft'Ol.Orioo, •• ra ....._ ...... 
oian .. ooa MQeno a 1M nra ..:a..t 

!o4o• .. .nro• enwtloe •o-z-e 1a pz-ecd.pitaai&n 

4el ljle ea lu M41• penloriWf aul1bioo r -­
olorldctnoo ha a14e rHliiiiMl .. ooa wa ......a. 
oi&a u•oluta 4e Ko ooaprea414a ea e1 i.aten&le ... 

6,6-6,,5 _,. Loa reaul.Woe olrkld.4• -.a ._etrt.wa 
do~· eetoe Haute• ct• ooaoentMeicta aoa ..... 

d~ para loa 'tro aed1oa'-' sa ..._ .. , a 1o flU • 

ret1•re a 1& oonoen'bsoi&a ~at1w 4e .. , • Dltll 

aario teMI' en ouenta lo• da'toa ,.. ......... • 1a 

tabla IX, 001.- 59 a loa au&l• • e1Miena -

II'8Jl 4ltueacd.a atft el Umite tM •r•..,·••«• 
&1 Utio perolorl .. 7 a 188 otzto• 4- BD ••lie 



_.,_ 

perolorioo .. ha em.p1eado wa ocaaoentraoi&a adasu 

de o 1026 'lo u Mo (p/'Y), aienclo pMibl.e ~ar -­

ooa ooaoentraoionee ittflarioN8 a Ina, a1eat.na -­

que en loe otroa doe oaaoe no • 4e'be ta'M.Je 4e& 
"ro 4e UD l!raite iat•rloz- a o,o4 ~ 4e .. (ply)• 81 

ae quiere obtener pracd.p1-.o1cme• 41U1Dd1tat1~ 4e 

Mo, ea lo• t1eapoe Wiollilo• c la tabla 7 ~­

ooft'eQOJI418Jlte. 
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:B.f • DUBRDOIA DTRB LOS IIE!ODOS Alf!IRIORBB 80-­

:BRJ LA PREOIPI!ACIOBIIL a3-.o D IDS IIEDIOS ... 

PEROLORICO, SULlURIOO Y CLORHIDRIOO, Y, OOB 

LOS IIE!ODOS BSTUDUDOS POR OTROS A~ORBB. 

De todo lo ezpueato •• 4e4uoe que loa tre• M-

41oa estudiadoa para la preo1p1taoi6a del s
3
Ko ~ •s 

luo1oa•• hoaoa'neaa oon la tioaoetudda, el • ef1-

o&ate •• e1 per0l.6rioo, no ao1o porque al ••r -.JOr 

1a Yeloo14ad 4e preoip1tao16n •upon• ahorro de tie~ 

po, •1no porque ••• aina ooD41o16D ~lv,e ala -

deuaidad 7 puresa 4e1 preo1p1tado. 

Bate ••tu41o ~WJt1t1oa, ad••• la Deoea14ad que 

ban ten14o otroa autorea (41, t, 42), 4e emplear -­

trao•• a prea16D o aa ~ eaoeao 4e tioaoetam14a, -

4e 5 a 10 Yeoea el te6r1oo, al tralJa~ar eoa o011oen-.. 

trao1on•• de !:1oi4o 11 en ault'lirioo 7 olorh1drioo. Jill 

la taltla IX, oolumaa 3, •• obaena que para ••ta ..... 

ocm.oentrao16n de loido, •• srBDi• la 4J1ertmo1a 4e1 

tteapo neoeaario utre el M41o peroltlrioo 7 loe otro• 



-71-

d.oa, aieDtio para el perol6rioo 4e .aa hora 7 nla­

te lliautoe, 7 para el a\llt6r1oo 7 o1orhidr1oo 4e -

1ma hora 7 oinouen'• ainut08 1 4o• horaa 7 o1Douea 

u 7 oinoo 111Dutoe, reepeoi1v.-nte. Bll taa'b1e 1a 
ponu.t• la d1fereno1a que ae olMiena atre nu. .... 

tro a4to4o 7 loe • utu41adoa por otro• autoree, ea 

lo que ae re:tiere a la oant1cla4 4e t1oaoetaa1da • 

plea4aa el WIO cte •trao•• 'tapdo• peraite traba-­

~ar 0011 1111 w{ni•o exoeao de t1oaoe-tu14a, en clo'bl.e 

de~ ~e6r1oo para la preo1p1~ao16n ooap1eta del Mo, 

lo que aupoae UJl aborro eoon61d.oo oonal4era'bl.e por 

eer la t1oaoetua14a UD produoto oaro. A4...ta, ..._ 

br4 u la •oluo16n reatan'te, waa Yes preoip1 tado -

to4o e1 Ko, UD& wfn1• OBDtidad po81ble de tioac._, 

taa14a ain reaoo1onar, ~unto oon IIU8 p.·odu.otoa 4e 

4eaooapo•1o16n. Por tanto, ai •• aeee•ita elial-­

DAr e1 ezoeao de tloaoetu.ida en el liquiclo tU tz:a 
do para eo•ter1o a 1111& ul. ter1or eeparao161l 4e -­

eleun'toe, la operao16D •• ~ lltlOho IUla t4oU 7 

IIIla n1p14aaente, lo que •• de sran illteri• a el 

eapleo de la tioaoetaaida para laa eeparaolcmea 4e 

ouione •• 
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o-y~. CARAOf.rERISTICAS DE LA HIIlROLISIS DB LA flO~ 

OE!AMIDA; EN LOS JIEDIOS PERCLORIOO, SULPURI-

00 Y OLORIIIDRIOO, BN LA PRECIPI!AOIOB DEL -­

KOLIBDDO. 

Por las d1fereno1.. de Yeloo14a4•• enoantraaa. 

ala preo1p1taoi6D del aol1114eno u loe tr•• .....-

41oa ••twl1adoa, pero16rioo, •ultdrioo 7 olorhidr! 

oo, •• decluoe que la veloo14ad 4e hldl-41181• 4e l.a 

t1oaoetaa14a •• -.ror en el .. 41o perol4r1oo ~u. -

en loa o'troa 4oe, •1•pr• que ae trate cle la preo! 

p1tao16D del ao11b4eno• 

18 iaporiaDte oou14erar 1&8 reaoo1oae• que OOJ& 

rren e la preo1p1 tao16D del aolilMloo eon la tio .. 

oetaaida, para obeern.r la nlao16D que esiate --­

tre ellaa 7 aua depen4eno1&8 con alBUDOe taotor•• -

oa.uaea. 18taa reaoo1onea aon laa •11Uieat••• 

[2] 

[9] 
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I.a reaooicm 4• h1dr611e1a [2} 4epeacte, OOM •• 

aabe, de la oODoentrac16a 7 D&turalesa 4e1 "14o, 

de loa an1011ea preaentea 7 cle la teaperatura, ade­

.U cle otru taotona, tale• ooao, 1ou• eztraflu, 

e-to. Vario. autorea (2, 12) hall eatu41ado ••ta -­
reaoo16a de h1dr.Sl1•1• ~rente a alcuao• oat10DH -

clel P'UPO OOJlYeD010Dal. d4tl aul.fb1dr100 t 7 hall ellOOil 

trado qu el 1611 Mt£Uoo, 7 el a1uo aulhro netiJl 

-te ... 'te preoipi ta4o, puden iDtltd.r ea el p-ado 4e 

h1drcS1181• 4e la t1oaoetaa14a. 

Por o'ra parte, en la preo1p1tae16D 4el ·~ 

ro (g], el 16D -:+ reaoo10D& oon el &2• baJo 4et•.t 

aiDadaa ooncl1o1onee de ao14es, prealcm 7 'Hapera"J& 

ra, dependiendo de la d1eoo1ao161l del sa
2

, la que, 

ooao •• ••• n.rta • ras6a illYeraa 4e [RIJI, • 4e­

o1r, qu.e la oonoentrao16n del '-o14o •• a taotor -

tua4aaan'al en ••taa reaoeiom.a. 

Por tanto, ••tu reaooio.o.e• -.a.tranla en .1U&O 

O\I&D4o •• ~· pro4uo14o en la aolwa16a, por la -

h1dril1a1a 4e la tioaoetaaicla, aatloiute ouu--
484 4e s2- para aobrepaaar el prod11oto 4e •olllld.• 
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114ad del B)b• Bn ••t• aoatmto, 1a Yeloo14a4 le -

h1dr611•1• de la '1oaoetaa14a autrir£ aa oaab1o ~ 

.U o Mnoe ar&DCle, 7& que no •olo depen4d &bora 

4e las oOA41o1oaea en que •• eataba cle.arrollu4o, 

a1Do qwa paeari a 4eperuler aa1•1eao 4• aquellu -

1• •• relaoiouan oan la Yeloc14ad cle torao16a -­

del eulturo. A•1, ae ezplloa que ••t• eu'bio ••• -. 

~ aran4e ouando la veloo14ad 4• preo1p1tao16D •& 
t4 4eatua4a ouant1tat1Y&~MtDte del p-ado 4e h1dr6-

11e1a, puea entonoe• la h1dr611tl:le ••tari at•o'a4a 

por la veloo14ad 4e preo1p1tao16n eD 8eDt14o poa1-

t1YO o -..-t1To. Por loa re•ultadoe 4e nueatro• ~ 

perillentoa Yeue, •11lpleaente, qwa el grado 4e F.l 

o1p1 tao16D 4e~ eul.~uro •• m&70r en .. 41o perol.b-1-­

oo qu. en loa otroa ae41oa 'o14oa tue eatu41 .... , 

aill poder determinar por abora, por lu oo.U.o1o-

nH de traba~o, ai ••ta ooDd.1o16n •• 4elt1da a la -

aot1T1dad 4el 4o14o tren~• a la tioaoetam14a, ta-­

Yoreoiendo eu h1dr611a1•, o a la del aollltd.eao -­

trent• a la del ae41o en que •• enowmtra, faYore­

c1en4o la tormao16n del 8\llturo, 7 })Or tanto, la 

hidr611•1• de la t1oaoetaa14a. Lo oierto .. , flU -
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aparit de ••ta oon41o16n que uplioa 1u 41terea -

oiu de veloc14adea enocmtradaa en lu '"• ..aioa 

ooDa14eradoa, el reeto 4! las obaerftoioae• re.,..._, 
lan \lila h1tir611aie oODtiaua 7 gadual. 81a •barao, 
•• debe !Iacer 1& aal:nd.act 4e que la ooaoenU&o16n 

relat1ft 4• 110l1bcleno prea8D•• en4enoia a 1& h1-­

dr611e1e de la "'1oaoetam14a en loa aeclioe 11Uldr1-

oo 7 olorh1dr1oo, Oli&Ddo ••"• •• -.cor 4e 0 ,04 - .. 

(J/•), alentraa qv.e en el M41o perol6rioo •• p-.. 

dt eo'brepaaar el 11alte 4e 0,026 ~ 4e Mo, •ill qu 

•• oaene var1ao16n en el gado 4e pree1p1taa1&Q 

.ut .PU••, por to4o lo expue•to, po4eao• ooa-­

olu1r tue el pq.o H£cQ6r1oo •• tl "'• tf1oj.tp!t 

para 11 Kto1p1 tao1cS& tel aol,1l?d.yo aed.iaD'tt la • 

h1dr611•1• dt la tioaoetamida • 

.. .. -
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:O..V. IIV.ESTIGAOICB I.L lliCRCJSOOPIO ELECTltOIIOO .. 

DEL S-Jfo• 

:O.•puea de loa anterioz-ea resultadoe .. mq 

in"'ereaan'te estudiar y oomproba:r • lo p081~ 

oon el aux1l1o del aicro•oopio el.enr&a:loo lu -

enruoturu 1 CIU'&Oter!stioaa del SjiO o'lrMD1do 

por el aetodo OOJlveDOicmal •p1eaud.o IS, 1 J pol' 

la tecmioa de preoip1 taoi&n en •o1uo1oau honoti 

neu oon la t1oaoetam14a1 en 1011 ...UN perel&l'l­

oo, BUUdrioo 1 ol.OI'ldurioo, propuetrtu ater1w-­

atm:te por aoeotro.. 

-- ... 
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PAR!E EXPERIIIBITAL 

Aparato 1 a4todo.- Se o'bad'fta lu aueatratl en 

un a1croeoop1o eJ.•o"r6n1oo Bi ... u Blaillkop I., -

trabaJ4ndose oon tene16n acelerada 4e 60KV 7 ...ea 
to• en p&nta.lla 8.ooo. n .. ter1&1. •• 41epen6 oon 

agua b14e•t1la4a, ap-t4ndolo 7 •• eoa~re6 poeter10.£ 

aa.nte oon oro-pal.adio, baJo \Ul ~o de 451 (1). 

I.aa a1orototograt1u repreae.ntu oaapo• t!pi .... 

ooa, pro .. 41oa, en oa4a preparado. 

-- .. 

(1) Agradeoe.o• 4ee4e aqut aJ. Dr. J.J. Al.ouo Pu-
oual., Dr. en 01eno1u Geo16pou, Oolaltoraclor 

4el C.S.I.C., Ad~uato 4el SerYioio 4e Mloroaeopta 
El.eotr6n1oa 4e la D1ri.•1cm de CieD.oiu, Vooal 4e -
la J1111.ta D1reot1 va 4• la soo. a.pa~~.o1a 4e llioro•os 
pta neotr6nioa ., 111eabro cle 1a Je4erl ..... y_...... 
Diii.,DI Yoor lleotroMD. Jl1oro•oop1e, JOZ' n •A 
tioa oolaborao16n a la o'bteno16n de lealorofoto-
aratiaa preeen'••· 
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1.)11• .ornaaAo MD 'lie•- -'"'o4o .. waoioaal.­

•s.uototogra.t{a I'• 

Bn ena ld.orof'otogra.f!a d.ena.. Npttti-3 ... 

te el eaouo tiD&fto de las part{•lu 7 au JO• 

denaldad, aiendo m&s tbue• a loti el.eotroaeaJ -

tam.bien M ve en el fondo 1a BND proporo14a 4e 

impuresaa preaentee, aal. oomo uaa £Nil 4i.teND­

c1a en el tamaflo de loe n1loleoa, oaraot•n•ti-­
ou -todaa de una reaoci&n direota. La natural41-

za de~ preoipitado •• pur&llleJlte oo1o14ale 

J~o pb:MIQU gon :Sa.OfO!V'IH• M41o 0104S. .. 

Micrototob~!a IIJ 

La Datura:L•• del peoipitalo • t.ld.ea .. 

eolo14al., putO neto, 4enao y de llltf'Or taallo~" 
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\lanterior1 •• el preoipltad.o que -~or upeno otrs 

oe a1 111oroaooplo eleo-.r6n1oo, tanto por eu purea 

ooao por el upeoto ooapao"o 7 ble D110l!a4o. 

!]It gbttn14o 9M 'tiqaoe!p\41 ea M41o ao4Jia. -
M1oro~otocratia III • 

.La mioro.fotocraf:la r•••la buan ~ooed1m1uto .. 

4• ob'hnoi6n del preo1p1tado, aUDque •• apraola -

por la 41apoa1o16D. de laa •oabrlul que 1aa partfcrtP 

lu aon aenoree 7 -. tenue• que las obten14u oon 

perol6rioo. 

!3'1 gl»le.Dicio oop tioaot!M!M• MAio OlB ... 111oro-­

totosra1'1a IV. 

Ia aioroto,ocratia cleeoubre fi'WI ••t• prool41-­

ad.en"o que podriuo• oal1:t1oar 4e ae41ano para la 

preoipitao14a 4el aollbdeno pre•eata 4o• t1po• 4e 

foi'JI881 UDU .... b.orale• ~ente a otrae 4e MDOI' 
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'••do, auoilaginoaas 7 de~ando Yer -. iapure ... 

de fonclo. 

