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I N T R O D U C C I O N 

Desde los inicios de la química ana.1Ític9. los compues
tos org~nicos fueron usados ocasional:nente para reacciones 
de color o en reacciones de precipitación de sustancias --
inorg:!nicas. Por ejemplo, los ni tri tos fuerón de·tectaioG y 
determinados por reacciones de color con ácido oxálico u -
oxalato de· a.monio o como hidr6xidos por medio de bases orgá 
nicas. En 1905 Tschuaeff informó sobre el uso de dimetilgli 
oxiaa como un reactivo para níquel, y posteriormente Bnu-;.k
usó este compuesto para efectuar separaciones valorables. -
Con el conocimiento de que la dimetilglioxima fuJ específi
ca o al menos altamente selectiva para el níquel y "'.dsmPR -· 
muy sensitiva muchos analistas insti tuyerón la in':estie:::.ci
ón de comguestos orgánicos adicionales; los cuales dieron -· 
mayor especifidad y sensibilida.d que las suctanciss r;ue h::-::; 
ta entonces se usaban. Esta investigación. fu~ totalmente _:: 
empírica en caracter, puesto que las relaciones entre la -
estructura y la función an.olítica no .fu.ero:u entendidas. l);:·s 
de htego ahora la tnvestigación de compuestos orgánicos ce-: 
m.o agentes analíticos no ha pasado completamente le. fa.se -
emp{rica, pero muchas investigaciones cuidadosas han reve-~ 
lado gradualmente ciertos principios, los cuales pueden se::" 
usados en la investigación de nuevos reactiV;)S ~r parn mRjc
rar los que ya se usan. 

Actuclmente lon reactivos· or-g2'tücos se Eplican 8:1_rJJ_ia·
mente en la quÍmica anHlÍtica, COll10 indicadores rrcído~b:CD8, 
agentes preci~·Ji tantes, reacciones de color, en extre.ccic--·~· 
nes selectivas, etc. 

Los reactivos se han hecho de uso co1111.fn rá¡Jidi''ffit:nte :;,-. 
bido a su gran sensibilidad y es~ecifidad co;;1pnrad~ con r.,-: 
activos inorgánicos, además de su gran co!lveniencia 'con ~'" 
cual se pueden aplicar. 

El objetivo de este trs.bajo es el de reunir al[';l.Ulos -·
métodos de análisis para determinar cromo, molibdeno y tu~~
gsteno ·,ttsando reactivos orgánicos. 

A t-r·e.vez de lo. descriución de los mé'todos se dan rcf" ... 
rencias bibliográficas con- el propósito de que se puedn wn
pliar sobre el tema. 
Así de este modo si alguna persona desea aplicar un método 
dado, dispone de un resúmen del mé'todo y además de biblio-
graf!a para consultarlo. 

En la época nctual existen 'nuchos métodos que '.<0~.:1 :';_ __ 

rer;ctivos orr;8nicos l)ara determinu.r esto::: ·crea •cH::hües, pe..,. 
ro algunos de ellos son w~y sofi8ticados; por lo que este -
trabajo se ha [;'1.Üado bajo el principio de C'{ue loa procedimi 
entos aquÍ descritos sean factibles de a:Jlican~e en labore>: 
torios sencillos donde se cuente con eq.ui¡;:) para volumet:r-Ía 
gravimetrfa y colorL~tetrfa. 



GENERALIDADES 

O romo 

Presencia: 
El más importante mineral de croao es la cromi ta, que e e -

un compuesto doble de Fe(ll) y óxido de cromo (111), FeOr2o4• -
El cromo es encontrado freeuentemente smstituyendo alumin1o, en 
miner-ales de aluminio. 

Historial 
El cromo fUé descubierto en 1917, por Vauquelin en un mine 

ral Siberiano ( crocoieita ). Fu~ muy pronto identificado en-= 
otros materiales, especialmente en la cromita ( por Tasaerten -
1799 ) • Vauqueli:a lo obtuvo reduciendo el Óxido al metal por -
medio de carbon. Goldschmit en su busqueda por obtener cromo -
aetelieo, en 1894 planteó el proceso aluminotérmico, el cual -
aplicó inmediataaente para obtener otros metáles de alto punto 
de fUsi&n. · 

Obtenci&n: 
El pu:ato de partida para obtener cromo es siempre la. crom! 

ta. Si el cromo no es requerido puro, el mineral cremita puede 
ser directamente reducido con carbon. 

Feor2o4 + 40= 400 + Fe2 • 20r 

Para obtener cromo puro se lleva a cabo el proceso de alu
mino'flérmi.a. 

cr2o
3 

+ Al = !1203 + 20r 

Propiedades: 
El cromo es·:un aetal blanco, brillante, duro y f'rágil,de -

densidad 7.2 gr./cm3. Tiene ~punto de fUsi~n considerablemen
te alto(l800°0) Bero su punto de ebullición no es proporcional
mente alto (2300 Ca presi&n atmosférica}. 

El cromo es extraordinariamente resistente ~imioamente a 
temperatura ordinaria. No se oxida notablemente con el aire, -
al~nas veces en la presencia de huaedad aparecen manchas ~per 
ficiales cuando se calienta. Se quema, sin embargo, a la flama.
de soplete d.e oxie;eno .Y tambil~ cuando se calienta con clorato 
t.e potasio, o Bitrato de potasio. El metal tambien se une dire!! 
tamente con los hal4genos, a~fre, nitr4geno, carbón, silic&n, 
boro y algunos metales cuando se calienta. El cromo que contie
ne carbpno es apreciablemente y eonsiderableaente a~s duro que 
el metal puro. Se disuelve en leido clorhídrico acuoso & en--
dcido sulfúrico o bajo ciertas circunstancias, no tiene acci&n 
el leido nítrico concentrado o diluido ni el a~a regia en frio 
Si el metal es hervido con estos ~oidos una ligera reacción ---



ocurre, pero se detiene si se suspende en calentamiento. 
Usos del Cromo: 
El cromo metálico encuentra su principal uso en la indus

tria acerara, los aceros de cromo son caracteristiwos por su -
dureza y resistencia y por lo tanto son empleados para herra-
mientas y particularmente en partes de aaquinas sometidas a -
grandes tenciones como ios baleros. Otras aleaciones tanto co
mo bronce y lat&n son también frecuentemente endurecidas al -
adherir cromo. Una aleaoi&n Ni-Cr-Pe en alambre forma nicromo 
que se usa en la resistencias de horaos eléctricos. El cromo -
es el JR!Ís duro de los metales usuales es lllly apropiado para la 
produooi6a de recubiertos proteotivos. El cromado electrolíti
co ha encontrado amplia aplicación en la industria automovilís 
tioa para muchos otros objetos el cromado también se usa. -

Los compuestos de cromo son más ampliamente usados que ~1 
cromo me~álico. Sales de Cr(lll) y cromatoe son usados para la 
industria de eplorantes como mordentes. En la industria pelete 
ra sirven para la producción Ae piel-Cr más durable. Se ha en: 
contrado aplicación en fotografía. Numerosos compuestos de ero 
ao son empleados come pigmentos aiaerales. Amarillo cromo (ero 
mato de plomo), naranja croao (cromato b~sico de plomo), verde 
croao (c$xido de oro•(:Ll!l) ) , eto .. 



Molibdeno 

.El mfls importante mineral de molibdeno es la molibdenita -
que comnmente se encuentra asociada con fluorita en deposi tos 
de estafio y tungsteno. La molibdenita (MoS2 ) es el mineral más 
u tiliza.do para la obtenci4n de molibdeno. . 

El molibden,(,) pertenece al subgrupo Vl de la tabla periodi
ca, ae color gris plata y ~ nombre deriva del griego moly b -
dos que significa parecido al plomo, pero la unica similarida -
física entre ambos metales es en termines de densidad. 