---

DISOUSIOK DE LOS RESULTADOS 

D1 prillar lU&Br, q11ecla perteotaaente 4emoatra,-

4o la gran dlterenoia que esi•t• en~r• ·~ ••~odo -

oonveno1oDal del aulfhidrioo 7 la prao1pitao16n en 

soluoionee hoaog,neaa. h lao aiorofoto~{u, Oi, 

rre•paadientee ae pue4e obaervar el t...no &an 4ea 

proporo1onado entre loa n4oleoa for..adoa 7 loa pr~ 

o1p1tadoe obtan14oa por unos 7 otroe .4todoa a4n -

ouando 1a na'uraleaa del preo1pitado no oaabie 7 -

alp •tendo ooloidal. Taab1en •• obaerva notable -

diterencia entre loa preoipitadoe obten14oe an loa 

tree meclioe que heaoa empleado, perol6r1co, eulfli­

rico 7 clorhiir1oo, lo que demueatra ol.araaente la 

iafluencie que ejeroen los diferentee aniones, al 
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a'UWla-tar la Yeloo14a4 cle reaoo16D, ao'bre la uol-.. 

o16.n del preo1p1tado 4e a
3
ao. 11 a1oroeoop1o eleo­

tr6aioo noa ooaprueba uaa -na .U qu la preo1p1-

tao16n que propGileao• en Mclio perol6r1oo u la 6~ 

tt.a en las oOD41oiODea de traD&Jo que oaa.ldera-

••• 

.. .... 
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PREOIPIWAOIOB DIL JQL1SNO 90¥0 SULJYBO 

JIIORO!'O!OGIW'PS 

I 

K4toclo Ooavenoi~!lal del. lu11'h!dri.eo 

u 
0oa tioaoetaaida, aedio Perc~orieo 



KICRO~GRAn.AB 

III 

Oon !rioaoetamida m.e41o 8\Jlt\trioo 

1 y 

Oon !ioaoetamida, aedio Olorhidrioo 



VI. 1§4YpiO DB L6 YAHIACIOH pEL PQ4EJOIAf puRAitE 

LA PQOIPITAOIOII DIL SUL.rtJRO DE MQLIBJ)INQ p 
80LUCJ;Ol!E§ IJOIIOGENBA.S OON w. !IOj.OftMIPA p 
LOS !EDIQS PEROLORICO. SULF!JRIOO Y OIQRHIDlJIOO 



VI. ISTUl>IQ DE LA V6RIAC10ll mq, PptiJ!CIAL ,PtJRAID 
W. PHECIPITAOJOlf llBL SULJ'URO DB IIOLllJl)pO p 

SOLUOIOftES !JOIOG.Bl!JAS 001 LA ZIQAOJTAfl])A p 
NQS IIPIO§ PEROLQRIO~SVLfURIQO Y QLQRBIPRIOO 

lleapda a. ha"Der eatudiado el prooe•o 4e preo_l 

p1tao16n del aol1~eno en aoluaionaa ha.oc'n ... ooa 

1a t1oaoetaa14a en loa ae41os perol6r1oo, •~oo 

7 olorh1dr1oo, 7 heoho, taabien, un eetudlo ooapara 

t1Yo de los ai .. o., otreoer' W1 gran or1ter1o OlNie£ 

var laa 411'areno1aa de potenn1al que ae procluoan 4JI 

ran'• eate prooe•o, en oada uno de loa ae41o& oou! 

dera4oa, para po4er eata'blaoer oon un 4ato -'- la -

relac16n ooaparat1Ya entre elloa, 7 al Jd.eao tl•po, 

oon el -'to4o oonveno1oaal. 

Basta ahora no •• encnumtra en la lt1bl.iosratfa, 

refereno1a. al.BUD& •o'bre el aapleo de la tioaoetalll 

4a ooao reaotiYo Y8lora4o para el -'11818 Y01ua ..... 

tr1oo de ion•• !letUiooe, exoepto para la pl.a'ta -­

(J9). llo obatan"•• Swift 1 Amlon (3), prneu 1111a -

futura apl1oaoi6n de la tioaoetaaida, po.r 8\l 00Ja41 .. 
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o16n re4uotora, a prooe•o• 4e ozirre4uoo16D. 

Boao~roe no pretaDdemoe en e1 pre•ente eatulio, 

u.oonvar liD prooe41111ento para 1a clete1'111Dao16D .,_. 

111Mtr1oa del aol1b4eno oon la •1oaoetulda por po­

tenoio..trta, deb14o a lu ocmtio1oua ez1a1 ... par 

el llo(VI) para n pzteo1pitao16a ooao nlt.lro a1 ea­

IQ1r 1a t4on1oa de preo1p1tao16D en aolwoiaaea h~ 

s'Aeaa , aino, •:Lapl ... n-te, repro4uo1r el proouo cte 

preo1p1'ho16n en o0Dtio1onea .... Jut•• a lu ..,_ 

pleadu en nWt•tro prooe41m1ento craYiMtrs.oo ., oll­

eervar, ast, las ftrl.aoionea 4Q. potenoial, t• DOll 

~ una 1clea exaota 4e loe dlyeren prooe•o• 4e rs 
ctuoo16n 1nolui4o el que t.aoa tratado 4e eYi~ e. 

to4o aoJHDto oual •• el. paso de ~~oN-&a uul de .. -. 

que noe 1Dut111sarfa la 4e,erm1aao16n. Ahora bleD, 

ante la 1apoa1bU14acl de eteowar--. obllenao16D­

potenoio .. trioa ooaple'a de todo el pro ... o. por ~ 

oea1tar•• larco tieapo para ello 7 OOJUI14erudo, --

84.....,, el que ahora •• trabaJa a reoiplente a'b18£ 

to, no• liaitaaoa •ol118.8Dte a re.S.•trar la Yaria-­

o16D del potencial 4uran"• tma etapa 1D1o1al 4e ee­

te prooeao ooapren414a en loa qu1D.oe priaera aiD.u-
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"o•, aprozilladaaen"•, 4e oal.entaaluto 4e la •ola­

o16n probl ... , <~••P-'• 4e haber afla414o toclo• lo• .. 

reao"1Yoe neoeaarlu, etapa que oorreapaade "•ata1n, 
-'• o .. noe, al tieapo que tarda en Yarlar la taps 

ratura de la aoluo16n 4e JG a 9010. Acl..U ea ••ta 
prt.ra t... 4el prooe•o •• 1Dio1u to4o• lu ten6-

.enoa que oourren en la preo1p1tao16D oo-.leta 4el 

aol1b4eno oon la t1oaoe-.am14a, •• 4eo1r, en ella • 

pieR ~· h14r611•1• de la t1oaoetaaicla 1 1a tona-­

o16n de ndole08 oriatallno• 7 uaa franoa pno1p1 t .. 

o16n del •ul.hro 1 pero, au..U, •• ~uet.-nte oua--

4o •• 1Dlo1a taable, la re4uoo16n 4el .. (YI), • .. 

pooo antea de la nuoleaoicSn, a1eapre que 1a ao14•• 

4el ae41o en qu. •• trabaJa sea la requer14a para­

pro'Yooarla. 

Aparte cle ••'*• eatu41o oomparat1 YO que realiaa-

11011, entre aaltoa prooe•o• grarta4trioo 7 potenoiui 

tr1oo, oou14eraaoa utaiaao las ftl"iaoioae• 4el P£ 

tenoial que •• procluoen en la eoluolcm pronea baa 
ta que •• enouen'h'a eatura4a 4e 81111ld4r1oo prod••! 
4o por la h1dr6liai• 4e la t1oaoe,aa14a. 
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Be ut111sa un po"eno16Mtro lleoJaee•, Jlo4elo -­

G 8509 que 11148 el potenoial tD aV 1 'Uil eleotroto 

cle refereno1a, 7 uno de p1at1no ooao 1D.41oaclor'.i. n 
ei•t•• 4e oalentiUiiento ee real1sa oon 181& plaa­

oh~ ellotr1oa para poder ut111aar a1 ~... t1 .. po 

un agitador eleotro.acn4t1oo. 

---

Reac'tiT08e 

Be eaplM l& aiea •olu16.n tipo 4e llo03(Jreru) 

(1 Jll • 0,665 q cle llo) • preparada 7 neutralisada • 

ooao •• c!esoribe anterioraente en el lucar que oo­

rreepOACle al ae41o 'o14o que •• trate 4e enwuar. 
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Ia aoluo16n de t1oaoetam14a •• '-alii• all ,C, 

secWl •• •Jifl•• anterioraente • as1 oo.. ln at•• 
aoidos' perol6r1oo. 8U1fltrioo 7 olorh1dr1oo' cnqaa 

oarao,eriat1oae han •14o 1• expgeetae • 

... --

Modo opera tor1o. 

Se e1suen 4oe •1s,aaae operator1oe alBO diat~ 
to• debido a loa 4o• experi..ntoe que lntereaa rea 
llzar. 

Se "tr1U18f1ere waa parte aliou.ota 4e 20 111., a -

Wl YUo de 50, 4e la •oluia t1po 4e Ko03t •• -

a3uta la ao14es, OOD arrealo a 1ID Ye1...a 4e 31 111, 

•n 1aa oan41oionee 4e ao14es 6ptt.ae 4el .. 41o '•1-

do que •• trate, o inferior a l.a ao14es 111d.te 4e1 

ad.•ao en que la tioaoetaaicla reduoe a1 Mo(VI) 1 •1 -

el oaao lo requ1ere 1 •• afJadea 9 Ill 4e tioaMtaai-
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4a, oantidad que oorreepoade &1 aollb4eno preHDte 

al •plear, ocao en nuutro eatu41o gravia8tr1oo, 

un exoeeo doble d.e react1vo, 7 f'laeJaesne a.pa "• 

til .. a bas1a el. volUaen t1~114o 4e 32 alt ooa 1o -­

oual 1a. oonoentracien relat1 va de aollbduo •• -­

aproxtmad81dn'• de 0,04 _, (»/T), liaite ila:tenor -

para 1M OOIJ41c1o:ae• optimu en 108 ..u. .. ~ 
co 1 olorht4r1oo. Uu wa pnparada la aol:a.oi&a, • 

•• ooloaa el vuo .obre la plaaOha elJotrioa M-. 
que ae OGileota al .l&iaao t1empo a 1a recta • ilnzro.. 

4uoe Wl te~ l loe eleetro4oa de oal.-1• 

r.t.os y plAtiao, teniendo previaaunte onllbNAo el -

potenoi&aetro trent• a una aolucian t-woa 4e pH 71 

ut1llaando para ello un eleotro4o de Yidrio -, el. -­

ailao 4e oa:Lau.elSZlOa. Lu 1enuru 4el po'Mnoial -

•• hsoen en interv&loe de un aiuuto1 cl..,U• 4e -­

aci tar 1a eoluoian treillta 1JeDU14oa cte~W.ola NJ& 

aar loa otroa U.:Lnta, perc aiD ptLI'89 el cron&m. 
tro basta que t9miae el expc~o. puea; ecao 1& 

h1drol181a de la t1oaoetaa:J4a ea un .... o1ao 4Kat'­

nuo no ae debe eape.: ·v a qu• ~ elecrtro4oa Ht4a 
en equUibrlo oon la eoluc16A para h&Oer la 1eoa-
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ra, eino que • 1 .. el potenoial tuto a1 t1Da1 • 

4• oada aiau.to, 7• 4e ••t• ao4o, el oztaD.OutJro -­

noe 1Jl41oa a la yea el ti•po que dura e1 ezperi-. 

manto. Laa 1eotuNa del potene1&1 " enotaa tren­

t• a au• oorreepOJJ41a"'•• temperatura&. 

Bl 111n.. opera'$ol'1o .ana Uaez ·ate del .. 

anterior, en que 1a t1oaaetaa14a • afla4e poeo a 

pooo a la aoluoi&n ..Uante de aolibdao. Be ,._ 

t1eren, lo miao qu ante•, 20 r4 cte 1a Mlacd.ca 

t1po d• -.o3 a ua YUO de 50, .,......... la ae:L 

••• ... 1m Yol.\Uiea 4e 32 1111 .- " .-plA-ta -a 
guid.auate eon aawa •••t11ada, a1a ...,1r 1& U• 
oet•t4af • ..Ueata la 80lucd.Oa .a. 80 r 9010 

r .. 1DV04uoea loe elenroctoe d.e JlaU.O ., aal .. 

aelanoa .• La t1oaoet.14a M ...... ,. • porei ... 4e 

1 al an inte:rral.Ofl 4e 1m •lauto• 861 t'llldo tMS.ata 

aegundoe 7 eaperaado otroe treiata para beow 1a .. 

leoWra a1 final de oada mialtto., acao a el .... -

anterior• Lae leoturu 4el poteneial .. aotaa a,-



gu18114o el orden 4e al 4e t1oaoeta14a ....-.... .. • 

emple&llAo UDOII du o 'bee male dg ·­

a UJJ. uoeao 11U&l a1 4o'ble 4e 1a .a.tida4 ~­

para preaipitar el aolibdeal.o pw••---• 

-.. -

RESUL~ Y DlSOUII~ 

En eate apert.anto .. tiat1Jt&UM a.. 011808 .. 

sesda que la aota.a 4el udio ... la &,ts.a o Sa­

tenor a 1a enoontrada ocao Uaite ea rauenro ... 

tu.dio e;ravialtrioo &Dte:rior. Bn alloe ouo• •• • 

plea el aiamo exono 4e tioaonamid&t 4oe .-... • 

la cautidad teorioa, para 1a precd.p1taoUa 4e1 aa 
-· 

l1b4eno preeente, 7. taaibien 1& 111 ... eptu.l -
aol.uta de aol1bdeno1 ll.l J18t ld.ealo la ooaoalltJS 
oi&a relat1'9& 4e 0•04 ~ 4• 11o (p!y,. 
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VI-8].) Acidez optima. 

Se eatudia la prectip1taoi&a 4el aollbd.eao • 

lea me41oa perOlorioo, au11\irioo 1 oUrMdrioo, 
haciendoloa o,751 o,? 7 o.551 en 8U8 reapeoU.voa 

'o14oa. Bn oada. UDa de lu l1g. '• 6 7 1 .. P"­

aeata \Dl8. tabla I, oorreapon41ea1e a 1u aed:ldU 

4el poteno1&1. 7 8WI oorreapoati...- tt.peratv.~w~. 

Laa leeturu .. •~•otuan u. iatenalot~ 4e tm as.­
nuto 7 la 4urac1&u total d• la etapa •• 4e uau 

c a.toroe m.intl-ttoe, U.po que ooneepoade, apftZSa& 

4atmte, a lo que tarda 1.& tempe~etuz-a 4e 1a .,_ 

1uo1&a. en ftrlv 4e 30 a 901 o. 4eapna-.lo 1M 

anteriorea a JOI t por no aouaar apeDU Y&riacd.Oa 
el potenei&aetro. La repreaeataoi&n ~- 4e .. 

todoa eetoe tiatoe, liB• 51 6 7 1 (.,.Uioa 1), 808 

taoUl ta el enudio ocapare.-ti vo eatre lo. tl'M -

ae41oa ooulderact.oa, toaan4o para ello U.• ....., 

au oaapren4idas en l.oa iDterftloe 4e .._pe:ratu.­

ru .30-501, 50-'JC& y -,o..go•c, 4e ena toaa • .. 

e1tua Gada 1ntervalo de temperatw:-8 &1. ftDal 4e 

u ld.ao interval a de Ueapo, lo que .. de Sate­

n• para loa e:teo~oa 4e la ld.dr&lut.,. A eoaU--
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nuao16n •• dan las variac1one• del potencial ob8~ 

vaclae en loe reter14o• lntervaloe, ua-n4o It a1 

poteao1al iD.ioial .. udo al ooaensar el proaeao 7 

Et el poteno1al f1Dal de la etapa oou14era4a, qu 

dura aprox1•daaente oatoroe 111Du-aoe en 1 .. ve• -
.. 4108. 

---



•9)-

Matio Perol6rioo. 

IaterYalo Potanoial 
!emperatura a'f 

{11' l0-501 
160 

{260 50..701 
1,0 

7G-90• {15: 

])1ferao1a ., 

1' 

110 

145 

tl-.o 
lll.mat01 

14 



Kedio Sul.f'lSrioo. 

In1iervalo 
Temperatura 

)o-501 

5o-7o• 

7o-901 

TABLA XI 

Potencial 
.v 

{
245 

235 

{
235 

157 

Difereneia !i .. po 
aT Ilia 11to • 

10 

78 14 

152 



) 
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..U.o Ol.orbidrloo. 

llltttJ-WalO , .. ,. ....... 

~TOt 

10.901 

,.,.,..,al 
a'f 

{: 
{: 
{1: 

lilt ....... 
aY 

"" 
)0 

U5 
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:an ••tu tree soau 4e po'teoiale• qu oODa14J. 

ruoe, •• enouentran pua"o• a, ilqtortataa cna,a -

ill'$erpretao16.n ooaouerda oon la o'btenicla u. nuea--

tro .. "1141o srt~Y1Mtr1oo. Bn prlaer 1..-.z-, •• ob­

•erva en to4o• l.oa •41o•, que la -t1oaoetuida •• 

h1drol1sa la" .. mte en trio, pu• haata 301 cte -

teaperatura apeD&S • Yar1ao16A en el poteolal. 

Ill el i.Dterval.o de 30-501 apareoe uaa Yariao16a -­

...,or en el Md1o Ol.orhidrlco q11e en 1o• otro• -­

doe t lo que a1p1f1ca, a pr1Mra rtata, 7 l.UCO -

•• ooDtirJia, que la h1dr6.1181a en eate 1D.t....:lo .. 

de "teaperaturu •• .U r4p1da en el. l)etio C1H que 

en el. C104B 7 so
4

11a. Pero, aJ. puar al 1atenalo -

50.701 •• 'i1ene, no •ol.o UDa oaicla cle poteno1&1 -­

ltastante OOD81clerable e11 todoa lo• M41oa, aino -­

que a4e.U, las ditereoiaa •18UA ttl. a1•o orclen, 

de ~or a •nor, que el ••"ableo14o e ll1MI8'b'o •a 
twiio uterior oon arre8l,o a la Yellao14a4 4e preo1 

p1tao16n del Sj'O, pueeto que la8 41.tereo1u de .. 

potenoialea •on 110, 78 7 70 aV, aprox:l•4 aMJl:te, 

en loa aetioe respeotiYoe 0104a, 104~ 7 0111~ h -
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••t• ao4o la diferenoia de potano1al obtea14a noe 

4a la var1ao16D de la oonoentrac16n en ~, que -

ooao Yeaoa •• _,.or en el aetio C104B tU en lo• 

ovo• 4oa, e1fPden4o, adell4a, el. 11181&0 onea Ol.04B, 

so4~ ,. 81&. 