El molibdeno fUnie a 2610°C. Pue descubierto por K w sohee 
le en 177&, y fQe aislado en forma metalica en 1782, el cual p; 
r.maneo1d' moho tiempo en el laboz'atorio, sin darle un uso apre:: 
ciable, hasta la primera. guerrr- ':1\HJ.dial los alemanes lo utiliza, 
r4a en forma de aleaciones con acero, y es entonces cua~do los-

. ~atados Unidos iniciar6a investig:,tciones sobre los efectos del 
molibdeno en fierro y acero. 

El molibdeno se encuentra en muchas partes de la tierra, -
pero pocos son los deposites suficientemente ricos para recupe
rar los costos. 

Los principales depositas se encuentran en el hemisferio -
norte, con los Estados Unidos como principal contribuidor. Ca,-
nada y Chile poseen yacimientos importantes. 

El ~olibdeno es concentrado y molido de el mineral a parti 
culas de una medida comparable a arena fina, las cuales son 11~ 
vadas a celdas de flotaci4n. Las celdas contienen aceite dispe: 
rsado en a~a y el mineral se adhiere a los pe~eños globulos de 
aceite, permitiendo ~e floten y puedan ser colectados, separa
ndo los miner·ales por diferencia de flotacj¡Ón. 

Propiedades a 
En forma de polvo, el molibdeno es de color gris obscuro y 

lustrosQ. Es medianamente duro, pero puede ser pulido y traba-
jado, y soldarse a altas temperaturas~ 

El molibdeno es bUen conductor electrice; la conductividad 
especifica a 0°C. es de 34% arriba c1ue la plata. 

El molibdeno es medianamente atable en aire a tempeiatura 
ordinaria. A rojo fuego, el metal compacto es oxidado a trioxi
do, este tambien reacciona con cloruro y bromuro a temperaturas 
elevadas, y oon fluoruro en frio. El molibueno finamente divid! 
do combinado con carbon y con calor forma carburos de molibdeno 
Hl molibdeno es dificilawnte afectado por acidos diluidos, ni -
por ~leido clorhÍdrico concentrado. Este es atacado por rfoido -
nítrico concentrado, y otros oxidantes, la oxidación procede -
lentamente~ El moliodeno es también oxidado poz· ácido sulfúrico 
concentrado cuando se 01üienta y se deja a ebu.llici6n. A(9la re-



gia, & mezclas de ácido nítrico con ácido fluorhÍdrico ó con -
ácido sulflfrioo, reacciona ~s vigorosamente. El molibdeno es
practioamente insoluble en alcalis causticos, y unicamente es -
atacado por fusión alealina. Fusión con nitrato de potasio clo
rat• de potasio, o peróxido de sodio da una oxidación rápida. 



Tu.ngsteno 

El tungsteno se encuentra en la naturaleza principalmente -
en forma de tungstita o wolfranita (FeWO ), shelita (CaWO ), --
estolzita PbW0

4 
y ocasionalmente se encu~ntra como trioxiio li-

bre. 

Historia: 
El tungsteno, 6 el oxido WO fue descubierto en 1781 por -

Sheele, en el mineral que se condcia como "tu.ngsteina" y lo lla
mó sheelita. Despúes dos ~!micos españoles, los hermanos Elhu-
yar encontrarón el mismo oxido en un mineral llamado wolfranita, 
pero combinados con oxidos de fierro y manganeso. El elemento ha 
sido llamado en nomenclatura Alemana Wolfranio y en la Inglesa y 
Francesa ha adoptado el nombre de tungsteno. 

Preparación: 
Se parte de la wolfranita la cual se tuesta en una mezcla -

oon carbonato sódico en horno de reverbero: 
4 FeW04 + 4 oo3Na2 + 0ª= 4 Na2wo4 + 2Fe2o3 + 4C03 

El residuo se trata con agua el tungatato sÓdico ~eda en -
solución. 

Por evaporación cristaliza. Los cristales se pulverizan y -
se hace actuar sobre ellos el áciao clorhÍdrico: 
Na

2
wo

4 
,.,_ 2HO = 2NaCl + H

2
0 + W0

3 
Se filtra, lava y deseca. luego se reduce el anhídrido tún

gstico por el carbon, hidrogeno o aluminoternia. 

Propiedades 1 

El tungsteno es un metal blanco argentino y lustroso su --
densidad es 19.1. Es el &e más alto punto de fusión de todos los 
metales es arriba 3400°0 y su punto de ebulliciÓn.ha sido esti-
mado arriba de 5700°0. Duro casi como el diamante que en estado 
compacto no se altera al aire es inatacable por los ~cidos y los 
alcalis. El tungsteno es atacado superficial por ácido concentra 
do y agua regia. Se disuelve lentamente en una mezcla de ácido = 
nítrico y ~cido fluoh!drico. FUsion alcalina de nitrato de sodi
o-potasio y otras fusiones oxiaantes alcalinas atacan al tungste 
no energieamente. El fluoruro reacciona vigorosamente con tungs= 
teno en polvo a teaperatura ordinaria, con cloruro reacciona --
unicamente a rojo fuego. 

Usos: 
Los compuestos de tungsteno se le ha encontrado gran apli-

caci~n como pigmentos, ejemplo tungstenato de plomo el oual po-
see una brillante blancura y como excelente cubrimiento se usa -
el tungstenato de zinc. El ácido tungstínico es empleado en ce--



rámica para producir amarillo ardiente bajo vidriado. El tungste
nato de sodio es usado para impregnar textiles y materiales com-
bustibles para hacerlos inflamables. El carburo de carbono w2c es 
el principal constituye~e del metal duro que es una aleaci&n y -
se usa para la fabricaci~n de metal de herrimientas de corte y -
taladros y para filamentos de lámparas el~ctrioas. 

Bibliografía 
H. Remy 
Treatise on inorganic chemistry 
Vol 11 
para cromo p.p •• l25-130 

" molibdeno p.p. 161-164 
11 tungsteno p.p. 172-174 



II. l CROMO 

Determinación de Cromo con Acido Cromatrópico 

Acido 1, 8-dihidroxinaftaleno-3, ó DisulfÓnico ( 1 ) 

El ácido cromatrópico es un sólido cristalino blanco, 
el cual es muy soluble en a~a. La sal de diazonio, es la 
forma en la que. el reactivo es generalmente usado, crista
liza en la forma de agujas blancas con dos moleculas de -
agua de hidratación. Esta es muy soluble en agua. 

Una solución de ácido cromatrópico reacciona con anhi 
drido crómioo, cromatos y dicromatos para producir colores 
muy sensibles, con varias tonalidades desde rojo cereza a 
purpura ( 3) • · 

Un color intenso es obtenido con una cantidad pequeña 
como 0.-0008 mg. de cromo y cromato. Esta reacción es m:ls -
sensible que con otros reactivos como acetato de difenil -
carbazida ó -naftilamina. 

El color de la reacción se obtiene cuando el ácido -
cromatrópico se adiciona a una solución de cromo, la cual 
se encuentra bien acidificada con ácido sulfÚrico y ácido 
fosfÓrico los cuales pueden ser usados para la determinaci 
ón colorimetrica de cromo (4) (5). El color rosa es tan-= 
sensible que 0.001 ~ de cromo puede ser determinado en 2 -
gramos de muestra {6). 

Reactivos: 
Acido croumtrópico .- Se pesa 1 gramo de la l!lal sódica 

y se transfiere a un matraz volum~trico de un litro y se -
lleva hasta la marca con agua destilada. 

Los estlndares pueden ser preparados por adición de 
cantidades conocidas de dicromato de potasio. 

La dilución final se hace de tal manera que un milil! 
tro de la solución contenga 1 mg. de cromo. 

Procedimiento : 
A 100 ml. de una solución se adicionan 2 ml. de ácido 

fosf&'rico al 85 ~ y 8 ml •. de leido sulfÚrico concentrado, 
y se adicionan inmediatamente 2 rol. de la sal s&'dica del -
ácido cromatrópico al 1 ~. Se mezcla bien y se deja reposar 
durante quince minutos y después se compara con soluciones 
estándares similarmente preparadas. 

- 'L -- ----



Determinaci6n de cromo con ~cido oxálico 

El ~cido oxálico es un s&lido cristalino incoloro. Se 
le encuentra en forma del dihidrato que puede deshidratar
se por calentamiento cuidadoso. Funde a los 99.5-101.5°C. 
Un gramo de a&lido se disuelve en 7 ml. de agua fría o en 
0.2 ml. de agua hirviendo, en 2.5 ml. de alcohol y en 100 
ml. de ~ter, pero es insoluble en benceno y cloroformo. 

Si una soluci&n de cloruro cr&mico al uno por ciento 
se trata con una gota de soluci&n concentrada de ácido --
oxálico y una gota de soluci&n de quinoleina se observan -
cristales de Cr(c2o )2 C H N, Martini ( ) ha usado esta -
reacci&n para la mi~rode%e~inaci&n de cromo, ya que la -
prueba es sencible hasta la presencia de 0.01 mg. del ---
elemento. 

Si soluciones de sales de cromo se hierven con ácido 
oxllico, se forman complejos trioxatocr&micos usando por -
cada moi de cromo lO moles de ácido oxálico. Los complejos 
formados tienen un intenso color azul-violeta y obedecen -
la ley de Lambert y Beer. La curva de extinci&n presenta -
un máximo a los 570 nan&metros y l~entraci&n de cromo 
se puede determinar con un fot&metro o por comparación con 
scili'.lai.tm~ e--stá'ndar pero(;"~~--
~ Vebe~acker y Droscher ( ) usardn e~rincipio pa

ra determinar cromo en pieles. 

4 



Determinación de Cromo con Alcohol Etílico 

Es un lÍquido incoloro, hierve a 78.5°0. Es miscible 
en todas proporciones de agua, éter,- ·acetona, al·cohol met_! 
liao y cloroformo. (29) 

El alcohol etílico es uno de los disolventes más usa
dos en procesos analíticos. Es usado para la preparación -
de soluciones, de· re.activos, como disolventes para la pre
paración de reacciones en procesos analíticos. También se 
utiliza para lavar precipitados, equipos y para limpiar -
aparatos. 

La forma violeta de sulfato de cromo y particularmen
te ,.'"ea. alumbre ·son insolubles en etanol al 70 ~ cuando la -
forma verde es solub1e. Este factor puede ser usado para 
la separación y estimación de las formas violeta y verde 
de sulfa-to de cromo y alumbre. {30) 

Reactivos: 
El alcohol etílico que se utiliza es grado reactivo 

libre de impurezas. 
·Las series estándares son preparadas de 1 ppm y las 

celdas pueden ser tubos de 1.5 cms. 
Está técnica colorimétrica puede cumplida. (30) 

,· 
._Parat· anali'zar el cromo total presente en la muestra 

es necesario convertirlo a un estado hexavalente, se redu
·ce cúa.lquier manganato por calentamiento con alcohol, y se 
diluye la solución alcalina clara a un determinado volumen 
donde'el cromo tiene una concentración de 5-100 ppm. · 

Se obtiene la transmitancia de la solución a 365-370 
nanometros. teniendo máxima absorción en la región violeta 
del espectro·. La solución esti:Índar para la construcción de 
la curva de referencia, debe hacerse a la misma alcalini-
dad como la solución muestra. 
Los estándares pueden ser preparados de cromato de potasio 

El colorímetró Duboscq fue utilizado para este método 

5 



Determinación de Cromo con Anilina 

La anilina es un líquido ligeramente colorido cuando 
está recién destilado, pero oscuro al exponerse a la luz y 
al aire. Tiene un olor característico y un sabor a quemado. 

Hierve a 183°C. y tiene una densidad de 1.022. Un gra
mo del líquido se disuelve en 28.6 ml. de agua fría y 15.7-
al. de agua hirviendo. Es soluble en alcohol, benceno, clo
roformo y muchos otros solventes orgánicos. Da reacción --
neutra con papel tornasol pero exhibe propiedades b~sicas -
(26). 

Los Cromatos y Dicromatos reaccionan en una solución -
acuosa de sulfato de anilina conteniéndo de 2-4 % de ácido 
sulfÚrico para dar una coloración azul-verdosa. Con la adi
ción de hidrÓxido de amonio esta coloración cambia a una de 
color violeta (27). 

Una reacción similar ha sido usada por Leibov (28) pa
ra determinar colorimétricamente Oxidos de Cromo. 



Dr.terminació'n de Cromo con Difenil Cn:"baz:ida ( 21 ) 

La difenil carbazida es un só'lido cristr.üL10 blanco el -
cual gradualmente se torr.a rosa. Su punto de fusión es de ---
172-17 3°0. Es bastante soluble en agua, y en etanol caliente,. 
acetona y ácido acetico glacial. 

En solución i:1:cida la difenil caríJa.zida, produce un color 
rojo violeta con cromo hexavalente. 

Esta reacción es extraordinariamente sensible, y es la -
base para la buena determiaación de :pequeñas cantidades de -
cromo, este m~ todo lo usó primeramente F/Ioulin ( 22 ) , y desp!);. 
6s se estudio extensamente ( 2 3 ) ( 24 ) , la reacción es nuy 
esnecÍfica, solamente hay otro elemento que da un color viole 
ta· similar, es el molibdeno, y esta reacción es menos senni-: 
bl• { 25 ) • 

Las sales mercurosas y mercúricas no son sensibles ece:;:-:
to a baja acidez. 

La a::ddez de la solución en la cur~l la reacción ero~Jo-di 
fenil carbazida se lleva a cabo ez 0.2 :"\. En ooluciones de -= 
esto. acidez, el color :n.t'xilao se desarr·)lla en pocos se¡~Jndos, 
en soluciones de baja acidez el color se desarrolla después 
de algÚn tiempo. 

Una mayor acidez que 0.2 N. es indeseG.ble, además br-jo -
estas condiéiones el color es menos estable. En O .2 N. de su.,! 
fúrico el color es bastante estable. 

Reactivos: 
Difenil carbazida: se prepara al 25 % en solución de una 

mezcla de agua-acetona 1:1. El reactivo debe ser fresco del
d!a. 

Acido sulfúrico: libre de sustancias reductoras por adi
c~.on de permanganato de potasio 6 N. se calienta hasta la --
aparición de un color rosa. 

Procedimiento: 
Para 10-20 ml. de solución que contiene de 0.02-0.5 ppm 

de cromo hexavalente, se adiciona ~ficiente ácido sulfúrico 
para hacer la concentración 0.2 N. después se diluye a 25 cl. 
con agu" ... 

Se determina la transmi tancis. de la soluci&'n.·, inmediata 
despuls del reactivo, a no ser que el vanadio esté presente -
en apreciable cantidad. En estos casos el color es caf~ roji
mo tendiendo a violeta. Si el vanadio esta presente, la mez-
cla se deja reposar durante 15 minutos, y posteriorme~te se -
hace la lectura. Se usa. un filtro verde y se hace la transmi
ción máxima a 540 nanó~etros. 

( 7 ) 



Aparato: 
La determinaci6n se hace en un colorímetro Duboscq. 
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Determinación de Cromo con Acetato de Etilo (13) (14) 

Es un lÍquido volátil, claro flamable; característico 
olor a fruta. Absorbe a~a, su punto de ebullición es de -
77°C. y su punto de fusión de 83°C. 

Un ml. se disuelve en 10 ml. de a~a a 25°C. &liscible 
con alcohol, acetona, cloroformo, ~ter. 

Se obtiene por la destilación lenta de la mezcla de -
ácido acético, alcohol etÍlico y ácido sulfúrico. 

Usado en colorimetría para determinar cromo y separa
ción de otros metales. 

El cromo, se extrae con acetato de etilo y se determi 
na fotométricamente como el azul del ácido percrómico a u~ 
pH de 1.7 t 0.2 a 20°C. Grandes cantidades de fierro, man
ganeso, vanadio, molibdeno, y tungsteno no interfieren; se 
observa la ley de Beer. 