Ia. el 1atenalo 70..901 la 41tenno1a 4e potea 

cial no •• 7• -tan aOWiada ooao en el oaao antezt_., 

pero, a eu valor a No1uto, cle ~or a aenor, •• -

ant1ene el a11111o or4en •uoea1vo 4e ant••· Apareoe 

en eate interftlo, uaa tnmoa preo.1p1 tao14n 4el -­

S~o, oon oaraoter1s"t1oae iaponant•• que •• pa-­

den obaerwar f'o1lwen'• al exaataar laa cr'fioa. -

oorreepob41ent .. a oada M41o (tiprU 5, 6 7 7). 

IA oorreapon41ete a1 perol6r1oo, •• pr'otlo-...zate 

ua reota, lo que i!lplloa que la hi4rcS11•1• ao a\a­

fre al.terao16nJ laB sr'f1ou •• liD enaqo en ltlu­

oo oon ~1oaoe~am14a en ••toe .. 41o. OGD814era4oe, 

eon l!aeaa reotu. Bn laa ~1ou oorre•peallu­

t•• al ae41o eul:t6rioo 7 olorhidrioo • apareoa 1Uia 

oierta o\U'fttura, IIIla pron\Uloiada en el M41o -­

clorhidrioo que en el 8Ul.r-4rioo, lo qua nftla que 

1a Yeloo14ad 4e preo1p1tao16n del •ul1'11ro e uto• 



me4:1oa !Dfltqe en ._t14o eoatrario ao11zte la Yele­

oidad de h1dr6lia1a 18 la t1oaceWmS4a, euaotv~& 

tioa que enouentra perteota ~wrt1t1oaoi&a • ... ._ 

tro anterior eatutio ~tr1oo • por l• ft8lllta 
doe oompuraUvoe de laD 41terenoiu de wlOOS.d .... 

de preeip1tao1&1 obieai48• • loa tree ..u. ... 

Rem•t.Cl4o, 7 coui4u'IID4o ahol'&, l&w tit_... 

ciaa de potenoi44l 1..D1o1ul 1 ftDa1 tluraate lJMI ..,... 

torce mimltoa que clura el proGMO, • ob•na ea 

gr1111 ooaoordaoia 0011 laa oODOluai.... utallleoi-

4u en e.l •tutio sra1'1m8trioo ~ a 1a Ja1-

dzt6U.ia de la t1oaoetami4adtqtemtf&Yir • e1 aecU.o -
I 

Cl04B qua en lo• o._roe loa ouaDio •• _... cle1 Mo, 

ftHrwed.o que el IJl'&4o 4e preoipitaoi6a le Mte .. 

aulhro •18Ue owmtitati-,emanw el paclo cle bU'ft1-

uas.a, Ja1aa1Jras que .. loe otroe 4o• ..u .. 111 .,._ 

1oo14ad cte preoip1tao16a Y&rta irl.........._ ala-

4e la h1dr6l181s. 

-..... 
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V!~) Aoidez inferior al l:!mite. 

Kn ••"• ezperiaeD'o •• prOYooa la recluoo16D .. 

4e1 Ko(VI) por la tioaoetaa14a al enoon,rar.e el 

16n ae'U1oo en t.m ae41o 'o14o de oonoentraoicSn .. 

interior al limite requar14o para •• ••tab1lida4 

7 •• a14eles &altos de poteno1a1 re•peot1YO•· 8e -

u'lliea, loa tree M41o• oona14eradoa, perol6r1oo, 

eultUrioo 7 al.or.tddJ·ioo, -.en1eD4o en o\lttll"a J.o• -

1im1tee de aoi4ea enoontradoa en nu.a'ro ••~udio 

gravilletrioo, 0,65, 0,6 '¥ 0,4Sreepeot1VIIIatUl._., 7 

se "rabii.Ja en el. in'terYal.o de teapera\\lra 50.701, 

que ooao ee .. ~ ea 4on4e Mpareoe la re4uoo16n 4el 

Jlo(VI). Mo •• pued.e haoer ahora, ooa.o en el oaao -

anterior, un eotud.1.u u1s-tea4t10o ooapara,ivo ctn 

loa .. 41oa •~pleados, debido a que an ala4n oa.o -

b8i' tue reba~ar la aoides auoho ... qu en otroa, 

ai •• quiere prOYooar un oaibio aowaado 4e po•ea-­

oiall heeho , taab1en, l.dlpor,an•• , puea azpl1oa -­

oiert .. anomalias enoont.a:aadaa en •1 eetwlio ut ... 

r1or. Sin eabarao, aJ. que ea faotible ••"-Dl•oer -
una re~ao16n ooaparu.tift, por eepara4o, entre ...._ 

boa prooeao• gra.Y!Mtrioo 7 potenoiOIIftrioo, por -
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reciatrarlle plmtoe oonoor4allte• 7 ao1ara'tor108 •o­
bre el proa.eo que eetll41aaoe 4e preoipi tao16D a. 

aoluo1oa•• hoaodneu oon la t1oaoe-.aa14a. 

Pri.Mra.nte eatalJleoeao• por nora relta~ar la 

ao14es lt.ite ~ 0,21, para que el eteoto 4e ret~ 

o16n anWlole un aal "o bien aroado •• potooial, -

7 en eteoto, ••t• tiene 1....-r a 0,45• u. 01048, a 

el ol ta4o 1Dtenalo 4e t .. peraturu, OlQ'O p•to 4e 

intlez16n, en •u Pfioa oorre•pcm41eate, (tic. 5, 

II) , oae •ollre 180 aV aproai•d•••"• 1 la Yaria-­

o16n 4e potenoial a ••t• in"enalo •• 4e 95 aY. -

at el uclio •ultV1oo •• neoeaario r•ba~ar 1a aoi• 

cles liaite en -. 4e O,.)B, para que •• re4•oo16n -

••• trano ... ate peroep,1'ble, J, aai, H ob'tieae a 

UD ae41o 0,31 liD ealto cle po-tenoial. t• en .u re­

pre•entao16n tr'floa (fla. 6, II), apareoe 1ID. P111*J 

4e 1Di'lez16n eD 155 aV, aprod.Mdaaente, 7 oon liD& 

41terano1a 4e po,enoial para eate interwalo 5G-701 

4e 60 av.. SiD •barp, u. el •41o olorh1drioo .... 

ap&Noe a oaablo J11V ~~aroado cle poteaolal a1 41e­

ainu1r eola .. nte la ao14•• en 0,11 en eate ~14o, 

7 en •u Ptioa oorreapondiete (ft&.• 1, II) apars 
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oe 1m p1mto de 1D.tlu16n en 175 aV • eieDAo 1a u .. 
terenoia de potuoial 4e JO aY, en el referilo 1Jl 
t~o de temperatura.. 

Bon varioa loe pun~o• ~portan'•• qu. ee 4e4s 

oen de ••t• esper1aento. h pr1Mr lupr, el he--t 

oho de tener que 41•1nl11r 1a aoiclea en el ..tie 

olorh1dr1oo uno• caue en el perol6r1oo •• eapl.ioa 

por lo que oourre en el 1nterftlo l0-501 d.el •Zit 

riaellto an"erior. BD e:teo"o, e1 ee olerto lo ca• 
al.li •• ha regietrado de apareoer la h1dr6U.1• -

de la t1oaoe,aa14a -. rip14a en ••t• Mclio que .. 

en el }Mirol6r1oo, torao•aaen"• "enta que ocnarrlr 
~ 

ahora, lo obaenaclo, al eaturane la •oluo16n cle -

aulth14r1oo en M41o olorhidrioo ut•• que a el 

perol6r1oo, oon lo oual •• proYOoari -.q proato -

la re4uoo16n del llo(VI). Por el oontrario eD el -

•41o INl~ioo 1a h14r611eie 4e la tioaoe"-ida 

apareoe -.q leD"a en el 1Dtenalo 30-501 4e1 •XJS 

riaen'to aDterior, d.e aqui qu 1a eolao16D. 4ebe -­

Urd.ar auoho .U tleapo en eatu.rarH 4e 11Ulfhfclr1 

co, por lo que •• neoeaario reba~ar lMui'U.Dte la .. 

aoi4es para faYoreoer la b14r61181e 7 proYooar rj 

pidaaente la re4uooi6n del llo(YI). Por ••to he.oe 
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ten14o que reba~ar la aoicles o,~ cte •u 11a1'• oo­

rre•pon41ente 0,6Jr, para enoon'trar 1ID& tranoa re--

tuoo16A en ••t• .. 41o. 

Yeaoa puea, qu. en 1aa oaracterut1ou 4e ••• 

re4uoo16n, apareoe el •41o perol6r1oo ocm ftlor­

i!lterMtio entre el 4el M41o olorh1dr1oo 7 el tel 

•ulf'lirioo espl101Uldo aai la anOIIalfa enOOAU'acla en 

el reterido intenalo del oaeo anterior. ~ .. bl .. -

de4uc1aoa otro pUDto iaport.nte que d..,...V. la -

fal.ta de oonoord.anoia entre Jl'U8troe neultaclo• 7 

loe de o'roe autore• ( 4 2 ), re~er«Dte al lfaite 

4e aoides en el .. aio 11lll.~drioo, r• que el.lo• tra­

ba~u en o,5R •1n e.nooatrar re«uoo16n, llientnul -­

que 110ao'troe •noontraao• ••"• lialite en 0,611 &1. -

trabajar oon •"tras tapa4o. 

Jt:lnalMnte, taabien •• 4e4uoe por eate ezperi­

•nto • en que sona de poteno1alea •• enouentzs e1 

ver4adero ftl.or 4el potenoial 4a re41loo16D. 4el ,~,­

Jio(YI), en el 1n"enalo de temperatura 50-701, 4e& 
P'44• de UD 1i1 .. po total 4• hidr611eu 4e 8 ldma'koa, 

aproximadaMnte, 7 ooa. l&e reter14u ao14eM8 .. --
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0,45, 0,3 7 O,l5B en 1o• re•peo'tiYoe Mtio pe£ 

oJ.6r1oo, aul.t1Sr1oo 7 olorlddrioo, clatoe que H r.t 
euaen en la "abla XIII. 

---
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TABLA XIII 

.. 41o Ao14o IaterY&lo Po~oial »Uereaoia ti .. JO 
t•pera'hra mV mY Jd.nuto• 

1104B 0,45• 50-701 {: 95 

{ 115 104 .. O,)a • 8 
155 

OlB O,J5B • {: 
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ID eate ezperi .... to •• obaenu. 1u oaa'bioe 4e 

poteno1al qu ezpariMata la eoluo16n 4e .. a1 ana 
41rle 1a t1oaoetaa14a pooo a pooo, 7 a oa11eate, 

oon el cib~eto 4e Yer a qu oant14a4 4e reaot1YO •• 

ea'tva la aolu16D oon el IRa pro4uo14o por 1a hi­

dz-61181•. I.& out1clad -.o'hl 4e tloaoetui.. aiJ .. i .. 

4a •• •• 11110• l Ill .U del ca.ue oornQODde al .._... 

pleu- liD exoeeo 4olale del te6rioo para e1 llo pre--

•ute, ca.ue a ••t• ouo .. 4e 9 111. Aat, en la re­

pr•••taoicSa -"loa, ~~.. 8, aoo.,.rta4a 4e au ta­

bla •• Yalorea oorreapoacliente, .. oltaena que a -

partir 4e 1 a\ 1a 4Uereno1a 4e potenolal •• peq• 

fta, aoltn to4o eatre 9 7 12 Ill ocm teadeneia a -a 
teaern ooutu.te. Bato AH i.Dtioa tue la O&Dtida4 

4e t1oaoetud.4a eapleada en nueavo proee41a1eato 

paav1a4~r1oo oae 4autro 4e \Ul ltaite wfntM para -

aaturar la Hl1lo16D 4e IRa en 12 alauto•• 

-.. -



£studio ell loS potencialllen Ia 

a.-, precipitacion •1 S,Ho mn CH1CSNH1 

mV ~, en soluciones homcMJIIIeGS. 
~, t1eclio en CIO~ H 

~ Duraci6n del proceso 14 minutos 
\ 

TABLA 1 \ lntervalo de temperaturas de 
0.15 N en QO• H 30 a 00 •c 

\ 
210 .mY ..-mp~ \ 

215 II ~ 
215 II \ 
110 19 ' 110 44.5 

\ 

Ill 48.5 ~ 
140 H \n 110 II 
171 11.5 ' 115 11 I \ 
110 15.5 ' 110 15.5 ' CJO 11 

' lO 10.& ' 50 • ' 10 14..5 ~ 
15o s 90 ' ' 

TABLA I ' ' o.•encto•H_ ~ mV IlmP-· •c 
110 21.5 

\ 
Ill 14 ' ' Ill ft ' 1oo 175 50 ' 110 51.5 ' 10 51.5 ' 110 64 ' 110 61 ~ 
110 11 \ 

110 19 
\ 

110 10 
\ 
\ • 82 ~ 50 • 

10 81 \ 
\ 

10 00 \ 
\ 
\ 

' ~ 
1o• 



v 
50 

11o 

1o 

5o 

10. 

<\~ 
~, 

TABLA I 
0.1N 

mv TemP-.•c 
245 

2«1 
240 
215 
110 
225 
205 
175 
155 
125 
65 
30 
20 
10 
5 

~ 

37.5 

•• 
48 
52.5 

60 
16 
70.5 
15.5 ,. 
81 

12 
14 
14.5 

TABLA II 
O.JN 

mv T•mR. •c 
215 27 
2SO 30 
210 35 

no 42 
111 41 
200 51 
110 60 
151 68 
141 14 ,.0 11 
111 11 
110 15 
15 87 
15 11.5 
5 qo 

'~ 
'~ 

' ' ~ 

Estudio de los potenciales en Ia 
prec.ipitacion del s1 H,, con cH.CSNH:-
en 10luciones hornoqtlneas 

Medio en 504 Ht 
Duracion del proceso 14 minutos 
Intervale de tempera~uras de 

ao a qo•c 

' ' I 

Fiq. e 

4o. 

' ~ 
n ' \ 

\ 
\ 
~, 

~~ 
\ 
\ 
\ 
\ 

~ 
' \ 
' ~ 

eo• 

I 
I 
I 
I 
I 
I 
I 

~ 
\ 

' ' ~ 



mV 

TABLA I 
O.SSN 

~ Tim~ 
250 J0.5 
ISO J5 
240 41 loo 

210 41 
210 51 
1QO 10 
115 66 
140 13 

80 11 
55 83.5 

150 30 87 
20 88.5 
15 "·' 20 qo 

TABLA li 
O.I5N 

100 mv TemP-. ·c 
250 29 
210 II 
245 II 
tiO 41 
215 41 
190 54 
175 10 

So 165 66 
160 TO 
155 l4 
140 11 

QO 82 
50 84 
20 '' 0 87 

1o• 'lJJ. 

' \~ 
' \ 
~ 
' ' \ 

Estudio de los potenciales en Ia 
precipitacidn del Sat1o con CH3 CSNH2 
en soluciones homoqeneas. 

Medio en ClH 

Duracion del proceso 14 minutos 

lntervalo de temperaturas de 1o a 9o •c 

\ 
' ' ~ 

' 

Fig. 1 

' ', 

I 

' 'II ' ' ' ' ' ' ' ~ 
' ' ' ' ' ' ' ~ 
' 

qo• Tmp. 



mV 

110 

1oo .. v . , ., 
110 
1U 
110 
101 
11 

10 II 
41 

• 10 
10 ., 

1 

Estuclio ell los potencial• •n Ia precipitaciOn 
del S1Ho en soluciones hotnoQ~neas con CH1CSNH1 
en medio Cl04H. 

A temperatura fija en el in~ervalo 8o-9o •c 
y a conc1ntracionas variables de CH1CSNH1 

Fiq. 8 

CH1CSNH1 Taernpo 
ml. en min . 
0 0 
1 1 
I 2 
I I 

• A 
I 5 

• • , 1 

• I 
g I 
10 10 
11 11 
12 12 

CH1 CSNH1 111 1111. 



YII. PPORUAOIOI piL IWelJlllO RJ IOLIJPPO QOI 

M !IOAOUMil}6 Bl! qa QDIO AOIJ)Q 001 !AJI= 

IAftiOQ, DllftliBPOIA DJL !OLlR*IJO• 



YII. PBJOIPIZACIOB DJL 8VLlt}RO J)l !Olr'JPPO 001 • 

W. tiQAOiJAIIIPA p VJ! IBpiO 60IJX) cop wl6• 

HIQO· IQIBliRJl!OJA DJL JOLlftt!JQ. 