Reactivos: 
Solución de Dicromato de potasio; se-pesan 1.5070 g0 de Dicromato de potasio, se mantiene en una estufa a 160 C. 

por espacio de dos horas, se lleva a un matraz aforado de 
1000 ml. y se afora con agua destilada hasta la marca .• La 
solución se determina diariamente por titulación con solu
ción estándar 0.1 N de permanganato de potasio. 

La absorción del espectro se obtiene en un espectro-
fotometro Beckman DU. 

Procedimiento: 
Por cada 5 ml. de la alícuota, se adicionan 6 ml. de 

acetato de etilo. Enfriando a 10°C. se adiciona 1 ml. de -
0.3 ~ de agua oxigenada para convertir el cromo a ácido -
percrómico y se mezcla por treinta segundos. 

Una alícuota de azul de percromato se transfiere a un 
tubo del espectrofotometro y se lee contra un disolvente -
puro a 565 !111. 



Determinación de cromo con p-fenetidina 

La p-fenetidina es un lÍquido incoloro, el cual da un 
color rojizo o café al exponerse a la luz y al aire. 

Tiene una densidad de 1.065, hierve a 253-255°C. Es -
insoluble en agua, pero soluble en alcohol. 

Vavilov (16) ha sugerido el uso de p-fenetidina clor-
hÍdrica para la deterainación colorimétrica de cromatos so
lubles. 

Reactivo: 
Se prepara una solución de p-fenetidina al 1 por cien

to en ácido clorhÍdrico 0.45 N. 

Procedimiento: 
A 0.1 o 0.2 ml. de la muestra a ser analizada se añade 

0.3 ml. de reactivo y entonces se diluye hasta 100 ml. La -
solución coloreada se compara con soluciones conocidas pre
paradas en la misma forma de dicromato de potasio. 

Las pruebas fallan en presencia de silicatos ortofosfa 
tados, agentes·reductores y agentes oxidantes. (15) -
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Determinación de Cromo con 8 Hidroxiquinolina 

Es un compuesto cristalino blanco. SS punto de fusión 
es de 74-76°C. SU punto de ebullición 267 c. 

Este es poco soluble en a.gua y Efter, pero es ligeramen 
te soluble en alcohol, acetona, cloroformo, benceno y solu= 
cienes acuosas de minerales ácidos, 

El cromo forma el compuesto Cr ( <l4H60N ) 1 con 8 Hidr~ 
xiquinolina y precipita, esta reacción és cuan'1:i tativa cuan 
do se lleva a cabo como sigues (19) (20) -

Reactivos: 
La solución de 8 hidroxiquinolina se pr~para pesando -

2 gramos de 8 hidroxiquinolina grado reactivo pesados en -
balanza ~nálitioa y se transfiere a un matraz volumétrico -
de un litro y se lleva a .la marca con ácido acitico 2 N. 

Se adiciona hidrÓxido de amonio a lO rol. de una soluci 
Ón que contiene cromo hasta que un precipitado permanente = 
de hidrÓxido de cromo aparece. Se adiciona suficiente llcido 
aulfÚrieo para disolver el precipitado y se calienta a 70°C. 

Para la solución se adiciona 20 ml. de 8 Hidroxiquino
lina al 2% en ácido acltico 2 N. y despuls 20 ml. de hidrÓ 
xido de sodio normal y 20 ml. de acetato de amonio 4 N. -

Se hierve por un minuto, se filtra a través de un fil
tro de vidrio, se lava con agua caliente, y se lleva a ufia o estufa a una temperatura de 105-110 c. durante una hora y -
se pesa. 

El factor para el cromo es de 0.1074 



Determinación de cromo con•A-naftilamina 

La ¡9naftilamina es un s6lido cristalino, el cual se -
torna rojo al exponerse al aire. Posee un olor agradable, -
siegdo vol~til con vapor. Funde a los 50°0. e hierve a los 
301 c. Es ligeramente soluble en agua se disuelve rápidamen 
te en alcohol. 

El cromo reacciona con la naftilamina en la presen-
cia de ~cido tart~rico para dar una coloraci&n. azul. La re
acci&n se puede usar para la determinaci&n colorim~trica de 
cromo (17). 

Reactivo; 
A 100 ml. de agua se le afiaden 50 gramos de 4cido tar

t~rioo y 0.5 gramos de ~naftilamina. 

Procedimiento: 
Se trata la muestra de tal manera que al final solo 

contenga cromo en forma de ~cido crómioo en pe~eñas canti
dades, 0.1 gramos por lOO ml. de agua, (18) y entonces el -
reactivo se añade: coloreándose de azul la solución de acu
erdo al cromo presente por lo que la comparaci&n con soluci 
ones est~ndar o midiendo con fotómetro dar~ la concentraci: 
6n. 

' - - - -- 1_2 -- - - - --



Determinación de cromo con sericromo azul R 

El sericromo azul R es un polvo café-rojizo. Se disu
elve en agua dando una solución azulada. 

Cuando una solución de cromato se acidifica y se pone 
en presencia del colorante sericromo azul R, se colorea la 
solución y entonces el cromo puede ser determinado colori
métricamente. El siguiente método ha sido propuesto por-
Spencer (8) para la determinación de cromo. 

Reactivo: 
se· tratan 2 gramos de lana con una mezcla de 40 ml. -

de agua, 0.1 gramos de sulfato de sodio, 0.02 gramos de -
d'cido sulfúrico concentrado y 20 ml. de colorante, prepa-
rando por disolución de O .1 gramos de sericromo azul R en 
200 ml. de agua. Se agita bien la mezcla y se calienta con 
baño de vapor durante 20 minutos para por Último filtrar
con succión. Se lava hasta que esté libre de ácido y enton 
ces se seca. La lana da un color carmesí brillante con un
ligero tinte azulado. 

Procedimiento: 
Una vez que se tiene el cromo en forma de precipitado 

se trata con 30 ml. de hidróxido de sodio y 5 ml. de peró
xido de hidrógeno, para convertir el cromo a cromato solu
ble. La mezcla se deja reposar durante 30 minutos y enton
ces se calienta para descomponer el exceso de peróxido y -
se filtra. El-filtrado se acidifica con ácido sulftírico, -
añadiendo un exceso de 3 ml. de ácido y entonces se añade 
el reactivo de lana y se c·alienta a baño de vapor por 30 -
minutos. Si el color obtenido no es demasiado oscuro, se -
usan 0.1 gramos de lana tratada como arriba se describe, -
el cromo puede ser estimado por comparación con series --
est!Índar. 

- -- - l3- - -· 



Determinaci6n de Cromo con Tiosemi carbazida 

La Tiosemi carbazida se obtiene como un sÓlido blanco 
cristalino. Funde a los 182-l84°C. y es soluble en agua y
alcohol. 

Hanus y Lurka (9) han usado la Tiosemi carbazida para 
la determinación gravimltrica de Cromo. El Hidróxido de --
Cromo es precipitado cuantitativamente de una soluci6n, neu 
tn o •1ea.lina, de Cro.matos por la adición de hidrato de -= 
Hidracina y algunos de sus derivados tales como el sulfato 
de hidracina, fenilhidracina y Tioeemi carbazida. Este últi 
mo parece ser el más satisfactorio en la reacción. -

La adici6n de una sal como el cloruro de amonio hace -
la precipitación más rápida y _éuantitativa (10). 
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Determinación de cromo con tiourea 

La tiourea es un sÓlido blanco cristalino que fUnde a -
temperatura de l80-l82°C. Se disuelve bien en agua, pero en 
eter se disuelve escasamente. 

La oxidación de la tiourea al disulfuro {NH2 (NH)csJ2-~puede usarse para determinar cromo. Los cromatos pueden ser 
titulados directamente con solución de tiourea, usando solu
ción de Ioduro de potasio y almidón como indicador. La titu
lación se puede llevar a cabo cuantitativamente por adición 
de pequeñas cantidades de Ioduro de potasio y almidón a la -
solución que contiene cromatos, entonces la oxidación de la 
tiourea al disulfuro es acelerada y el punto final de la re
acción se conoce por la desaparición del color iodo-almidón. 
(54) (55) 

15 



II. 2. MOLIBDENO 

Determinación de Molibdeno con Acido mercapto acético 

El ~eido mercapto acético es un lÍquido cgn un olor 
desagradable. SU punto de fusión es a los 16.5 c. 