A4--'- 4e lo. eetulio. anter1~'• ezp.-atoe 

eoltn la preo1p1tao16D tel 1)110 a 411ereat .. MUm 

u14oa, llOtl era 4e eapeoial !a'•"• pre,...-­
aetio a4e0\1a4o oua1 •• OOD 'o14o tar*loo, para -

la preo1p1tao161'1 4el 110l1bclao u eoluloae• hoao­

.... oon 1a tioaoe•ald.cla, que no• pend.tlera, a 

la Yea, elS.taar oiertu 1Dterteren.o1u oorrl•t .. en 

aceroa, 4eb14u a la preeenoia 4e al.C\IIUNI 1_.• • 

t~loo. en la eoluo16n, Hpeo1&llle1lte el wol.tnaio, 

7& que ooaat1 t_,. parte del pro"l._ tU aoa !lab~ 

ao• pltmt ... o ea eete trabaJo 4e 1an•tlpo14a. PJ:l 
aeraaente •• eteotua el eatu41o 4e 1a ;preo1p1tae1e 

4el MlilHleo a UD Mtio oon aolo £o14o ~loo, 

pero •111 D1aPn eleMAto que pUIIt& illterteil'. MCNI 

re•ul tadoa obtea14oe no aOA • atiafaotoriu, PM• -

•• obeena que la preo1p1,ao16D 4el •li'blao ea -
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este me41o preeenta oarao~eriati... ~ 41ettat .. 

7 men o s venta~oeas de laa eno011tradae en lo• -

otroa ae41oe anterioraente eetud1&4oa • p1M• la Jt.l 
4r61:1a1a de la 'tioaoe-taa14a •• auaho -'- lata, 7• 

aunque la veloo1da4 4• preo1p1tao16n 4el a3•o •~ 
.. nta, t .. bien, al diamin:uir el sracto 4e ao:lcles .. 

del M41o, •• ouerva, tor otra parte, que ... YS 

loo14ad 41ea1nUJ• oone1clerableMl1"te al 41•a1Dulr 

la oonoentrao16n rela,ift 4e Ko en 1a aoluo16zt.. -

.u1 por •J .. plo, en la preo1p1tao16n 4e ••t• ele­

aento en un .. 41o •art£r1oo, ov_ra ocmoentfto16a -

relailva en Ko •• de 0,04 f. (p/T), r la ooaoentr.a 

o16D en 4o14o, oorreaponde a1 Uldte en que DO ... 

hal re4uoc16D cle Mo(VI), el tieapo neoeaario para 

la preo1pitao16n ouantltat1Ya •• .aoho -.ror que 

el que oorreaponde a oada uno 4e lo• uel:lo•• per­

ol6r1oo, •ul:t4r1oo 7 olorb1dr1oo en ••tu a18M8 

oon41o1cmee, ez1fP.en4o \IDA oOAoenV..o1'- nlatin 

del aol1 'bdeno auoho de eleft4a para OOIUiepir, -

en tieapoe ruDDable• 4e WJ& hora n•ul tadoa an6-

loao• a loa enoontrado• en ••o• otro• ..ato•• AdS 

.U, el aspeoto del preoip1 tado D.O •• tan 4euo, 

ni •• depoa1~a 7 tiltra ~an ~pl~ ... nte ooao el -
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que ae obtiane en lo• .-41o• tor.ado• oon loe oi~ 

to• 'o14o• aiaeralea. ate eeta 41t1o'dta4, pa .... 

808 U. atl•dir al aDterior MliO lllaU ptu U Ui• 

4o perol6r1oo para ., .. attar la aot1Y14&4 lW• -­

tel alao, oon el tm •• oouef~Uir _,._. Yelaoi4a4 

a 1a reaoo16n 4e pno1p1tao16D &el I)M• n n•lll 
tacto cte ••ta nu.ft 14ea lla •14o ••r4at_....te •O£ 

pre4u.tea La .,elooi4a4 4e preo1p1 taoie .-ata -

oou14eral»leaente, •1eD4o inoluo _,.r q,u la ob­

'ten14a u el .. 41o •ole.aente oon perOl&rioo 1 4e • 

ta :torma •• puede traba~e.r COD oonoentraoione. re­

lat1Ya8 de 11o 11UJ pequ.eflu, del or4en 4e 0,013 "• 

7, el upeoto 1 til 'rao16n del preoip1 tado •• ..., 

•-•Jute al ~orado en loa ae41o• aa.'luiorJ~~Dte -

eetu41adoe. Por 'odo ello, ore .. o. 4e 1..-1 tate-­

r'• haoer un ••tll41o 4etallado clel M41o Maola 4e 

perol6r1oo 1 tart4r1oo, oon el ob3eto 4e DOOiltrar 

las oon41o1onea 6ptt.ae para eu preparao16a 7 .. ~. 

ee})eo1al•ente en loa problemas quo teuf••o• plut• 

doe 4e aplioar nu.eetro H'todo a la 4etend.Dao1a 4e 

llo en ac(;roa ••p•oialea. 

---
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A-VII. BSTUDIO DIL IIBDIO .PERCLOlllOO.UHARIOO. 

Ea'• eetud.io ooaprea4e 4oe ex;pviaeatoa a!l) -

Detend.aao16n 4el aollladeo en oaa.Hiltraoion.. • 

rian.. de tartU-1oo 7 oODoutni016D t1~a 4e per.­

ol6r1oo, 7'2) De~el'llilaao16n del aolllMl•o en ooa­

oen"raolon•• var1a"bl.•• dltperol6r1oo 7 ti~a a t&£ 
'Yrloo. 

-- .. 

Reactivo•• 

r. aoluo16n t1po de aol1bd•no, •olul6a 4e t1oa 

oe'taa14a 7 u14o perol6rlao •on lu a1-. u't111-­

daa •n el ••"udio anterior del perol6r1oo, •ulf1lri .. 

oo y olorhidrioo. 
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Ao14o tanlrivo (Mert*)l se ,..,.. Hlaeta 

aea1~1Mcle'-t4o~1 W~•---
U.-puala.....,..sla .. 1a .......... . 

aedlo• ....... ••· 

Soluelc1a 4e ~ Uaa 801\aoit. a\ 1 tJ6e _. 
eautdo~eo.,~-. 

IAIQ II OlJ161 

E1 ll04o 4e o,... • ....._...._ iawal a\ .. 

onto - , .. _ 1• •• ,. .. eatud.W .. , utili ..... 

utn.oN ~,. tapadoa, ~- per • • 
le • latl'Oiucid.oe • a Mile de .... ~, 

----

...... ~. 1• ...... - 1M ......... 

ne, eo ~ .&1aeate 1M ........... 4e 81& 
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outrao16D 4e 'o14o 7 t1eapo de 1a reaoo16n, tt~• 

4o 1a ocmoentrao16n d.e tioaoetaalcla, al 4oltle 4e -

1a oaa.t14ad te6r1oa J8ftL la pnoip1 tao1u 4el .. , 

., la ,..,_..,ura, a 1& clel p\Jilto 4e elNUloi6a clel ..... 

wM!Ilt • )H1k1n z q.,aa • nrglfrin a o.p. 

lA taltla XIV pre•ea.ta loa re8Ul tado• 4e .,. •e-­

rie 4e detera1Dao1ou• 4e 8-JIO eteot..tu en a • 

410 4e OODOentrao16n Yariable en Ui40 tarUrioo 7 

ti~a en perolcSrioo a 0,11, loe oual•• 4eau•tna-

1a poa1lt1114a4 4e real1sar 4eteraiaao1oaea ouaatl­

utiftll de Mo U. V.ia'*& a1Duto•• 

---
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PRECIPITAOION DBL sa• BN tm IIBDIO KEZCLA DB ACIDO PERCLORICO Y TARTARICO. LA 
COBCEM'fRACIOK DEL PERCLORIOO SE PUA A O,lJI, YARI.AimO LA DBL TAHARICO. 

. (Olio:) 
2 

( COOB) 2 H•po llo pruente Jlo •0011trado 
ain. .. 11C 

0,05 lO l.l ltl 

'·' '·' 1J,l ,l·' 26,6 2 ,5 

0,10 35 3,3 
6,6 

),4 

'·' 1),) 
26,6 

1),) 
26,7 

0,20 45 ),l J,) 

'· 6,5 
13,) 
26,6 

1l,l 
26, 

o.JO 80 '·' 6,6 

~·l 13,1 
26,7 

26:6 26,1 

0,40 1 h 55 Ida. '·' 6,5 
13,3 13,4 
1),) 1l,J 
26,6 26, 

Ditereao1a 
"«' 

o,o 
o,tJ 
~.~ -o,l 
-10.1 o,o 
o,o 

~0,1 

0.4 
-o,1 
o,o 
o,o 
o,o 

-o,2 
~.1 
.0,1 

..0,1 
-10.1 -o.a 
.0,2 

' 

I 

~ 
w 
I 



.. U4-

ID eatoe re•Ul.tado•, tabla XIV, •• oa_.... .. 
loa iaterYaloa 4e ao14es bien 4et1D14u, • 1M -

ouaJ.•• lu iaoruento• del t1•po para e1 a1 ... • 

1D.oruento de aoi .. s, 0,111 a tarUrloo, 4l.t1_... 

aotableMnte, e1en4o 4e ties ainuto• c e1 iater­

ftlo 0,05-0,211, 7 de tniata 7 oiDoo ldav.toa • .. 

el lD'erYalo 0,2--0,4M, uiatiaclo, ui, aa pu 

41ferao1a en loa tleapoe de oala'Malea-.o OOI'NA 

poad.leat•• a lu oonoen,rao1ou• 0 11 7 0,4K1 •1• 

4o 4e 'tn1Du 1 o1Doo 111autoa, 1 111a hol'a 7 oia-­

ou.nta 7 olnoo Jli.lwtoe, reapeoti.,...n'•. Bllte he­

oho •1cnit1oa, •1n 4114&, un oaa'blo 4e •oens._ .. 

.a la preo1p1tao16n 4el 10 oan la tioaoet .. s .. a 

reaoo16n 41reota, precla1Den4o 1a pno1pltao16a -

por eeta reaoo16n en el iD"ernlo 0,05-0, •• ta.­

l»ie .... tru lo• 4atoe 4• la tabla nv. la ~*~• 

fJa oant14ad 4e Mo que •• poalble 4etU'IIlllar, ,. -

que aJ.CUDU 4eterm1Dao1oaea • el iaternlo -­

~t5-o,211, •• haD. reallaad.o 0011 ltl .. le .. aola­

M.u-&e, a1en4o en eete oaeo la ooaoatrao16D rela-

~"- tift 4e a.o1J llo f. (p/Y). Para el 1atenalo -

0,2-o,4a, 1u oo.a.oentrao1oaea a'Noltltu 7 nlati-
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..,.. 4• llo no putlen ••r tan pequeftu, •1 •• ftD a 

oou14erar loa ti .. poe dado• en la tabla, 4a'bl4o a 

la ooaoeDtrao16D total del aecl1o. 

liD la npre•entao16n sr'floa 4el tl•po en tua 
o16A •• l.a aolar1dad a 'tartuioo, a ocaoentrao16a. 

n~· 4e perol6r1oo, O,lJI, <•s. •• 9) I •• o'b8erta UD 

p1mto cle 1D.tla16a e o ,211 • 'tan~loo oorrupoa-

41ente al oaa)1o que ell.fre la8 41teraoiatl d.e nlo­

oldad a la preo1p1 tao16A 4el BJ* ooa 1a tioaoeta 

a14a en el 1Dtel'ftlo 0,05-0 1411 en tarUrioo. 

•o •• ••tu41an ooaoentrao1on•• ~n~.per1ore• a --

0,411 en tartU.ioo por ree\ll.'ar UD •41o 4 .... 1aclo 

4ea.o 1 de 41t{o11 -.ne~o. 

YU-&z) Mt!Jio »t£0lsfr1oo:"'1k1oo a aop•trtoifl 
DJ:itbl• 4t ptrOlcSEioo z tija • !v!kiU • o.oa 

Loa datos de la "•lila XIV, noa 4all uzaa or1tmta 

oi6n para rea11•ar 4etera1Dao1on•• 4e l:fb' ooa t1oa 

oetaaida u liD aecl1o perolcSr1oo-tart4r1oo oon ooa-
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oeDtraoioae• war1ab1•• 4e perol6r1oo 7 tt~a 4e -

'U.riuloo a o ,o5•· tow•• ooao retereaot.a 1u .. 

oonoenvaoloD.N o ,111 • perol6r1oo 7 0 ,05• en -­

tar*1oo, OOD V.iDt" ld.Auto8 4e oal.•'-l•tot 

., a partir 4e ••tu oODdiolOAU •• r•.U• .. -

aerie 4e 4ete1'111Dao1oae• 0\JI'OB naul ta4CMI " PI'S 

•eatan en la tabla X'l, a lo• cnaalu H YMlft a 

olNiernr 1m oallllio 4e •oaniao t.• 4efl.M 408 -

Satenalo 4e ao1daSI en el. :l.lnerftl.o 0,~.­

a perol.6r1oo, •1 1A....aD~o 4el t1•po •• 4e -­

tloe ainuto•, aproa'•daMnte, al auaeatar 1a ao1 

4•• e o,u, alu.tru , .. , en el illternJ.o 0,6-111 

e ••t• a1uo 'o14o, el 1Doraanto 4el t1eapo • 

4e nillt• a1nuto• ~ ... •1.., illoreMDto de -

ao14••· 

.ka repreaen-.ao16n ~.t1oa 4el tiea,o • hM 

o16A 4e la aoi4es a perol6J-1oo • a ooaou.uao16D 

ti~a.. tartl.rioo, 0 ,o,., preaenta taa'b1c • JNA 

to 4e 1Atlex16a (J1a. 10) eorrupoD41•t• a1 Rl 
to ob8enado e 1a Ye1oo14a4 4e pz-eo1p1tao1dn .... 

4el 8)10 en ••'• ..tio • 

.. .. -
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PRBCIPI!ACIOR DBL S llo Bll UN IIEDIO IIIZOLA Dll LOS AOIDOS P:BB­
CWRIOO Y !AR!ARIOO? LA COIO.IIftRAOIOH DBL fAR!ABICO SE 'IUA 
A 0,05M, VARIABDO LA DBL PBROLORIOO. 

Ol~B !1~ 11o preMate llo enocatftdo Dltveaoia •• .. .. .. 
0,05 lO '·' '·' o,o 

266 It·~ -o,a ,,., .0,1 

":' ,,:, o,o 
0,1 lO 6,6 '·' -o,l 

26,6 165 -o,l 
''·' 66'J .0,1 

''·' 66: -o,1 
0,50 40 6,6 6,6 o,o 

16,6 16,8 to,l 
66,5 ''·' +0,1 
66,, 66,4 -o,1 

0,55 40 6,6 '·' o,o 
16,6 26,4 -o,a 

''·' 66,5 o,o 

''·' 66,4 -o,l 
0,60 45 6,6 6,6 o,o 

266 266 o,o 
66:5 66:7 .o,a 
66,, 66,4 -o,1 

0,70 65 '·' '·' -o,1 
16,6 It·~ o,o 

''·' .o,a 
''·' 

,,:, o,o 
1,0 2h 5 IliA 6,6 '·' o,o 

26,6 26,6 o,o 
66,5 66,4 -o,l 
66,, 66,7 +0,1 
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IA tabla XVI preaeata un r•~ 4e lu oarao­

teristloaa obaerYada8 en la preo1p1tao1~ 4e1 10 -

ooa la t1oaoeta14a ea. 1.011 4oa •Xl*riMato• •• •• 

4e•or1lten eaplMD4o UD Mtio perol6r1oo-tarUrioo, 

oon el ol»~•'o 4e "•ner a la nata lu ooa4ioiODe8 

6ptbu pan 1a preparao16D 4el Mtio ••ola 4e -

perol6r1oo 7 tartu1oo. liD ••• tabla ao •olo a. ... 
taoa el. w1n1Jio t:leapo cle treill•a JliAl&tH eA tU -

pu4e baoene UBa d etUII1Aao16D 4• Ko • eillo -. ....... 

~•n 1a ao14es a1as .. 4el ..tio 0,05B ea peral6ri­

oo 7 o,o5M en taz-Utioo, aet 00110 la ~vafta ooa­

oeatrao16D rela,1Ya 4e llo, o,Oll " (p/Y), para 1a 

oual •• 11\lfloteate \ID exoeeo de t1oaoetulc1a dobl.-. 

4e 1a Clt14114 te6rloa para preo1p1 tar el ... 

---
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B-VII. CARACTERIS!ICAS DB LA HIDROI.DII Dll LA !lOA 

CB!AMIDA BlC IL DDIO PERC£01l100.!AR!ARIOO. 

se o\Ntena u 1011 eaperiaentCNI uterlor•• .. _.. 

1a pno1p1 tao16A 4el Syto a M41o pereldrloo-tart.6 

rS.oo qwa el 1Aore•n'\o del t1•po t, ,..., tilltiatu 

Yalor•• para UD a111110 1JaoreMDw le ao14ea 0,111 u. 

perol6rioo o 0;.1JI en tanu1oo, •e&dD 1a proporol&rl 

e que •• encnaentre lu oonoutraoioae• 4e lH ~1 

4o• pero16r1oo 7 tal"tUioo. Alit ...,.., •• el Yale1:-

4e 6 t Y&rta de 4oe a trelllta 'I oi.DOo a1mat011, .... 

aproxia4aaente, •1eacto oOD8tante 4atro 4e oiwto• 

ia'terw.loe ti~o• Cle ooaoentrao16a en aabotl ~lt011. 

81 reoordaao• ahora loe Yalor•• t,ue to. 6 t a lCNI 

M4108 perol6r1oo, nlfV1oo 7 olorh14r1oo, 7 el -

eteoto qu. oauaa 1a v.loo14ad 4e preo1p1tao16a .. 1 

l~o eo'bn la h14r611e1a de la t1oaoetai4a • ••• 

•4108, po4eaoa eetableoer un ea.- ••paratiYO -­

oon .ua re•peot1voa valore. 4e ~t 7 1.. o~••• 

c el M41o perol6r1oo-tart4rioo pea 4eduo1r, ••1• 
el efeoto qu. oauaa 1& Yelooi4ad 4e preo1p1tao16D -
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lel aul.furo de aol.1b4uo •obre la hlclr411•18 •• -

1a t1oaoetu14a en ••"• •cU.o, 7• twt lu o81141-­

olone• 4e traba~o no no• perralteA ooaoluloaea ea 
a •enticlo abaoluto. 

Por nu.•vo ••'ll41o ...-.v1a4tr1oo •obre la prs 

olpi tao16zl del llo en el M41o perol6rioo, eaooa-­

tra.oa que ~ t•lO Jdauto• para A..O 111, 7, por -

e1 potenoloMVioo 4e4uilloe qu la Yeloo1U4 •• 

pno1p1tao16D lel 8~ 8ipe praot1CNIMAW la 'ft­

loo:l.4a4 4e h14r611•1• de 1a tloaoetaalda 1 pero, -

a loa Md1M ault4rioo .,- olorhidr1oo, 6. t, toa 

lo• Yal.or•• cle qu1Doe 7 de Yea'• ainuto•, reape.a 

ti'YIIMn'•• para lalla lliaa 'lariao16n 4e lla.O,ll, 

en 8WI oorre•pon41ate• '•14o•, 7, por lu ..et-­

a.. 4e poteoial •• obeena que la Yeloolda4 tel 

s3-.o en eeto• M41o• pro4uoe tall eteoto iawno •s 
lJre la Yeloo14ad le h1dr611•111. All1, JNH, ba~o -

..te orl ter1o, po4eaoe 1aterpretar 1ae oaraoterta 
tlou enoontra4aa en el •41o perol6rioo-tartUi­

oo. De uzaa parte, •• t1eu que el Yalor 111a1• •• 

6 t •• de 4oa a1nuto•, aproXiwdaMDte, ,_.. -­

~a-o,l.B en perol6r1oo, ei •• ti~a la eoaoe.Dve-
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oi6A 4e tart4rioo a 0,0511, oMenieDdo, 4e ene­

ao4o, preo1pi-.ao10M• CNaDtltatiYU 4e .. a._ 
ta ldAut0111 por taato, 1a Yeloold.a4 4e preo1p1-.. 

ol&l 4el nlf11ro •• aobo _,.. ,,. la nloo14a4 

4e hidr6lia1•, ooa lo oua1 •• eaplioa e1 oaa~o .. 

4e MOIIDS•o ONerftliO a 108 ttXperu.&tolt u.te-­

rloraeate d.eaori.'tot~, 4uto 11141U' a uaa naeoi6a -

41reota 4e1 Mo OOA la t1oaoetaa14a, M...U c1e la 

qu oowre ,or 1a h141'4U.u 4._...t• el tie.po -­

que •• uoea1"- para la pnoipi tao16D Ma»l•ta dill 

llo. Por otra parte, el heoho 4e eaocmtrar c el -

M41o perolcSrloo-Uz-'Nrioo, 108 ftlore• •• Ue•• 
veillte, 7 treillta 7 olaoo lliAuta ,..a l:l t, SIMU• 

• que la Yelooldad 4el ~ p.Ce ••auir CNIIJl 

t1tat1va.ente 1a v.loo14ad a. b14r61181• o oaa8ar 

a eteoto 18Yerao •obn ella 00110 • e1 ouo 4el 

•ul.t6rioo 7 ol01'h14r1oo. BD re__,., ,...... ...._ 

olr, ctue ea. ••'• M41o perel.6za1oo-~oo l& ... 

preo1p1 tao16a 4e1 llo OOD la t1oaoet.e•S4a OCRilrN, 

a 1ID ld.ao tiapo, por h141'41181• 7 por reaoo14a 

41reota, prd•t•D4o '•'- en el 1Bt..-walo 0,05-

0,55• a perol6rioo ••an4o 1a ocao•tnole 4el 

tartbioo •• ti~a a o ,05•· 
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o-ur. nmmftGAOIOR AL JltCROSOOr~O ILEO!ROlflOO • 

.1J.1I, ljllt D BL IIIDXO JIBllGU)Jloo-IARIARlQO• 

se pneentan. ttoe alONt~ 4e1 It"' ob­

tutdu ea a udlo oon ao1o ~- 7 ._ ~ 

al&rioo-ta:rt&rioo. 

Bl apa.re$0 7 .ho4o _,ltaiM .. 1oe mirl• • 

ooa ,,_, .. obt1aM 1M miontot~ 4e1 e.-. 

41o atel'ier, por l.o que ,a ao se-.. ahoJ:a a ... 
•••v£poi&.. 

-·-
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Be apnoia olaruente en 1a 111or~otognfta -

que oona'tltlqe .al. prooe•o 4e oltttmoi• 4el JN01 
pitado, p twt pe.noe 41aolvene ~o 4el lllao-

7, a4..U, el pl. •• le roctea ao •wt1• U:terea •. 

oiarae qududo apel••~ 7 td.ea4o tall, .... oo-­

ao e1 o'btaa14o ocm 1Hz. 

IJI' '''enJAt ooa t10Uil11&4e • fdio •n6fr1-
00='N1K1U·- IU.orototo_..tta v•. 

Ia ad1o14D 4al ,.rol6rioo -~ora ga~M\...,.te 

el prooe•o, ,_. el oolo14e apareoe .U 4ef1D14o 

7 ,uro, eeparUdo•• lae lapare ... , no o•ervu4o 

la tue 41•uel ta u.terioza. 

Se obeerft pau •, ,.. ••tu 4oe aloroi'otopaa­

th8 ~ut1t1oaa 1u owaoteri•tlou eaooatradu -

u Du•tro ••tu.cUI~quialoo, ,. t•• olNierYU08 ola­

ruMN&te, la ••• t• 1apl4e 1111a Jl£pida tU tno16a 

4•1 IJ* u. el Mtio ooa •olo ~loo 7 1 t• 

biea aH ... _.. 1a eDOI'M lDtl.UD.Oia del aaie -
0104, en la IW.Ol.eao16D 7 tomaoi&l 4el I)* a1 .... 

ooaparar lu 408 lliarofoto~. Y 7 VI. 
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ele~ent cs, sino qu.e ta.::: llien reune lae condiciones Dl. 

cesariES para 81 empleo de un medio Con SOlO acido -

ta.rtr:r.·ioo. Conaideramoa pues, intereaante, haoer el 

preaente eatudio en los medics tart8rioo y peralor1-

oo-tart6.rico, para demoetra:r, ccm.pa.l"a.tivamente, que 

el medio perclorioo-tart&rico es el mas venta3oao -­

para est~ pr.o~osito, 

.. --
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Reactivos. 

Soluc16n tipo 4e woltra.ato •641oo 7 8Dh1dr14o 

aolib41ooa (1 al • 27,896 as de ~0,,65 .. 4e ••>· 
Se 41euelven 5 C de wo4•a.21fa0 (118rok) en ee• 50 

Ill de &I\I&J se aflade a ••ta aolv.o16a 0,1 a 4e 11e03 
(Merck) 7, 1111& Yes 41•uelto, •• lleft a 100 111. 

Sol~o16n de t1oaoetaa14aa Soluo16n 4e tioaoetA 

aida (Sohuohar4t, IIUDohen) al 1" en ape. 

Ao14o !art4't1coa Merck: en •oluo16n 111. 

Solue16n de lavadoa Aoido iart&rioo al 1 •;
00

• 

JI)DO OPERA!ORIO 

Bl aodo de operar •• ezaotaaaD't8 igu&l al t118 -
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ae usa en el oaso del aedio perol6r1co, oon .. traoea 

tapado• e 1Dtroduo1doa en un bnffo de acua h1rv1.n--

do. 

---

RESUL!AlX,)S r DISCtJBIQI 

A-Vm.Prec1p1"tao16n de~ a3ao !p 1JB atcl1o tan4£1oo, 

en preaenoia de wolt.r@!io. 

Se mueatra en la tabla XYI'j. \IDa •erie cia re•ul:tjl 

doa obtenidoe al preoipitar el s3 .. oon tioacet.-1-

da en presencia de W, utUizando ua aedio 'oido con 

solo tart&rioo. Las 4eterai.Daoione• •• efeo'han con 

10 al de la soluc16n tipe (1 al 27,896 ac de ~,665 

mg de lfo) , neutralizandole.a con 0, 75 Ill 4e la solu,­

o16n de acido tartarico 2K utilisando naran.3a de ~ 

tilo como indieadorJ eeguidamente •• aftaden las o~ 

tidades neceearias de eate. •oluo16n 21 para la pre-
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parao16n 4el. aetio '-14o, 7, el lliaao tieapo, 1a 4e 

t1oaoetaa1d.a correapODCl1ente al llo preaeate, ooa • 

exoeao 4oQle 481 te6r1oo. 

Para eatoa ezpert.en~o• •• eeleooiaaa, previa-­

aen~e, 1& oonoen-.rao16D •{ntu 4e 0 1 211 u. tart'-rioo, 

dada por nueatro eetu41o u-terior 4e la preo1p1 ta-­

oi6n 4el llo en 'UD .. 410 perol.6r1oo-"ar'U.r1oo. • ooa 
oentrao16n f13a 4e perol6r1oo 7 .ar1ab1e 4e tar~1 

oo (1'1s. 9 ) • IA .nt1oa oorre•pontiea'*• pre••"• -
UD pun'to de 1Dtlen6n en 0 12 •· 1D.41ou4o , .. por -

4eba~o de ••"• oonoentrao16D el .. 41o no •• •uti~ 

teaante 4o14o para la 4eter.ataao16D 4el .olibleao -

a1 •• oon•14era eolo .a 'o14o tarttrioo, por lo t• 

•• u.oeaar1o auaen~ar la aoidea oon el perol6rioo. 

Bn eteoto, al eaplear un .. 41o 0 1111 en tarte1oo .... 

(tabla »>ll) 1a detera1Dao16a. clel Mo no •• cna&Dt1 tat1 

.,. oon MDoa 4e 2 horae, •• 4eo1r, •• aeoea1ta ..&. 

tieapo de oalentaaiento que para 0,211, ,.. Jaa'Mr rs 
duoo16n 4e Mo(VI) al preaentar la eolll016n 1lll oolor 

amarUloa por debaJo de Otlll 7& no •• poe1ble oMe­

ner reaultadoa ouantitativoe D1 a~ oon ... 4e 2 boraa. 

Bn eata preo1p1tao16n 4el Mo en preaenoia 4e •• en ~ 

un ae41o oon eolo tartl.r1oo, •• ol»eenu lu 111 .... 
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oaraoteristicae que en el oa.o 7a eatu41a4o ouan4o 

el llo se enouen'tra solo en la aol.uoicSn. Por 'Mn1o, 

al auaentar la acides en tart&rioo auaania taabien 

al. tieapo eapl.eado, ooao •• ooaprue'ba 0011 loa re­

aultadoe oor.reapoDdient .. a la oaaoantrao16R O,lll 

pero, adeU., infl.lll'• taabien la eonoa~o16D. re­

lat1Ya del woUraaio, no pudienclo aer 4ata euperior 

a 0,55- (p/Y), ai •• quiare ohtaner deter.iD&oio­

nea en loa t1eapoa 4adoa en la U.bla~I~ • .,. • ._ 

men, aunque uaa de la8 oaracieriat1oaa de la preo! 

pi 'tao16n del Jlo en aedio 'taritb-ioo e• la de que -

41•ainUTe el. tieapo de preo1p1tao16n a1 auaentar -

l.a ooncentrao16n relativa cla Ko, no •• pue4e tener 

en cuenta aeta prop1e4ad 7 traba~ar oon oonoentra-

oionea lll1l' al taa, de'b14o a que, al ••tar pr•••"• 
el W tn la aoluc16n, entoncas •• neceaario 41lu1r 

lo eutioiente, para poder eteotuar la 4eterw'••-= 

c16n en loa tieapos 4ados en la ~a~a. 

---



Aoidez en 
!u•tuioo • 

0,1 

0,2 

0,2 

0,2 

0,3 

O,J 

!1eapo 

211.. 

lh. 50a1D. 

lh. 50a1D. 

lh. 50a1n. 

2h.5 min. 

2h.5 aia. 
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TABLA. XVII 

llo pre•ente .. Gnoontrado Diterenoia 
.. .. q 

'·' 6,7 +0,1 

6,6 ,,, .0,1 

'·' 6,5 -o,1 

6,6 6,6 o,o 

6,6 6,5 -o,1 

6,6 ,,, ...0,1 
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B-vm.rz:to1p1tao16n del ljM ooa !loaoete·&ta • -

JP .. tio Ptr01fr1og=f!r14ritl• 

VIII~ Seleoo16n de la OOAO!D~rao16D 4!1 ..aiO ~ 

ol6r1oo-tart4r1oo. 

Se aabe que el oaaple~o que foraa el wol~o 

- -~------,.. .. ~ 

oon el 'o14o tartuioo pu4e aer •••able ...m c prs 

senoia de loa 4o14o• 111Aeral••, aieapre ca.ue 1a reJa 
oia 4e oonoentrao16n en aaboa 'o14oe •• Mnt-.a .. 

dentro de oierto• liai•••· lntereaa, pa8a, ••'-r ai 

laa oon41o1GB•• 4e ao14es d~ por nu.atro eatudio, 

de 0,05-o,ll u perol6r1oo 7 0,1-0,211 ea tartaaioo, 

eon apropiadaa para preoipitar el Ko oon t1oaoeta.14a, 

en pre senoia de W. Para eaio •• haoen ftr1u ooapro­

laoionea 0011 10 Ill 4e liD& •olv.o16n 4e woltraa'o a6-

cl1oo al 5 "' a:Ln aoU'bcleno. Loa ezperiMD'o• •• rea-­

UHD en •traoes tapad.oe, AeuV&litiiiD4o prene•••'• 
la aoluo16n oon "'14o tart4:rioo, uaD4o aaran~a 4e .. 

aetilo ooao 1A41oadora •• ala4en luao, out14a4u .. 

variables 4e loa 4o14oe perol6rioo 7 tart~ioo, 4e .. 

110do que la oonoen'U-aoicm del M41o en eatoa 4o14o• 

eaie ooapreucl14oa en lo• o1 -.ado• iaternl.oa, 7, tt .. 
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nalaen't-., aa &Dade la oantl.dad cl.e tioaoetamida que 

se neoeaitaria para preoipi~ar 6,65 a& de Jlo, eoao 

si eate eleaento eatuY1•ae preaente en la •oluo16n. 

Loa utraoea ae introduoen en UD baflo de agua h1r­

vien4o, de 1D1& a doe horas. En n1JlcuDa 4e eatu -

coaprobaoionea •• obaer.a preo1p1tao16n de 4c14o -

wol.frUd.co, de.aoa~ando, aai, la poeib1l.idad de -

e~eotuar determiDaoiones de aolibd.no por aedio de 

nue•tro prooe41aiento con tioaoetaaida en un .. aio 

perol6rioo-tartirioo. Se aelaooiona como conoen~ 

oione• 6pt1Biaa de acidez, 0 ,05B en perol6r1oo 7 -

O,l5K en tartar1co. 

V~ DeteraiDaoi6n de~ Ko en pres6noia de W. 

Se to.an partee alicaotaa de la soluoi6n tipo 

(l 111•27 ,896 -a de NO,o65 q 4e Jlo) de 5, 10 7 20 

Ill, •• neutralizan con 'cido tart4rico, oomo •• -

indica anterioraente, y ee prepara el aedio haoieJl 

4o~o 0,05B en acido perol6rioo 7 O,l5K en tart4r1-

co. El exoeao que se emplea de tioaoet.-14& •• el 

doble de 1a cantidad te6r1oa para preoipitar el ~, 
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y el ti~mpo de oalente~ento que se neoe•1ta para 

ee'tas determinaoionee, en el baftn de agua hirri.ea 

do, es de ouarenta 7 oinoo ainu-toe. Loe reeul'ta-­

dos ee presentrm en la tablaXVI1!obaervan4o que -

con este prooedimiento ae puaden deterw1nar oant! 

dadea J1U¥ pequeflu 4e Ko, de 3,3 a .1.3 13 q u. prJ. 

senoia de grandes oant14ades de w. Ahora b1a, •• 

debe haoer oomstar que en estas d•••rainaoio~• -
es neoeoario dil.uir oon-venientemente para que 1a 

concentrac16n relativa de W no eobrepase el lt.i­

ta de 0,55 ~. de ah! que la del Mo reeulte en ~ 

0,013 ~. de lo oontrarto lns de~erminaoionee no ~ 

son ouant1tat1va• empleando ouaren~a 7 oinoo min5 

to•. Se llega, puea, de est a foru a enoontrar -­

loa liaitea de oonoen~rao16n relativa, .n aabo• ~ 

eleaentos, en los que ea aatiataotorio ••t• _.to­

fo para un ezoeao de tioaoetaaida doble 4e1 te6-

rioo. 

---
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TABLA XVIII 

llo presea-.e .. enooatrado D1:tereno1a 
q ~ .. 