Miscible en agua, alcohol, eter, cloroformo, benceno y 
muchos otros compuestos orgánicos. 

El 'cido mercapto acético da un color amarillo con el 
molibdeno en soluciónes 'cidas. El color rlpidamente se de~ 
vanece por lo que se debe agregar un estabilizador. 

Las sustancias usadas como estabilizadores incluyen -
cloratos, sulfato de hidracina y sulfuros. La ley de Beer -
se cumple en un rango de 4-15 p.p.m. (31) 

Reactivos: 
Se prepara solución de 'oído meroapto acético al 5 % y 

se neutraliza con hidrÓxido de amonio. 
Solución buffer.- Se prepara mezclando 50 ml. de aceta 

to de sodio trihidratado al 13.6 ~ con 35 ml. de leido olor 
h!drico 1:10 y se diluye a 250 ml. 

Procedimiento: · 
A 5 ml. de una solución muestra que contiene de 20-75 

p.p.m. de molibdeno se le ajusta el pH a 3.5 - 4.5 
Entonces se añaden 5 ml. de solución buffer y 2 ml. de 

reactivo. Se agregan 5 ml. de clorato de potasio al 5 % co
mo solución estabilizadora y se diluye a 25 ml. agitando -
perfectamente. Se verifica el pH para que esté en un rango 
de 3.5 - 4.5 y se lee a 365 na. 

Si el sulfato de hidracina se usa como estabilizador 
el siguiente procedimiento se sigue. 

A 50 ml. de solución alcalina de muestra se le añade 
5 ml. de sulfato de hidracina al 5 %. Se neutraliza la solu 
ción a fenoltaleína con ácido clorhÍdrico 1:1 y entonces s; 
hace alcalina con hidróxido de sodio al 4 ~. Entonces se -
añaden 10 gotas de solución concentrada de ácido tioglicóli 
co y se diluye a 100 ml. Se lee a 430 nm. contra agua. -
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Determinación de molibdeno con ácido tánico 

El ~cido t~nico consiste en un polvo voluminoso o esca
mas de un color amarillento a café amorfor que posee un olor 
característico, un sabor astringente. Se oscurece gradualmeB 
te al exponerse al aire y la luz. Un gramo de sólido se di~ 
elve en 0.35 ml. do agua y en 1 ml. de glicerol caliente es 
muy soluble en alcohol y acetonap pero es practicamente ins~ 
luble en benceno, cloroformo, eter y tetracloruro de carbono. 

Los molibdatos en ácido acético diluido, o en solucio-
nes neutras, dan un precipitado café con ácido tánico.(32) 

Esta reacción detecta molibdeno a concentraciones de --
0.1 mg. en 100 ml. de solución. Cuando una solución diluida 
de ácido támoo se agrega a una solución de ácido acético -
que contiene pequeñas cantidades de molibdatos se obtiene un 
color, la intensidad es proporcional a la concentración de -
molibdato. Esta reacción ha sido usada por Spurge (33) para 
determinar colorimétricamente molibdeno. Si se usa un gramo 
de muestra el molibdeno no deberá estar arriba del 2 %. (1) 

Reactivo: 
Se prepara una solución de ácido tánico al 0.5 ~. 

Procedimiento¡ 
Se disuelve l gramo de muestra en lO ml. de ácido nítrl 

co, calentando suavemente durante 30 minutos y se evapora a 
sequedad en baño de agua. Se añaden 40 ml. de ~cido clorhí-
drico 1:3, volviéndose a calentar y si hay tungsteno se fil
tra. Se adicionan 15 ml. de hidrÓxido de amonio concentrado 
hirviéndose durante 5 minutos y se filtra inmediatamente en 
un matraz volumétrico de 250 ml. El precipitado se lava 3 o 
4 veces con pequeñas cantidades de agua caliente, regresan-
dose al recipiente original adonde se disuelve en lO ml. de 
ácido clorhÍdrico concentrado y se vuelve a precipitar con -
15 ml. de hidr6xido de amonio. Se filtra dentro del matraz -
volumétrico que contiene el primer filtrado y se lava de nue 
vo con agua caliente. 

El filtrado se acidifica con ácido acético y se le adi
ciona 10 ml. de ácido acltico glacial en exceso. Se enfría,
diluyendo hasta la marca y agitando vigorosamente. 

A un matraz se le vierten 2 ml. de solución de ácido -
tánico al 0.5 %y 50 ml. de solución muestra agitando bien. 

A otro matraz se le adicionan tambien 2 ml. de ácido -
tánico al 0.5 % y solución estándar de molibdeno con .canti-
dades adecuadas de a.gua destilada, hasta que el color y vo-
lúmen de la soluci6n muestra se duplican. La cantidad de mo
libdeno presente deberá ser tal que la cantidad de estándar 
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requerido para la comparaci&n de color no deberá ser menor -
de 40 ml. debido al efecto de sales disueltas y ácido en --
exceso. 
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Determinación de Molibdeno con ~cido tioac~tico 

El leido tioaeitico es un líquido que tiene un olor pe
netrante de ~cido ac~tico y sulfuro de hidrógeno. Hierve a-
93°C. siendo soluble en agua y alcohol. 

El siguiente método ha sido propuesto por Herstein (35) 
en la determinación de molibdeno. (34) 

Reactivos: 
Se prepara una solución que contiene 0.75 gramos de ~ci 

do tioacltico puro por cada 0.1 gramos de Óxido de molibdeno 
presente. 

Procedimiento: 
Una soluci6n que contiene de 0.2 a 0.3 gramos de 6xido 

de molibdeno se coloca en un recipiente de 200 ml. se le --
agrega 5 ml. de ácido clorhÍdrico concentrado y soluci6n de 
4cido tioacitico de acuerdo con el Óxido presente. La mezcla 
es digerida en baño de agua durante unos 40 o 60 minutos, -
para después de filtrarse a travéz de un Gooch con succión -
moderada; se lava con agua conteniendo un 2 % de ácido clor
hÍdrico y por último se lava con alcohol. etílico. El filtra o -do es secado cuidadosamente a 120 C. y una vez colocado el -
crisol firmemedte en asbesto perforado es calentado hasta -
que todos los humos de sulfhÍdrico se desprendan y entonces 
el calentamiento se incrementa hasta que el precipitado pase 
de un color rojo-pálido a un color amarillo grisáceo, y se -
pesa como Óxido de molibdeno. 

Los resultados son dignos de confianza y la determina-
ción se puede hacer en unas 3 o 4 horas. 
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Determinaci&n de molibdeno con azul de metilo 

El azul de metilo son cristales verde oscuro, inolo-
ros. Un gramo del sólido se disuelve en 25 ml. de agua y -
en 65 ml. de alcohol, es soluble en cloroformo, pero inso
luble en eter. 

El molibdeno puede determinarse por el procedimiento 
basado en la reducei&n del elemento con zinc y ácido clor
hÍdrico concentrado y una subsecuente oxidación con azul -
de metileno en una atm&sfera de diÓxido de carbo~o. El pun 
to final de la reducción de molibdeno a triclo~ro de molÍ 
bdeno se conoce por la aparición de un tinte rosa e-n-la so 
lución y la reacci&n de oxidación se lleva a cabo por la : 
adición de solución de azul de metileno que contiene 4 gra 
mos de reactivo por litro y estandarizado por el método de 
Knecht (36). Durante la oxidación el color rosa cambia a
verde y con una gota en exceso de reactivo la caracter{sti 
ca azul aparece, esto sucede a la mitad del tiempo de reac 
ción. El producto final es pentacloruro de molibdeno. 

Monnier (37) ha Sugerido la formación de un precipita 
do de un molibdato alcalino con azul de metileno para la : 
determinación del metal. 
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Determinación de Molibdeno cono(-Benzoinoxima 

La ~-Benzoinoxima consiste de pequeños cristales bla
ncos los cuales oscurecen cuando son expuestos a la luz. Su 
punto de fusión es de _149-l51°G. 

Es soluble en agua y bastante soluble en alcohol y so
luciones acuosas de hidrÓxido de amonio. El compuesto debe 
ser protegido de la luz. 

El Molibdeno es precipitado cuantitativamente de una -
solución ácida por la adicián de~ -benzoinoxima (38), la -
precipitación ocurre en soluciones boffer de ácido acético 
y acetato, y tambien ocurre en soluciones frías de ácidos -
minerales conteniendo el 20 % por volúmen de ácido sulfÚri-
co. 

Lf reacción entre o(-benzoinoxima y AÍcido molÍbdico ha 
sido utilizada (34) para la determinación de molibdeno en -
ausencia de paladio, tungsteno, cromo hexavalente, vanadio 
pentavalente y tantalo. 

Las mejores ·condiciones para la precipitación de moli
bdeno con o( -benzoinoxima son como sigue : ( 40) 

Reactivo: 
Se disuelve de l a 2 g. de 

de alcohol. 

Procedii!Úento: 

-benzoinoxiaa en 10 ml. -

Para una solución que contiene no más de 0.15 g. de -
molibdeno como Moo3, se adicionan 10 ml. de ácido sulfúrico 
concentrado y sed~luye con agua a 200 ml. Se trata con--
diÓxido de azufre para reducir cualquier vanadio hexavalen
te y cromo pentavalente, posteriormente se hierve hasta eli 
minar el diÓxido de azu.fre • -

Se enfría la solución a 5-l0°G. y se adiciona !entamen 
te con agitación lO ml. de una soluci&n alcohólica de ----= 

-benzoinoxima al 2 ~~ y se adiciona un poco más de reacti 
vo, sé-deja reposar la mezcla por 15 minutos. Con agitació~ 
ocasional, y se agita si hay una pequeña maceración. se fil 
tra a trav-éz de un papel filtro de poro cerrado. Se lave. -= 
con 200 ml. de mezcla fría prepa·rada de 25-50 ml. de reacti 
vo, 10 ml. de ~cido sulfÚrico concentrado y suficiente agua 
para hacer un litro de solución. 

Se transfiere el precipitado lavado a un crisol de --
platino, y se lleva a i§nición a peso constante en una mu-
fla eléctrica a 500-520 C. 

Se pesa como Mo03 el cual contiene 66 %de molibdeno. 
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Determinación de Molibdeno con Catecol 

Pirocatecol; í, 2-benceno diol; 1, 2-dihidroxibenceno 
tabletas monoclínicas, prismas de tolueno. Se decolora al
aire y a la luz. Densidad 1.344, su punto de ebullición es 
de 105°0. SUblima. Volátil con vapor, soluble en 2.3 partes 
de agua, en alcohol, benceno, cloroformo, {ter muy soluble 
en piridina, soluciones alcalinas. 

Las soluciones acuosas se tornan rapidamente caf~. Re
duce el nitrato de plata amoniacal y soluciones de Fehling. 

La naturaleza de las soluciones del compuesto complejo 
de color rojo de la sal de sodio formado entre ~cido moliO
dico y catecol ha sido bien estudiado para adaptar la medi
da de el color para un método para la estimación de molibde 
como molibdato. -

Por el uso de bisulfito de sodio y una concentración -
Óptima de hidróxido de sodio el color del complejo resulta 
suficientemente estable, para poder efectuar una estimación 
cuantitativa de molibdeno en soluciones de molibdato. 
Bajo estas condiciones 50 microgramos de molibdeno como mo
libdato pueden ser determinados con seguridad (41). 

Reactivos: 
Reactivo catecol.- para preparar el reactivo catecol -

se preparan 500 ml. de hidróxido de sodio al 4 %, y se adi
cionan 15 gramos de peresulfito de sodio; despu~s se disue! 
ve la sal y la solución es mezclada con 10 gramos de cate-
col y se diluye a 1000 ml. con agua destilada. Si los cons
tituyentes no son adicionadas en el orden indicado arriba 
el reactivo resulta inservible por la rápida oxidación de -
el catecol a derivados de quinona. · 

Para la preparación de la solución patrón de Molibdato 
de Sodio 0.05 M, se preparan estándares apropiados por dilu 
ción con agua. -

Todas las sustancias utilizadas son grado reactivo. 

Aparato: 
El Evelyn Filter macrophotometer fue utilizado. 

Procedimiento: 
Dos mililitros de la solución problema conteniendo --

entre 0.55 y 7 micromoles de molibdato se llevan a un tubo 
fotom~trico, 10 ml. de reactivo catecol se adicionan, y se 
mezcla el contenido, y se lee el tubo en el fotómetro a ---
515 Ó 490 nanometros despu~s el galvanómetro se ajusta a --
100 % de transmitancia usando un blanco que contiene 2 ml. 
de agua destilada y 10 ml. de reactivo catecol. 
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La concentraci&n de molibdato se calcula de la densi
dad &ptioa en la mezcla problema, usando un factor t~riva
do de una curva de concentraci&n y densidades ~pticas co-
nocidas tratadas con reactivo catecol. 
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Determinación de Molibdeno con Cinconina 

La cinconina es un alcaloide que existe en varias esp~ 
oies de cincona. Es una sustancia blanca cristalina o lige
ramente amarilla y que funde a los 220°C. 

El alcaloide y sus sales generalmente se oscurecen al 
exponerse a la luz. Es casi insoluble en agua y moderada.me~ 
te soluble en alcohol, cloroformo ·y éter. 

Si una solución ácida que contiene molibdeno hexavale~ 
te se trata con cloruro estanoso, tiocianato de potasio y -
cinconina, se forma un precipitado rojo el cual tiene la -
fórmula aproximada H33mos13c22N2o

7 
(42) 

Est4 reacción ha sido usada por Johnson (43) como pro
cedimiento básico para determinar molibdeno. 

Reactivos: 
Solución de cloruro estanoso.- Se disuelven 250 gramos 

de cloruro estanoso en 200 ml. de ácido clorhÍdrico concen
trado y se añade agua destilada hasta completar un litro de 
solución. 

Solución de cinconina.- En 100 ml. de ácido clorhídri
co 6 N. se disuelven 12.5 gramos de cinconina. 

. Solución de lavado: A 500 ml. de agua destilada se le 
agregan 10 ml. de solución de cinconina y 5 gramos de tioci 
anato de amonio. 

Procedimiento : 
La muestra ya disuelta y que contiene de 0.5 a 0.9 % -

de molibdeno, se le añaden 20 ml. de solución de cloruro -
estanoso, 40 ml. de tiocianato de potasio al 5 ~ y_70 ml. -
de solución de cinconina. 

Entonces se filtra y lava el precipitado con solución 
de lavado, para despu~s llevar a ignición en crisol de por 
celana. El residao es una mezcla de Óxido de molibdeno y = 
estanoso, por lo que una vez pesado se le adicionan 10 go
tas de ácido nítrico concentrado y se seca. El Óxido de -
molibdeno ae· extrae con amoníaco concentrado, se filtra de 
nuevo y se lleva a ignición el residuo insoluble, para --
otra vez pesarlo. 

El peso del Óxido de molibdeno se deduce por diferen
cia entre el peso del primer residuo y el peso del último 
residuo. 
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Determinación de Molibdeno con Ditiol 

El ditiol consiste de cristales cuyo punto de fusión -
es a los 31 °c. y su punto de ebullición a los 185-187°0. Es 
soluble en benceno y en soluciones acuosas de hidrÓxidos -
alcalinos. 