0,55 0,013 3,3 3,3 o,o 
3,3 3tl o,o 
3,3 3,2 -o,l 
3,3 3,4 ~.1 

• • 6,6 6,6 o,o 
6,6 6,6 o,o 
6,6 6,5 -0,1 

6,6 '·' -o,1 

.. • 13,3 12,2 -o,1 
13,3 13,4 ~,]. 
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:X.VIII-~ Lialtea de la oonoentrao16n relat1ft 4e .. 

7 t1oaoe-.am1cla. 

Bab1en4o enoontrado en loa ezperiMAtoa u-.e­

rior••, illfluenoia de la oonoenVao16n rela-.1Ya -

del woltl'Uiio aobre el tieapo de oalentud.ento JA 

ra la 4e'tera1Dao16a 4el Jlo, 1Dtereea nr haata -­

que liaite de oonoutrao16n rela-.1ft de Jlo •• pva 

d.e 'b'abaJar o el oaao en que ••"• el8MD.to •• ea 
oontrue en 8U¥ pequefta proporo16n :tren'• a1 W, .. 

7& que •• neoeaario 411\d.r bU-.an1e para qu la -

ooaoentrao16n 4el W ao ••• auperior a 0,55 -· •1 

•• quiere obtener detera1Dao1onee 4e Me ea t1ea--

poa rasoDable• no •~periorea a ••••nta atauto•• -

Para eato ae hacen ftl'ioe experila-entoe OOil 408 •.t 
luoionee tipo prepe.radaa del aoclo eipientet Uaa 

de 10 1 4e wa4•a2.2~0 7 0,1 5 de 11e03 (1 Ill• 

55,792 q de W+0,665 .. de Jlo), 7 la otra 4e 15 c 

de wo41a2.2~0 7 0,1 « 11oo3(1 111-a3,618 .. •• -

N0,6i5 111 de llo), •• 4eoir el peroenta3• •• u-­

tos elementoe en aabaa aoluoion•• •• aprox1 .. 4a -

aente de 5,58 de W 7 0,0665 4e Mo, 7 8131 de W 7 

0,0665 de •o, doble 7 triple, reapeot1Ya8Dte, .. 
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la cantidad de W qua oontiene la pri .. ra •oluo16a 
/ 

tipo eapleada, unteniendo f13a la del .. • 1m eeta 

el poroenta~e an • 1 .0 •• de 2,789.§ 7 0,0665, rea 
peot1v ... nte. El prooediaiento que •• •ipe •• -

exactaa.nte.11UA1 &l de~ oaao anterior con uaa ·~ 

Te4ad en lo concerniente a la oantidad de tioao•"A 

aida em.pl.eada. Se h& oomprobado lxper1MD."aJ•mrte, 

an eatoa do• caaoa, que loa re.ul~adoa no •on ~ 

titativoa en ••••nta ainutoa ai ae emplea •ol ... D­

te un exoeao de tioaoetamida doble de la cant14a4 

te6rioa del Ko j..reeente, puea •• neoeaario 4Uu1r 

baatante para qu. la oonoentraoi6n del woltra.io -

no eea superior a 0,55 -· aegdn lo expuato ante­

riormenteo Debido a ••to la oonoentrao16n de "1oa­

cetaaida en la eoluoi6n es ·~ pequefta 7 ooao oom­

aeouenoia la del 8~ produoido. Surse, pus, la DS 

ce•14ad de un nuevo eetudio aobre la oantidad 4e -

tioaoetud.da que •• tiene que emplear para la de­

t~c16n del aolibdeno cuando •• encu.ntra an -

conoentraoiones interioree a 0,013 -· 
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TABLA XIX 

(:/Tf !ioacatamida Tiempo Ko preaen~e Ko enoontrado D1ferenc1a 
• -c Jig ag ::!v> 

0,55 0,0066 O,Ol.JI 50 Jain. ),) 3,3 o,o 
3,3 3,1. -o,2 I 

3,3 3,5 -10,2 
... 
tAl 
\Q 

3,3 3,} o,o 
3,3 3,3 o,o 

• • • • 6,6 6,5 -o,l 
6,6 6,7 -10,1 

6,6 6,5 -o,l 
6,6 6,5 -o,l 

J 
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Las ta'blaa XIX7 XX preaentan 1oa reaultado• de 

las determiDaoiORee de MO en ea~oa 4o• oaaoe qua 

consideramos, ~unto oon la cant14ad de tioaoet~ 

da neoesaria, expreaada en ooncentrao16n aolar, -

p~~ que laa determinaciones sean ouant1tat1vaa -

en menos de aesenta minutoa. 

---



TABU. XX 

0,55 0,004 0,01 1 h 50 ain. 3,3 3,3 o,o 
6.6 6,4 -o,2 

I 

I ,_, 
•. ~ 

• " 0,015 55 min. 3~3 3,3 o,o I ;-.t 

3,3 ),3 o,o 
3,3 3,5 .f.0,2 

• " • " 6,6 6,7 ~.1 

6,6 6,5 -o,l 

6,6 6,6 o,o 
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Se tlbga:~V~l •~"1 todos esto~ d.ato~ qlt~ para eon­

oentra~ton.e" rt~tlativaa d!t Xo de 0,006 7 0,004 8ft -

n9o~~1ta una ooncantra~16n de tioace~aaida d• 0,01 

7 O,Ol5M, reapeo~1vaaente, •1 •• quiere eteotuar -

determinaoionea de Mo en aenoa de eeaenta atautoa. 

Considerando ahora loa da~os de la hbla xvm, Te­

mos que para una ooncentraoi6n relativa do O,Oll -

ee aufioiante un exceao de tioaoetamida doble 4al 

te6rieOJ pero teniendo en ouenta el "'oltmen cte la. 

eoluo16n oon que 3e tr3baja. ee~a c~noentrao16a de 

tioao~ta.mida equ1vale • aproxima.dBl!ente; a o.Ol2JI, 

es decir, una conoentraoi6n que esta dentro 4e1 ~ 

'ervalc anterior O,Ol-O,Ol5M. Por tanto, se 4e4uoe, 

que con e~ limite de concantraoi6n 0,013 ~ 4e Ko, 

ae llaga 1:~biell. a1 lfr:n ... 1. tf; de le. oe-11. t:tdad de t1o­

aoetam1da su.f':!.oiente ~era la preoi.l)i t.ao16n 4el llo, 

al omplearla oon un exoeeo doble dal te6r1oo. Aa! 
Dl..i.smo se llega, tambi011., al. l!mite de tioacetud.­

da da a.p:r·oximade.aente O,OJ.M, correspondiente a --

0 • 006 ~ de Mo J A mayor o m.enor oonoentrao16n 4e -

Jlo se neoesi'Sa J18.70r cantidad de tioaeet81114a, •1 

se quiere obtener reaultadoa cuantitat1Yoa 4e Mo 

en tieapoe aenores de seaenta ~utoa, 4~tro 4e 
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la8 oandioionea de aoidez en que ee trabaJa .n el -

ae41o perol6rioo-tart4rico. Se preaen"'• ea la tabla 

UI , Wl re8111UD1 4e 1oclos eetos reeultado• • 

.. --



I 
~I 

-~ (J/T) 

0,55 

.. 
0,01.3 

0,016 

0,004 

""' A /1 
........ ..: ! t --

!ieapo 
aiD. 

45 

50 

55 

f1oacetaaicla 

• 
0,012 

0,010 

0,015 



De. todo lo expuesto, refLt•e.nte al m.edio tart! 
x•ico y percl6r1co-tartar1oo para la preoip1 taoicSn 

del molibdeno con tioacetamida en presencia de -­

wolframio, se obaerva facilaente la gren diteren-­

cia entre eatos doa aadios: El tieapo en el u41o 

perol6r1co-tart4r1co •• JDUcho manor, ae! ooao u­

jor 1 maE den80 el precipit~do, por lo que tiltra 

mas tecilmente que el obtenido en un ••dio con ~ 

eolo tarttrico; ademas, 1 quiz' sea la prop1eda4 

mae importante, en el aedio percl6r1oo-tart4r1oo 

se puede trc.ba~ar con concentrnciontls relatiftll -

de molibdeno aucho U.S pequeftas que en e1 ouo -­

medio. Por tanto, no hfq duda en atinlar, que el -

medio percl6rico-tart~ico es el m4e efioiente. 

---



n. J»REOIPl'fAOIOB DKL SUL.PU!O Dll MOLDJ;ppq 

00N TIO;~CE:fNU:DA lfJi UH IIEDIO IOSPO!IOQ 

Y PERCLOBICo-.OsFQRICO. 



u _tr~EOI£'fi.I\g;on • 3QW!I!B2 .!! WlM.JilBt2 a WmMI: 
~Ab'~1IlV.1. ~· 11fl ijJ:;D;tO F0!3l'ql\l2Q Y £!Ejl£tQH;I9Q:£0§l!liQPI 

Do un modo BDID.ogo al eat1Jdio anterior a. 1a -

procipitaoi&n dol mol1bdeno oon tioaootald.cla ea 1m 

medio tart~oo 1 perol&rioo-~&i.oo, ,. e~eotwm 

determnaoicaeo de mollbdeno on loa ..a1o8 ~o~l&i. 

oo :1 pcrol6rioo-f'oof4rico, oon el ob~oto 4e wr ld. 

la prco:1p1 to.oi&l dol oul1"tlro 4e molibdGilO 88 taotj. 

ble 7 a{Ll ofioionto en ostoo macU.oe que en los ... 

teriores, rMJ! oomo, la aop:J.raoi&n de molibdeno del 

wolframio oon t10fiOOtamida, utiliaando a la vea g 

doido :ro~~r6rtoo oooo comple3o.nte. 

-..... 

rtoaqtivgg 
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41au1Ye l a 4e 11o03 (MivOk) a l1D08 50 Ill le bi--

4r6n4o u6aioo al 20 "' •• uutral.l• 0011. 'oS.clo -

toaf6rioo, u'U11111D4o IUU"Ul~a 4e MtUo oc.o iati• 

oa4or, 7 •• au.., •• 1 lltro. 

Soluoicm de tioaoetu14aa tioaoetul• lolatu•rtt. 

lllllolwD) a aoluo16D al 1 - a ..-. 

Ao1do to•t6r1ooa (llerok) a. 85 "• 4-1111. 

Ao14o perol6riooa ( .. 7erk) 4e 60 "' 4-1,54. 

Solu.o16n 4e lavacloa Aol4o toet6rioo a1 1 °/00• 

MODO OPERA!ORIO 
I·- • A L 

m. 1104o 4e operar •• exaot--'M lcual a1 4e ... 

orito en 'to4o• loe M4108 uterioru, eaple'l"'llo • 

trace• tapacto• 7 11ll exoe•o 4• tiaaoe._utcJa 4olt1e -

del te6r1oo para la preo1p1tao16D 4el .. 11-...o. 
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RESULTADOS ·y DISOUSIOB 

A-IX. DDIO FOS!'ORIOO. 

~· raaultadoe que ae obtienen en la determi­

uc16n del aol1b4uo en •oluoionea hoaoa'neu oon 

'tioaoetamida en un .. dio :toat6rioo, re"Yelan 1a -­

prooeao de preo1p1tao16n ~ ooaple3o. La tabla -

lXII, preaenta alluno• de eetoa re8Ultado• eteo-­

tuadoa oon las aoideoea 0,5. 0,6 7 0,7.1 en -­

P04B3, en loa ouale• •• obaerta que uao• aon ouaa 
t1tat1vo• 7 otroa no, a4n dentro del ai•ao lralo 
4e aoides • isual tieapo de oalentaaiento. 

---
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UBLA XXII 

PRECIPI'iACION DEL S 3Me CON TIOACETAMIDA EN UN MEDIO 

CON SOLO FOS]\ORICO. 

Tiampe Ke praaente Me ancontrade Diferancia 

llin. lli' .. .. 

0,5 30 6,6 6,3 -0,3 
0,5 35 26,6 24,6 -2,0 
o,s 45 13,3 13,3 o,o 

0,6 35 6,6 6,5 -0,1 

0,6 35 26,6 26,6 -o,o 
0,6 35 6,6 5,8 -o,a 
G,6 40 26,6 26,5 .. o,l 

0,7 40 6,6 6,6 o,o 
0,7 40 26,6 26,1 -0,5 

0,7 45 6,6 6,6 o,o 
o. .• 7 50 6,6 6,1 -0,5 
0~ 'l 55 6,6 6,4 -0,2 
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Ahora bie, loa reeultadoe crwm'1W.t1Yoe, o._. 

teni4oa oon lae aenoiozaadae ao1deoee, oerret~,.._.. 

4en a deteraiDadas oonoeu:trao1oua relat1,.. 4e .. 

llo, en •\UI 'tiupoa napeot1voe de oalatewtato -

dadoa en 1a tabl.a, pua ei •• au.au ••t• ••• ' 
aiado, taabien •• enouentru errore• per Uaol. ...,.._ 

•• a1ao 481 preoip1tado toradoa I.e• renlt .... -

cle 0,5X en P0
4
B3, oorre•poD4u a la ooa.oenV&o16D 

0,012 " cte Ke(p/y) 1 loa 4• o,6B u 104a3, a1 s...... 
terftlo o,o....0,02 " 4• llo, lo• 4• o,?B, M1 ..... 

atuo 'e14o, a 0,04" 4e Jlo. De doade •• 4ecfu6t,,-­

que la ~•loo14a4 de preo1p1tao16n 4el 1)10 en el -

ae41o foat6rico no 4epen4e eolo del credo •• aoi--

4es, •inO que, alin. dentro de * ld... ao14••• -­

existen Tariao1one• oon 1a caaoentrao16a relat1~ 

de •ot 111 )ion, ee debe tener en o118Jlta 1a 1Dtl.-. 
cia que pue4a haber por la YariaoicSn cle la ooaoeD­

traoi6n relativa de la tioacetaaida, a1 eaplear -

•:t.empre la sima can'ii.dad, ••sdn el Ko pre•eate, 7 

eer 41et1a:to al TOl"-n &1. clUllir ... o ..... 1a -

par'• alicu.ota, tga&J de la aoluo16a tipe. !alibi• 

ae obeern, que adelllb de eetu tw0118ltu, Aq aa 

Yariaw16A en la colorao161l qua existe, ouaacJo •• -
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1n1cia. ln 11rooii'1tno14n del molibd•o, aunq•, a1 

f·inru do tfnta, ol r>rooi1;1 tooo aen aierapre 4e oolor 

v: ,_rdo. Ao!t on cS.intervalo 0,5-o6R en P04B3_ apuee­

co w1 color azt.il a(a o aenoa f'uarte 7 en 0 111 en • 

P04tt3 ol color ve.rfa de :lm4 a. un ~lo wr4oeo, 

va.riantio ln. t.oDAlida4 80!~~ ln OODoentraoi&n 4e Mo 

7 tioa.ooto..o:1dtll poro an ln. conoentrtloi&rl o,atl., ...._ 
70rea, en osto mico tlo14o, ol oolor ea 81Bl"U.le .. 

a{a o mex1oo intonao. Eo deoir, quo en el intern.lo 

0,6-0,BH on Po4u3, 7 parn cualquior ooncentraoi.S. 

do no, el oolor vnrfa. de aaul a amnr.Ulo. Eilts. 4l-. 

feror~cia clo oolorn..oi dn, donfilloia • puea, 1m oam.ld.o 

Go moonnimno on la preoi c•i tnci&n del mollbcleno, ol 

O'UO.l tiarto l'U£:3%' o. oonoentrooioneo de 4oido auperi£ 

reo n o,6R en P04B3, con tOl"!!l>'"loidn do al&dD produo­

to 1ntort;\..e<.lio, n.~~-~«s del ljllol vero. tanto eate ...... 

oo.mbio do mooanisr» 1 como lr~o tietda 1~cla4ea 

oboo:rT:.dr:3.o, tieno.n evide.~:rte jUBt1£1oao14n cl&ia la .. 

n rturtllooo. del raodio Gil que oourre la preoi1li taoicla. 

dol oolibdonoa .to UD.tl p,·;.rto, so paode OOD81dera.r 81 

DOdio fo:.:;f\~rioo to.t:'lll!.ldo por UDt\ mezola de t:Na ~ .. 

doo do !·uo:~~~ ~ diferonto, ~~-obido a las ~· eli• 
oi -~iono;:; /":r:!uualoo quo outro ol !Coid.o toat&rioo, .. 

t~~.:1b101~ ac oate quo ol ~ido mo1fbdioo torma !Jeter& 



poli~cidos, tales comoa 

en donde el fdsforo y molibdeno entra.n en diferen­

te pl~poroidn, y, fina.lmente, por la hidrcttisis de 
I 

la ·tiouuc;.·tamida ae fo:.."ma CH3oootm4, ade1nis dol ~· 

sin olvidar que la aoluoi6n tipo se prapara disol­

viendo el 11o03 en NB40B, neutral.izando lu.ego con -

ro4H3. Por tani;o, laa irragula:r1da.de3 enoontrada.a 

en los res~~tados de la preoipitaoi~n del Mo con -

tioaoe·tam:tda en el madio foAfdrioo, pu.eden ser de­

bidas a lo siguientea a que la hidrdlisis de la -

tioaoeta.mida i)curra durante la primera d1sooiaoi6n 

del P04H3, y luego, por las anbaigttientes disocia­

ciones de este :'·~cido se pueda. diaolver algo del -

preoipitado for.mado, sobre todo si ae d,, a la -­

reaccldn, demasiado tiempo de calentamiento; a la 

diferente estabiliiad de los heteropoli~cidoa for­

madoe, necesitando mas o manos tiempo para. au des­

truccidn, y, por ttl.timo, a que ae forme a.lgo de -

fosfomolibdato em&nico, e inoluao azutre elemental, 

a ooncentracionea superiores a 0,6B en P04a3• As!t 

pu~s, ae llega a la oonolusi6n de que el 'cido --
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fosf6r1oo no proporoiODA un .. 41o •at18faotor1o 11 

ra 1a preo1p1 tao16n del aulfuro de MlilMleno ooa .. 

t1oaoetam1da, aunque •• oou1PD en 4etera1Da4o• .. 

ouoa, re•ul.taeloa Oual'lt1tat1Yoe 7 ••• lnaa.o el ae­

peo"o del preo1p1tado. Bo o'U"ante, •• t.uri a .. 

oueata la oonoentrao16n 0,6B en P04a3, oe1D.o141ea-

4o, adelllle, oon el tieapa •~"'•o 4e 35 ld.autu oll­

aerft4o c la tabla Dtt 00110 retez-enoia &1 1D1oiar 

el eetudio 4• UD M41o ... o1a de peJ:"ol,rloo 7 toll­

t&rioo. 