Un complejo verde, que fácilmente se puede extraer, es 
formado por la reacción de molibdeno con ditiol. Los oxida~ 
tes fuertes tales coso el ácido nítrico o el perÓxido de -
hidrógeno oxidan al reactivo~ El complejo de molibdeno se -
forma en medio leido, aproximadamente 10 N. con respecto al
ácido sulfúrico.(44) 

Reactivo: 
Para preparar el reactivo, se disuelve 1 gramo de diti 

ol en 500 ml. de hidrÓxido de sodio al l ~y se agita ocasi 
onalmente por una hora. Entonces se le añaden 8 ml. de áci= 
do tioglicólieo gota a gota hasta que se forme una turbidez 
permanente opalecente pálido. Se r;ümacena a 5°0 • 

. Procedimiento : 
Se le ajusta la acidez de una alícuota de 25 ml. de -

solución muestra con 1.3 ml. de ácido clorhídrico concentra 
do. La solución acidificada puede contener hasta 0.01 ml. ~ 
de solución de molibdeno. Se le añade con agitación 1 ml. -
de ácido tartárico a 50 ~ para prevenir la interferencia -
del tungsteno. 

Entonces se le agregan 2 ml. de reactivo, agitando la 
mezcla durante 30 seg. y dejando reposar por 10 minutos. 
Se descarta la fase acuosa y el extracto se filtra. Se lee 
a 680 nm.. 



Determinaci&n de Molibdeno con Ditioxamida 

La ditioxamida consiste de cristales rojos. Ligeramente 
soluble en a~a, soluble en alcohol e insoluble en éter. 

La utilización de la ditioxamida { DTOA ) como reactivo 
para determinar trazas de metales ha sido revisada. por Ray y 
Javier (49). Aunque la referencia para la formaci&n de un-
color azul con la DTOA y el molibdeno fue encontrada-E!n un -
boletín técnico. Así en el siguiente procedimiento se mues
tran las condiciones para obtener el color azul. 

Reactivo: 
Se transfieren 2.500 gramos de DTOA a un matraz volumé

trico de 500 ml. y se diluye hasta el volumen con etanol --
absoluto. 

Procedimiento recomendado: 
Se transfieren 5 ml. de una muestra acuosa, que contiene 

de 15 a 200 microgramos de Mo ( VI ), a un matraz volumétri
co de 50 ml. Se le añaden 8 ml. de ~cido sulfÚrico concentra 
do mientras se agita levemente. Se añade inmediatamente 7 ml 
de reactivo y se deja que la solución se equilibre, para --
entonces enfriar a temperatura ambiente, lo cual toma cerca 
de una hora. Por Último se diluye hasta la marca con 2-prop~ 
nol y se mide la absorbancia a 600 nm usando una solución -
blanco. El blanco se prepara usando el procedimiento general 
excepto que se colocan 5 ml. de a~a. en lugar de la solución 
muestra. 

Las medidas de absorbancia se llevan a cabo en celdas -
de 1.00 cm. y 5.00 cm. con un espectrofotómetro Cary Model -
14. 

.f 
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Determinación de molibdeno con acetato <le etilo 

El acetato de etilo es un líquido incoloro claro, vo
l~til el cual posee un olor característico a fruta. Se de~ 
compone lentamente por la acción de la humedad. 

Tiene una densidad de 0.90 y 1 ml. del líquido se di
suelve en 10 ml. de agua, aunque es menos soluble a altas 
temperaturas. Es miscible en alcohol, acetona, cloroformo 
y <!ter. 

Cuando a una solución de molibdeno, acidificada con -
~cido clorhÍdrico, se le agrega solución de tiosulfato de 
sodio en exceso, un precipitado de azufre se forma y el -
molibdeno se reduce para formar compuestos colore?.d.os, los 
cuales pueden ser extraÍdos con éter o acetato de etilo. -
El color en los solventes orgánicos es apropiado pRra la -
comparación colorimétrica con series est~ndar {45). Se--
obtienen varios colores dependiendo de la concentración de 
molibdeno desde negro hasta café-rojizo, por ejemplo en -
una concentración de 0.005 mg. del elemento da un color -
lila y una coloración roja cuando se tienen 5 mg. Esta re
acción es m~s sensible que con cloruro de estaño, peróxido 
de hidrógeno o xantato de potasio. El color no es afectado 
por ácido tartárico, cítrico, oxálico, t~nico, sales de -
amonio, cloratos, bromatos y muchos cationes, pero con --
álcalis se vuelve incolora la reacción y además en la pre
sencia de cobre y fierro se pueden presentar lige~ ínter 
ferencias. · -

Reactivos: 
Se prepara una mezcla 80 % de acetato de etilo y 20 % 

de éter. 
En agua se prepara una solución al 30 % de tiosulfato 

de sodio. 

Procedimiento (46): 
La muestra a ser analizada se disuelve en agua regia 

y se evapora a sequedad. Con 10 ml. de ~cido clorhÍdrico -
concentrado se vuelve a disolver, añadiendo de 20 a 30 ml. 
de agua para filtrar y el filtrado se diluye hasta lOO m1. 

Se toman 10 ml. de la soluci&n antes descrita y se le 
afiaden 2 ml. de ácido clorhÍdrico concentrado se aeregan -
8 ml. de la mezcla acetato de etilo-éter y 8 ml. de solu-
ci&n de tiosulfato de sodio y se agita. Se deja reposar-
para así separar las dos capas y se repite la extracción. 

Las porciones con que se realizó la extracci&n se 
juntan y se filtran para así poder comparar con series --
estándar preparadas en la misma forma. 

El mitodo del tiosulfato ha sido reco:nendado -vorG::.l]; 
is como superior ~ otros métodos. ( ~1 ) 
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Determinación de Molibdeno con Eter Etilico ( 1 ) 

El éter es un líquido incoloro, vol~til, su punto de -
ebullición es J4.5°C. y su indice de ref~cción es de -----
1.35424 a 1161 c. Es soluble en agua a 20 c. en un 7.42%
en peso a 30 C. 5.64 ~. Es miscible en proporciones altas -
con alcohol etílico, cloroformo, y benceno. Es muy inflama
ble, y mezclado con aire en proporción de 75-200 p.p.m. ex
plota violentamente. 

El éter es frecuentemente usado para extraer productos 
coloridos de muchas reacciones las cuales son usadas para -
la detección y determinación de varias sustancias. ---

De este modo la sensibilidad de muchas reacciones se -
incrementa grandemente. Por el uso del éter como un líquido 
inmicible con reacciones acuosas mezcladas, productos de -
reacción son frecuentemente colectados en la interfase in-
crementando así la sensibilidad de la p·rueba. 

Una solución de color rojo de tiocianato de molibdeno 
se forma cuando se adiciona tiocianato a una solución de -
molibdeno reducido. El éter es usado como un disolvente pa
ra extraer el tiocianato de molibdeno y la solución colori
da es comparada contra un blanco en un colorímetro (50). 

La extracción con éter incrementa la estabilidad del -
producto colorido y también la sensibilidad de la reacción 
(51). 

Cuando una solución que contiene molibdeno es acidifi
cada con ácido clorhídrico y tratada con un exceso de tio~ 
lfato de sodio, el azufre precipita y el molibdeno se redu
ce a un compuesto colorido el cual puede ser extraído con -
éter. El color de la solución es deseable para la compara-
ción colorimétrica, usando una serie de soluciones est~ndar. 

El color var!a de lila a rosa o café rojizo dependien
do de la concentración. La reacci~n es m~s sensible que con 
cloruro estanoso, agua oxigeñii'da o xantato de potasio el -
color no es afectado por el ácido 6xalico, tartárico o cí-
trico sales de amonio, cromatos y cloratos. Cobre y fierro 
pueden interferir y los alcalis destruyen el color. 

Reactivos: 
Se pesan 30 gramos de tiosulfato de sodio grado reacti 

va y se transfiere a un matraz de un litro y se lleva a la
marca. 

Procedimiento: 
A una solución que contiene molibdeno se toma una alí

cuota de 10 ml. se adiciona 2 ml. de ácido .clorhÍdrico con
centrado y extrae con 8 ml. de una mezcla de 80 % de etil -
acetato y 20 % de éter. 

--- __ .t"\...0.. __ _ 



Mezcle la fase orgánica extraída con un volumen igual 
de solución de tiosulfato de sodio al 30 ~. 