-- .. 



1- IX. ..dio Perol6rioo-roaf6r1oo o 

Hamos rtato, anterioraente, la 1apo•11»1114ad .. 

4e enoontrar reeul"ado• reproducible• eR la deter~ 

m1Dao16n del molibdeno eon t1oaoetam14a en UD .e--

41o oan •olo toat6r1oo, Aebido a reaooioae• ••eaa­

dariu que ae puedau origillar eon ••"• 'o1do, 1aJ.t 
d1en4o que le. reaoo16n de h1dr611e1e 4e la tioaoe­

taaida tranaeurra de ua Mdo oont1D.uo 7 ouanti tat! 

To' pero ,heao• enoontrado que la oonoentrao16n -

o,6B en P04~, ••• aproxis.daaente, el 11aite ea 
tre 4oa zonae de ao14e~, en las oual•• la preo1p1-

tao16n del molibdeno oourre por diterantea aeoania 

aos. De eete modo, tenemoa un dato illpon&Dte de -

reterenoia que nos Jaraite aeleooionar, de ante~ 

no, la aoides aa oon-veniente en fosf'6rioo para el 

eatu41o de un ae4io aesola con perol6r1oo. Sabeao• 

que la acidez en la zona interior a 0,6R en P0
4

B3, 

no ee suficienta para la preo1p1taoi6a de~ aoli\~ 

no oon tioaoetamida, por preaenta1· la aolue16n un 

col.or azul, implioando reduoo16n del .. (VI) a -

•• ( V) • Por tanto, ae oouel\dri t4o1laeate liD ae-
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dio 6pt1mo, en eata sona, ai se au..nta oan•eni~ 

teaente la oonoentrao16n de a+, oon otro 4oldo, -

de aouerdo con el produoto de aolub111~d 4el 1)101 

aaf. al a.fladir una oantidad razonable de 4o14o per­

ol6rioo a la ao1uo16n, habremoa ooapeua4e 1a aoi­

des si:.1. neoeaidad de aobrepaaar el lfaite O,U en 

P04~, eTitando lti.s perturkoion•• que sabeaoeca.,_ 

aa el an16n PO(- • 

---
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!ABLl XXIII 

PRECIPITACIOH DEL s3.o COB !IOAOB!AMIDA ER UK MBDIO PER­

CLORICo-:rc>S.FORIOO, A COJIOBNTRACIOB I'UA DB P.BROliORIOO 0.11 

fieapo Jlo pr•••n:te llo enoontrado 
ain. .. .. 

0,3 25 '·' 6,7 
0,3 25 26,6 26,5 
0,3 25 26,6 26,6 

0,4 30 6,6 6,7 
0,4 30 26,6 26,4 
0,4 .30 26,6 26,5 

0,5 35 6,6 '·' 0,5 35 26,6 26,5 
0,5 35 26,6 26,6 

0,6 45 6,6 6,1 
0,6 45 6,6 6,8 
0,6 45 26,6 26,5 

0,7 55 6,6 6,5 
0,7 55 '·' 6,6 
0,7 55 26,6 26,4 

Ditereno1a .. 
40,1 
-o,l 
o,o 

+0,1 
-0,2 
-o,l 

o,o 
-o,l 
o,o 

~.2 
-10,2 
o,o 

-o,l 
o,o 

-o,s. 



1 
.. -, ..., ..., ,. .. 

En efacto, la tabla ~ present& uaa 883!"ie .. 

de resultados ao.tiaf'a.ctorios obtenidoa a OOJIOG-. 

tr.n.oi&l fija de 0104B y variable de P04B31 realJ. .. 

zando el ostudio del modo aigu1entet se balla, ..... 

primeramento, al tienpo neoose.rio para la precd.J>i . . 
ta.oi~n del Mo en un 1118dio O,lB en 0104B 7 0 161 

en P04B3, el. OUQJ. reaulta de 40 minu-toaJ 938D4o 

t13a, a.hora, la. oonoentra.oi&Sn en peral4r1oo, en .. 
, 

o,u • ae va diaminU.Jendo la. del foof'.srloo en eta..-

pas de O,lN hr1nta. llegar a la aoidez mfn1p en -

que no ex:l.ate reducoidn de Mo(VI) a Jlo(Y), pro--

rrespondien1;e a oada eta.pa.. Todoe estoa d.atoa • -

oonsignan en la tabla JIIq on donde se obaena que . 
po.ra una. ooncentraoidn fi3a. de o,~ en 01048, el 

l!mite de acidez en Po4u3 es de 0,31', oon 25 ainu­

toe de calentamiento en el ba. ... ~o de Q8UB hirrieDdo. 

Ademlis, ee obaervn regularidad en lao variac1cmee 

dol ti~mpo con rola.oidn a. J.a.o aoideoesa en el ill~ 

valo 0,3-0,5lf en P04u3, pe.rcl. un ~to -~~,D 

oorreo:-.~onde L1t-5 minutos, y, entre 0,5 T 0,6lf, -.a. 

este miamo :!cido, bay un sol. to en la Y&riao14a -

de tierapo, 1nd1oo.ndo un oa.nbio de m.eoe.niemo. Para 
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eatucliar la vatia.aidn de ~t por enoima del ealto, 

ae ofaotuan doterminaoionea fuera 4el. lfml te fi~a .. 

do, o,6N en_ P04H3, CJUl'OS reaultadoa para la OGD­

oontraoi~n 0,1.1 tigura.n, tambien• en la tabla **tl• 
De dondo, se deduce, quo e.n el intenalo o,s-o • .,. . 
en P0

4
H3, pare un incremento ~..0,111 oorrupoa 

de ~t-10 minutos. Ea deoir, en araboa 1n1ternloe 

exiate proporoioneJ.idad entre las ac14eoee 7 loa -

tieapos. 

Por todo lo expUeato, oe llega. a la oonclWJitSn 

de que el medio perol4rioo-tosf"r1oo es satistao­

torlo prJ.ra la precipiteoi& del ~ de mol1b4A 

no con lu t1oa.oetam1da, siendo :franoamente bueno ..., 

el aopeoto del prooipitado. Se selcooioaan oomo -­

oondioionos &ptimasa las acidooes 0 111' en tlo14o -

percl"rioo y 0,3R en &oido focf'cJrioo, 7 el ti811po 

de 25 oinutos do oalentamiento en el bafio 4e ag.a 

hirviendo. 

L.~ ~opreoontnci~n grttfioa (Pig. U), del tiam• 

po oz:. f"t.t.."loi&n :1e ln. n.oidez en toef'cSrloo, a oonoen-
. . 

trnoicSn fija de O,lB en peroldrioot pre~ta UJl --

punta do inflexi& correspond1ente al Hal to o'bltttr--
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vado en la conoentraoi&n 0,51 en fost6r1oo, siendo 

rectas las dos l!neas oorrespondiente• a loa iDte~ 
, • # .• ,. 

va.los 0,3-o,5B y 0,5-o,'TN en P0
4

B3• Con lo que 

se damuestra la proporoionalidad entre eatas doa -

ID.t..9.g!li tudes, aoidez y tie!I!po, en los ref'eridoe in­

terva~os. 

- .. -
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Y- ~ I!posiuilidad de la separaoion de •o&lb419' ~ 
del. Wolf£ami.O OQD !f6oaaejamida en W! ae4ig 19B Aoidf 

Fosf0lj.00• 

Du.dtUJ las (JD8lentes OJl&].idadea que preeeata el .. 

all.ora, a lo. s~J>aracicn del molibde.uo del wolfraaio -­

por prco1~1taci6n del sulfuro de molibdeno an aolu-­

oicne• hcmcgClleaa con tioaoetamida, y nr, oom.para-­

tivament~, ai ca mojQ:' q~e el medic peroJ.o.rioo-~ariA 

rioo, eatudia~o anterior.mente para e.te prop&.i~e. 

Se lonooe.n varios heteropo1iao1doe foafowol~ 

cos del miamo tipo que los foaf011lcl:lbd1oo•t 

P2o5~.24'tKJ3.ss.2o, P2o5.18WOJe~· •tcr.,, 7 , • 

tea de aplioar nuestro pr(}cedim.iento de preo1p1t ..... 

oion del Sjfo en un 11ec11o perolorioo-foator1eo, •• .. 

neoesario saber ai eata aerie de oaap1•~o• •on ••ta­

bles en presen.oia de la tioacetsmida, al •plear 1lll. 

medio con aolo fosforico.Para lo oual •• reelisan -

varios expe~entoa utiliaando solu~~onea d• 41te~ 
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tea ooncentracionee de wolframiSo s6dioo, ain moli£ 

deno, variando la acidez en P04B3 y aoll.8ti4ndolaa a 

la acci6n de la tioaoetamida en matraz tapado, oa-­

lentadndo luego en un bafio de agua. hirYiendo, es dJ. 
oir, operando del mismo modo que en el oaso del mo-

11 bdeno. Primeramente se toman 5 Ill de una soluoicSn 

de wo4Na2.~o al 4 "• ee le a.fiade l ml de P04H3 
ooncentrado, 3 m1. de tioacetamida y 1 ml de a.gua, 7 

se caJ.ienta en ba.fio de agua hirrtendo. Muy pronto -

apareoe en le. solucidn una ligera ooloracitSn azul -

oon precipi tado blanco de ~toido wolfrULico. No obs­

tante, se insiste con nuevoa experimentos utilizan­

do eoluciones de wolframato addico muoho mds dilui­

ds.s, pensando que el foafcSrico a.fiadido, no hays si­

do suf'iciente para ···:.ctuar deComplejante y a la ves 

da medio ~cido psra la hidr~liais de la tioaoetami­

da. Se toman diferontes partes alrcuotaa de una ao -
luci6n de wo4Na.2.2~0 a1 1 fo y se neutral.iza oon .. 

fosfcSrioo, usando naranja. de metilo como indicadora 

se lleva.n a diferentes voldm.enes oon agua destUa­

da, hnciendo, luego el medio 0,6 y lB en P04B3t se­

g:lidamente se las anade 4,5 ml de tioa.cetamida al -
, 

l %, co~o si hubiese presente en la soluci6.a 6,6 m8 



4e Mo, y 1 fina.J..m~nte se caliantan en baflo de agua -

hirviendo. En todoa estos expert.entoa ae ob•erva, 

primero, una ligensima coloracion uul 7 luep UJl 

precipitado blanco de 'oido wolfram.iOOI ai la aolu­

oion de wolframato oontiene una inaisnifioaote cao­

tidad de molibdano, entoncee, la oolo:racion e• 'Yio­

J.e·ta. erj. l.ugar de azul. Por oonaiguien-te, no •• po-­

•1b1e emplear el aoido toatorioo oamo oample~ante -

del wolframio, ou.ando se utillza. ls. tioac~twnida 02. 

mo au•tituto del acido aul.f".tddrico parala pr90ip1-

tao1on del moli.bdeno. 

---
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D-IX. INVESTIGACION CON EL MICROSOOPIO BLBO!RO­

NICO DEL SULJ'URO DE MOLIBDBNO OB!ENI])() Bll 

MEDIO IOSPORICO Y PEROLORIQO-J'OSJORIOO. 

Se preaentan doa aiaDto-tosrat:!a• ob._eDiU. 

oon el aioroacop1o eleotr6Dioo del ~· preo1~ 

taclo oon la t1oaoe"8111da en loa •41•• toat6r1-

oo 7 percldr1oo-tost6r1oo aUu. ouanc!o, 4e .,.. ... 

to, oom.o 7a ae ha 1nd1 oado, no eean adeoua4o• -

eatoa me41oa para dioba preo1p1tao16n. S. -.plea 

el Jliamo ape.rato 7 aetodoa qua en loa 0&1108 an-

1ier1ore•· 

---

RESULTADOS Y DISCUSICif 

§.j!o obtenido oon Uoasetaaida, aed1o toa:tcSn.oe. 

M1orototograt1a VII. 



- 165-

Preamta UD p"o1p1-ta4o oaai tan bueno ooao 

el obtenido en aec11o perol6r.loo, aunque no ae -

obaerTa un deearrollo tan tranoo 4e las part!s -
laa or1stal1Das, pero aiguen trancaae11'• 4al:t•! 

"tadaa 7 oon apariboia o1ara. 

Jjf• obteniclo oon tioaoetpd.4a, uc11o P!rol4ri­

oo-tos~6r&ot. ~orototosrat~ 1III. 

Rea.l.mente, en eete caao ce observa que ftl -

percl6r1co no I!lE:jora el prooediJiiento anterior 

• incluao los plee apareoen aenos clenaoa, pre­

aeniando also .&a 4e fon4o. 

se oonol.lJl'e, por tanto, que a peaar de laa 

irreSU].ar14a4ea obaern.daa en la preo1p1tae16n 

en 1m madio tosf'6rico •• p .. ible obtener oon 41. 

una buena preo1p1taoi6n de 1-j'o, respoD41eD4o -

a las Tenta3as que reporta la preo1p1tao16n -. 

aoluoioDea hoaogeneaa. 

---



1h 
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Normalidad en P04H3 
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Bemo• oonee¢cle, ooa 1\'Utnlal enu4108 •te­

r1ore•1 un aed1o adeoua4o1 ooa.lituUo put 1111&-­

.. aola de 4o14o perolorioo 1 tartUi• ,_a la 4& 
temiDaoi&n del. molib4eno ecm t1oa•-tMttaa ea Jl& 

aeaeia de ~·· oant14ac1•• 4• ~o .... ta 
'•"•• puee, ahoft., apUoar ..,.. M'kclo a a.tez­

aSaaeiou• de aoU.bd.ao en ... I'M &1 ~ --

oon el. ria de aportar, ooa nueeti'O -· 

la ut1114ad paotiea que it<* b•• ~·• ,._ 

fa eno, ........ r ,. 1a 801ud&a ,...n ... , --
que ooat1ene 1a ou.tida4 total 4e llo J W ~ 

te en la aueetra tcaada 4el aoero• H •-'" -

ell laa OOD41o1onea 4ell14U alsJIU por 1a Uaae& 
' 

taa14& para 1a preaip1taoi&a eaap1eta 4e1 .., cae 
oontiene, en tiaapo• mu.ofte 4e ...... Jdate81 

oomo aon. entre otru, 1u 4e no - elu­

to• l!aitea de oonoentraoi&n en woltNd-. peftli 
r1oo y tart&rioo, .,., U.'biea. lu ,..S.ltl.ee ~ 

terenoiaa debidas a alauno• otroe ~--'- ...- .• 
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Mnt. .. en el aoero. Por tanto, H ftC~Uien, Pl'l• 
aeramente, UD& oierta ateno16n 7 .-talie ea e1 .. 

ataque 4e la aenra,., lu•&O•.,. Jrnia ..,.._ 

oi&n del Mo 1 w 4• lo• "naate• elemeatH tu -
1•• aocapaflen1 utea c1e prooe4er a 1a preJ81'&010. 
4el aecU.o adeouado para 1a precd.pltacd.e ooa 1a 

tioaeetazdda. 

Se 8abe que al ataoar \UW. aena 4e ..... 

oon~enteDd.o Mo 1 w, ocm OlB r .,fl• Pfteiplta e1 

wo
4
B1, arrutran4o alae 4el Mo , ..... ._, a zao -

••r que • aft&Cia en el a"aq• ..-.i48d IUftcleate 

4e ao14o to•t6n.oo 0 tart&rioo ,... .... OIIZ'&'r .. 

el w. Pero, no •• JOA'le ut111Mr aJn.-o u -a 
toe do• oompl.e~antee en el ouo 4e qu .. pl:fte& 

da preo1p1tar elMo 1Jaecl1at.-n- oa t1......_ 

al4a, J& que oomo ~- 44tll08tnt4o, el W4o tea 
t&rioo forma el OfaP].e3o foef~oo t.• • 

•• ••table en preeeoia de one Macrtiw,., e1-­

tart4rioo t-.po•·l'Uul._a pft.otioo au eapl.M te­

la14o a la 4ene1dad qu adqui:rU'U el Mile para 

po4er oomple~a:r todo el. woltlwaio .. wat.lo ea .. 
1 s de m.uenra, oon lo oual ae entorpe...U. 1a .. 
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h1dr&lie1• a 1a Uoaoetem14at ,..., ....S&e••' 
4o el poroenta~• oon Q.utt MWle _..... e1 .. • • 

loa aoero8 ..,.elalae, 4•1 orlezl .. ~. 7 V.. 

t'-tOH .. u 8Dib:1eu ...... s .... ao •• ,._11t.U 
traba~ar OGD oantidad.e• iateri.oNa a 1 a .. -
tra, 7• pol' aupueno, el OOIQl•• to4o e1 W ._.. 

plloar!a aomp1e~ar, tabien, toto til J'e ~ 

te en ••• oant1da4. Se n, pu••, 1a ae...CcJacl 4e 

\1D& ••parao16n prrda 4• loe do• e1eaeatoe .. J 

W • en la mu.eatra OOD814en4a, aate• 4e aplio&l' • 

au.eetro prooedtm:len-.o de preelpitaeiea 1011 la-­

t1oaoetam14a, lo que H W&Uaa ftclaete 4el .. 

ao4o •1~1 

Ataoad.a la mueetra de aoero OG11 01B r •f• 
•• titme en el p:reo1p1ta4o 1a ma.yoza p&l'te .. eu. 
oor.t.WD14o en w, ooa a1&o le 11o eopw.S.Jit.lo lOlL 

ene eleunto, y, en el Uqu14o liltftllo .. "' 

pera el reeto del llo p1'8oiplt&D4o •• ~...._...,_ 

noxima, con lo oua1 preoip1W.1 t•llieat e1 W , .. 

hubieae pasado a la 801\lol&a. BeuaUotl enoa ... 
preo1p1tad08 •• tiene, no Hlo el ooateal&e w-­
"al de loa 4o• elem.ento• que 1D"•N~~M 4....._ 





-









:tUtrad.e se racep en .. 11atras Br~eDae:rer 4• 250 

Ill, en el q•• se h&ce U1& "f1al cla eDrase a 100 -

Jll., apreximada.Mn te. 

4.i). Beliltral.izaci.&n •• 1a se1•oi£a a1cal.1Jia -

7 precipi tacUa tiel. lie con t1M.cetaa14a. 

Ea ~ ~~rtante se~ir cen 4etalle lea paatea 

que se indicall para l.a ne•'tralizaoUD. 18 la -

s•l.ll~• preble•, 7 adic1'a fie l.es ••"Dsipientea 

reaot1Tos para la precipitacii.a Ael ••, ai se qai~ 

re efectuar aa deteraiaaoiea en aeaenta ainat••• .. 

Para elle se precede del aedo ai&ltientea Se aftacle 

a la aolucien aloal1na de 1 a 1,5 al •• ao1•• tar­

t8rice 2K, cut1da4 sllficiente para c.apl.eJar ted• 

el wolfraaie y alee 4e hierre q~• hubie.. paaa4e a 

la solt~oiu, y se zaeutral.iza. ahera oea 010 4a, -
utiliZ&Dde uaranja de .ati1e come 1Ddica4er.- Se -­

concentra la seluciea., ai se ebsena q\le s11 nl1P 

aen a.lcansa 1a sei1e.l aarcada, con el ebjete de te­

aer lm Toluaen fiDal. ds 100 Ill, aprexi•daaente, -

al. aftadir 1es r.aoti~es necesaries para l.a precip! 

tacih, y se prepare. ahora. el aeclie hacien4e J.a as 

l•cioa 0,05B en perol4rico 7 0,15• an tartarioe ... 
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l'1Dal.aent• se afl.ade la tioacetamida baoiendo tea 
bien la ao1uo1&n 0101,. en eata react1T01 y aaua 
dest1lada1 a1 1\l.eae neoeoano, haa'ta la eeflal de 

enrue, oont1nuando ahora el procedimlento dea-­

ori to en el. oaao del ulio perol&r.loo. n t1empo 

para la detem:Jaacion del •o, ai&U1en4o lu pre­

eentea nor.maa ea de seaenta minntos en el baBe -

de agua hirviendo, oon la Unica aalvedad de que 

la oon0$ntrs.oi6n re1at1va de Ko no eea auperio~ 
. ' 

a 0 ,013 "' en t'JUYO oaso ee deba oambiar 1a oant1 

dad de la ti.oaootamida e.m.plellda, 0,01511, por el 

de •un exoeeo doble del 1eor1co para preoipitar 

el m.olibden.o preeentf.f\ 

-qetel"!QoogiQp 4tl Mo !P tP!'t peetry dt A•ro! 

:BfpeaUI • 

8e preaentan loa reaul.tedOII de la deteJW1»a­

o16n de~ r4o o tN• auestru de aoeroa &1 wol..tz:t 

a1o 1 prooelenka de t1rau ooaeroial.es, 7, t• 

'biea. 1.. obtemdoe en 4oe acei'Oif tipo que eoa 

ti...,.., eolo Mo, pJ'ocedeatea del lJurtittrto del -

Hierro y 4e1 A•ro, aplloando el ;prooe41m.ieato -

que propcmeau•· 
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4 

._ ..... al 1'. Aeen U.,14o ...._a-s, .....-
4eaoia DiOG:Jid. 

o, 11, -. •• P, a., T, ae, w , ... ae '" .. 
tu. lo• I'QQlt.to• obtea14oe per eapeotroi'otwnv.La 

., ooa tioaee-.Mtd• 

Ko utenaSUdo ,.z­
hpeoVo~otcaetria 

0,47 " 

llo4~·-­

~1 .... taicla 
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............... Uollareaa.t . ~ . 

n....... .......... o, •• -. •• Jt, a,, ~ '· 
.... 7 .. . 

.... ~OJW 
Ba~Je~rla 

.. uwm:Sudo .. 
ti .... ·t..Ua 

o,56 -
0,41 f. 

o,,. " 
Yale ...U.o • 01 51 f. 

...... at l• A•ro f4:puo B-l ..._ •OaM•'••• 
,. ~ . 

n ... ~ •• P" ..... o, a, -. a, '• o., ., , eo, . , .. . 
Talor altio . 

..~ .... 
11~ 

o,., " ~ 

o,p " II 

o,~ ~ 
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J;!uastra n~ 4 Acero Tip4t F-155 

Eleaentes presentee: C, Mn, P, S, ar, B1, oea 

0,187 % 4e Me. 

En cuatre deterainaciones de Me, per nuestre -

prooed1miente heaos obtenido lea siguientaa res~ 

tadoal 01 180, 0,180, 01 190 y 0,190 % 
Val•r .adie • 0,185 % 

Muestra ni 5 

Elementos presentee: C, Mn, Si, P, s, Or, Bi, Al, 

con 0 1 190 % ie Me. 

En cuatro daterainaciones de Me, por nuestro pr• -
oadimiente, heaos ebtenide los siguientes resultalea: 

0,186, 01 190, O,l80,y 0,180 % 

Valor medie • 0,184 % 

Cua.dre Resumen 

% Me %Itt• 
errer % I!i• ge §g&re Centenide hallacle 

nQ1 Raplde Marca ~5 0,47 0,50 ~0,03 

ng2 Rapido Marca ~5 0,52 0,52 o,o 
ng3 R'pido Maroa R-3 0,52 0,50 -o,~~2 

nQ4 F-~55 0,187 0,185 -0,002 

ng5 P'-174 0,190 O,l.84 -0,006 
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aisu .. de, en ~a neutral.izaoia ae afiacle, en el -

case 48 l•s aoeres al woltraaie 4e 1 a 2 al •• aoi­

de ta.rt&rioe para ceaplajar tete el we1fraaie 7 e1 

hierre q\le hllbieae pasa.de a la ae1llloi'a. aieJJ.tra.• -

que en los aceres tipe 4 y 51 al ae centener wolf~ 

Jlie no ae de be eaplee.r IIBs cle o, 5 Ill. para coapl.e­

ja.r solamente las iap11rezaa de hierre. 

Lea resultades ebtenides con aues~• -'te4e .a 

1a deterainaciea del ae11bdene ie eat•• aoeres, -­

auestran perfecta concordanoia con 1es ebtenidee -

por el adtode espectrefete.Strice. 

Observacitaes cen el aioresctp1e electrfpioe. 

Presentaaes des aicrefetegratia• ebtenidaa ooa 

al aioresoepie elaotr,nioe 4el sulfur• de ae11bde .. 

precedent• de ~ muestra sint&tioa que contiene -­

aproximadaaente 8 % de w y o,o6 ~ 4e •• , aicr•f·~-­

grafl.a IX, y del aoaro especial Jla 1, aioref•tep-a­

f!a X. Allba.s aueetras se sollbrearea oeao laa anterio -
rea ooa ere-pala.die 1 trabajand.ose en pa:ntalla a .. 
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&~000 ........ ooa -.ua ~ de 60 n, 7 .. 

ooa el a1ao a1or08oop1e eleetrcSDi«Mre La Jlliorofota 

grarla lX mae.-tra ua upeoto t{;pioo 4el preo1p1ta­

do. E1 oolo14e •• liapto·, da tezme por 1 .. bol\t .. 

oon upeoto al.~80J sua ,art:Coulu no •oa graa 

dea 1 pen t1eatm -teDdenoia a uooiane. La aiGI'OfA, 

-tos;rarla X preaenta mU o aeDOa •1 m.t.u upeoto -

que l.a anterior ~ aabu no~: Ranitiostau buen proCJ. 

dim1ento de olrtenoian dial euUuro de aol1bded;\ 

---



PRECIPDAOltat llBL KOLIBDDO COlf nOA.QBS.tJJll}A 

9 lBHQIA lll !OlelJYiliO 

n 
••-.tra eim&uoa 

X 

ACMJN .. peM&l .. 1 



OOHOLUSIOHB8 



11. B1 .ap1eo 4e1 aetio peral&z.i• pan. 1a JIS 

oipitaoi&a del. 1f4o • IIOlacd.OMa luao.u ooa • 

t1oaeetai.U, .. .U 'ftllt~OM que 1011 ..u. .. .:1-

tUri.oo 7 olorhf41'1oo, :por "r 1a 1'810cdl1 .. a. pre­

o1p1t&o1a c1e1 R1futo ..,.or que en 1 .. otl'08 4oa 

a..Uo•• logl'lmdo 4ewrw:t.aa.oioae• tuaatita._i..,.. en 

tiapoa iatulOI'N a ..... w. Jdatoll. 

z•. 11 ..U.o perel&z.ieo pre•ata a4eda 1a ftJl 

ta~a 4e q.ue .. puecle opei"Ar oea 001l08J1Uaa1 .... zs 

1at1.,.. cte ao11b4euo ~ J*luttflu. Bll1oe ..Uoe .. 

aulf\Sno.o 'I olorMdrioo .. ••.....no ft~e \111 ~ 
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en au.en1ia el U-.po c184o por el estud.&..o. 

l• Ooaool4a 1a aoide• • ca.o,;a, ao4Ba , CD.B, 

4euVo 4el iateJ.Wlo ..... Umiw a, .. Jlll.*l• --

eleslr el ti.-.po ll'roJtiM.o JAN. 1a ~-- • 

ouant1tat1va del Mo en e1 iaterftlo '•'-"•' .... 

oon ua ...... 4e t1oaoeta14a 4olt1e 4el te&rioo, -

snoiu a 1a pzro:poroioaa' id84 enocmtrad.a utn u.L 

4es 7 u_,.. 

41. Poztlu~ ........ -----­

tradu en 1a pa.oipttau&a 4a1 • 1• • Ml\loloaN 

hoao-.. ._ 1a ti......U. • lea Sllti• ..-

01o4a. ao411a 1 OlB .. 4ecluoe •• 1a h1~ 
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, , B de ~a tioaoe~amid.a •• maa rap14a en el aetio 0104 

que en lo• otro• 4oa, aiempre que ae t~te 4e pre-

o1pitar el molibdeDO. 

5•·· .. didaa poteno1oa4tr1ou obtan14u en el -

prooe•o de preoipi taoion del Sjfo oon la tioaoeta-

que la tioaoetamida •• hidrolisa lentam.an~e en -

fr!o. En el iatenalo de tem.pera"tura 30-5010, 1a -

h1tr011e1• I pareoe aer ... rapid& en el aedio OlB -

que en lo• o-tro• doa aeclios emp1eado.r,.. Pero, en -

en 01o4s, eiguiendo 1a precd.pitaoi&n del Ko 1 e •a 

te aed.io, cmantitativaaente el gra4o de h1d:r611818 

de la tioaoetamid&J en loa meclio• ao411a 7 OlB ex1& 



- 186 -

te nidenoia del eteno iaWNo aobre e1 grado de 

hidr6l1a1a. !aabien • oaalprueba por potenoicae--

tr:!a q•t a exoeao de t1oaoetaa14a 1aual &1. doble 

de la cantidad 1Jeor1oa para precd.pitu e1 llo, .. 

au1'1o1ente para aaturar 1a ao1uoicm ocm s~ u 4.t 

oe m:Jmno•·· 

que 1a tioaoe'taaida re4uoe el. <.a. en loa m.e41M -

71. Bl em.pleo de una meso1a de loa aoidoa per-

I I •• olor1oo y tart&rioo, permit• haoer 4e .. ra1Daa1onee 

de llo em V.iata minutoa, en un 1ntel'Y8l.o de oon--

oantraoion uaol.uta de 313 a 66,5 :ac de Ko, pu41ea 
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') 

un o~ ck! mectnismo ttt4«1ortbeota. --- ; 

81. Scm poe1ble• pnoipitaoione• •• Mo d.e ......-

4ea oant14a4• 4e w, en t1apoa iDterion• a 60 111-

nu.to•1 hao:lencto el •41o 0105B a 0104B 7 0,1,. 

a (OHOH)2 (00<11)1 • 81.-pre que el w ao •o'breJU• tal 

ltmite de 0155 - (p/v). La oonoen15rao10n relatift -

4e lfo pue4e ••r 4e 0 1013 "' (p/v), • ilrterior. 

91. Preotpttacionee tl~ Sf"' oon aB3081Ba ea a 

..Uo JO._B3 o en 1111a M&ola 4e 010
4
8 7 ~t4a3, re­

Yelan t.Ue eetaa pUedan 881' OuaDtitatiYM ell Yeiati• 
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ci.&a de este at&l.tll.ft oaa oa3~. Y taabiul .. ea 

preceneia de w, per existtr eiempre prec1p1tao14a ~ 

,. acido 

oeaarie el eaplH de matracea a preeiR e traoaJar 

con w1 e:toese grand• de t1oaeetaa.'\da de ' a 10 .,._ 

•• el teerioe. a.. dew _... ... halter reeuelte • 
/ 

resuelto per la preoipitaeila hfaaepaaa. 

u•. c .. el eapl" c1e a ••• exo••• de tlea-. 
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oeta•1da, e1 4ob~e del t.Orioo, •• tiene la veataJa 

no •olo por el ahorro que npone de tioaoetaaicla, -

ya que •• ua produoto oaro, •ho cz.•• tuibien habra 

en la aoluoion, 1ma ves preo1p1ta4o tod.o el aolibda 

u, la -fn1ma oantidad podble 4• tloaoo-.aaida an 

reaooioaar, ~uato oon aua produotoe «• descoapo•1--

o1on. Por tanto, •i. •• neoe•1-ca,... eJ.:tw1nar todo eato 

, 1 , 
separac1on de eJ.•entoa, eu operao1on •• hara auoho 

mae tao11. :r.o que •• de eno:nae imporianoia para la 

••paracion 4el •llb4eno 4• o't~• aetale• • tale• oa, 

ao el woltraaio. 
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reaola tue exine ..nre 1M prao1pita4oe cle ljle o) 

tea14o per e1 M1o4o eoaveaeicmal 4e1 111, PN•--­

taado diNinutoa ~o• 4e part:LQQlu • iapve .. , 

7 lo• obt..Uea JOI' la tiold.oa .. pnoj.pitaoi&n • 

aoluoln ll-.oPaea •• pu4n ~· cnnaltao•, 

-. deu•• 7 le 8ft.D p11n•• !ub1ea •• obM~ -­

elertu tif__.iu entre 1•• obt.U•• ea. lo• a.ta 

rete• M41o• apleadoe, IQU'Miudo el. ..U.o pe~ 

olortoo eomo e1 .U ~ioiente. 

131. se aplloa, oon 4xlto, au.atn a4todo te -

pree1:pttao101l, a aeparaolone• 4e .. • 41tereatu -

tipoe •• aouo utUiiiUdo ua •Uo pan1orloo .. ~ 

rioo 4e OOMeatraoion o.,s ., 0 11511 u lo• n.­

JteOtlft• aol4oa, 8iado 4e O,OO.S· J1a oeDOeu.taoi&a 
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rel&Uft 4e .. a t• .. •Wile ~ar. J.oa .,._ 

rea t.• •• ....a. en OIU1a 4etem:J•aa&D aou 4a1 .. 

orcten Ae •eui'bUiclad •• la l&IDe, o,a q, 7 .. 

probaei_.. por eape.UO~o~ brm 484o &&"011 

OODOcmlaa'-• 

---
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