Separe las dos fases y vuelva a extraer con una segun 
da solución de tiosulfato de sodio. Filtre la fase orgáni:: 
ca y compare con una serie de estándares preparados de la 
misma manera con concentraciones de molibdeno conocidas. 
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Determinación de li1olibdeno con Eter IsopropÍlico 

Es un lÍquido incoloro, cuyo punto de ebullición es de 
60°0. es soluble en 9.gua, miscible con alcohol, e ter etíli
co. Es muy explosivo porque forma peróxidon (51). 

Es un compuesto muy usado en quÍmica analítica, como -
disolvente, como compuesto para extraer metales. 

Los mltodos utilizando le extracción de molibdeno son 
practioamente libre de interferencias, siguiendo esta tecn! 
ca fierro, aluminio, titanio, manganeso, fosforo, cromo, -
vanadio, tantalo, oro, selenio, telurio, y fluor presentes 
no interfieren, la adición de tartrato •yuda a complejar el 
molibdeno con tioeianato y previene la interferencia por -
tungsteno el cobre precipita con tiocianato pero no inter-
fiere, un intervalo para el método anterior e-s de 32 ppm. -
Pero este es leido ampliamente por dilución del extracto. 

Procedimiento: (52) 
A una alícuota de la muestra que contiene 1-2 ppm. de 

molibdeno, se adicionan 0.2 ml. de sulfato ferroso amonia-
cal al 1~ en 1;170 de 4cido sulfúrico. Se adicionan 0.5 ml, 
de solución de tiocianato de potasio al 10 % y 5 ml. de so
lución de cloruro estanoso en ~cido clorhÍdrico 1;10. 

Se mezcla inmediatamente y se adicionan 5 ml. de éter 
isopropÍlico. 

Se agita por 30 segundos, permita la separación de -
las fases y la lectura de la absorbancia de el complejo de 
molibdeno en la fase de éte~_~sopropÍlico es a 460-475 na
nometros. 

Aparato: 
El aparato utilizado en esta determinación fue un fo

tometro Evelyn Filter macrophotometer. 
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Determinaci6n de molibdeno con fenilhidracina 

La fenilhidracin& es un lÍquido amarillo pálido o li-
geramente rojo-cafl. Posee un ligero olor aromático y se -
oscurece rápidamente al exponerse al aire. Tiene una densi
dad de 1.098 y ebulle a los 241-244°0. Es escasamente solu
ble en agua, pero soluble en alcohol, benceno, cloroformo y 
.!ter. 

La reacci6n de la fenilhidraoiaa en soluciones ácidas 
te molibdeno da un color rojo, que ae puede usar para la -
determinaci6n calorimétrica de pequefiae cantidades de molib 
deno. Esta reacción de la fenilhidraoiJUL es aenGs sensible
que la «asarrollada con tiocianato 4e potasio y cloruro de 
estaffo, pero el color obtenido es aenos sensitivo a los cam 
bios de temperatura por lo que presenta ciertas ventajas. -

El siguiente método ha sido usado por Hauptman y Baleo 
ni (85) para determinar molibdeno en minerales. -

Reactivo: 
Se colocan 3 partes de fenilhidracina y 3 partes de -

ácido sulfúrico en 65 partes de agua. 

Procedimiento (86): 
6e disuelve 1 gramo de polvo en 40 ml. de ácido clor-

hÍdrico 1 :1, se hierve cuidadosamente hasta que todo el --
cloro ha sido expulsado y entonces se filtra y se lava con 
a~a caliente. El filtrado se evapora a sequedad y entonces 
se disuelve el residuo con 30 ml. de ~cido clorhídrico ----
1:100 se transfiere la soluciln a un recipiente de 100 ml. 
se le afiade 20 ml. de hidr&xido de sodio al 16 ~y se fil-
tra recólectando 10 mi. de filtrado. A los 10 ml. de al{cuo 
ta se le añaden 5 ml. del reactivo y se calienta en baño d; 
agua por 15 minutos a una temperatura de 80°C. Si la mues-
tra problema es alcalina se le agrega 5 ml. de leido sulfÚ
rico al 10 % y se le deja reposar por 30 minutos para compa 
rar con soluciones estándar. -
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Determinaci&n de molibdeno con 3-metoxi-4-hidroxibenzal 
bencidina. 

La 3-metoxi-4hidroxibenzalbencidina se obtiene del ben 
ceno como un s&lido amarillo cristalino. Funde a los 181 °C
Y se disuelve en ácido acético dando un color rojo. 
Con alcohol se disuelve dando una coloraci&n amarilla. 

Las soluciones de molibdatos alcalinos reaccionan con 
soluciones de 3-metoxi-4-hidroxibenzalbencidina en ácido -
acético dando un precipitado café-rojizo de composición va
riable, pero al llevar a ignici&n se llega al &xido de --~ 
libdeno. 

El método a seguir es prácticamente igual al que se ~
sigue para determinar tungsteno. (l) 

Reactivo 1 

se prepara una solución de 3-metoxi-4-hidroxibenzalben 
ci,dina en ;leido acético al 50 r¡,. La solución debe hacerse·-: 
al 3 %. 

Procediuliento: 
A una solución alcalina de molibdato que contiene de -

0.006-0.4 gramos en un volumen 20-80 ml. de agua, se calien 
ta hasta ebullición y mientras está hirviendo se le añade :: 
solución de reactivo en exceso. El l{quido sobrenadante --
debe permanecer café para saber que el reactivo está en --
exceso. La mezcla se deja hervir durante 30 segundos des--
pues de adicionado el reactivo. Entonces se deja reposar-
la ••zcla durante 3 o 5 horas para despues filtrar y lavar 
el precipitado con una solución preparada por dilución de -
10 ml. re reactivo en 400 ml. de agua. Se lleva a ignioi&n 
el precipitado para pesar como óxido de molibdeno. Los re-
sultados obtenidos son satisfaet•rios. 
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Determinación de Molibdeno con Tirón 

disodium-1,2-hidroxibenceno-3,5-disulfonato ( Tirón ) 

El tirón es un derivado de catecol. Es altamente solu
ble en a~a y consiste de cristales incoloros no hidroscóp! 
cos. 

El tirón forma un complejo amarillo con el molibdeno -
hexavalente. Bajo estas condiciones Óptimas, 390 nm. y pH -
de 6.6 a 7.5, la sensibilidad de la reacción es aproximad~
mente de una parte del.molibdeno en 10 000 000 de partes de 
soluciones. 

Reactivos a 
Se prepara una solución de tirón al 8-10 % en agua o -

en solución buffer. 
Solución buffer de pH 7. Se prepara mezclando 35 ml.

de hidrÓxido de sodio 0.2 N. con 50 ml. de fosfato ~cido de 
potasio O .2 N. y se diluye hasta 200 ml. con a~a. destilada. 

Procedimiento: ('S Q) t 1 ~) 
La muestra se disuelve por un método apropiado usando 

fUsión, ~cidos minerales o ambos y se separan los iones --
interferentes por algÚn método usual. 

La solución que contiene el molibdeno se lleva a un -
volumen tal que deba contener de 15 a 50 ppm. As{ de esta -
manera se toman 5 ml. de esta solución y se transfieren a -
un matraz volumétrico de 25 ml. y se le ajusta el pH con -
hidrÓxido de sodio~ un rango de 6.6-7.5. Una vez ajustado 
el pH se añaden 5 ml. de solución buffer pH 7 y 5 ml. de -
reactivo y se completa con agua hasta la marca. Se mezcla -
completamente y el complejo coloreado formado se compara -
con series est~dar de concentraciones entre 3-10 ppm. de -
molibdeno. 
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Determinació'n de molibdeno con ~c:>ntr>to de pote.sio 

El xantato de potasio consiste de cristales amarillo -
pálido, los cuales son WAY solubles en a~la. y alcohol. Ln -
soluci&n acuosa es fuertemente alcalina. 

En una soluci&n fuertemente ácida de molibdeno el xan
tato de potasio reacciona dando unr-t coloració'n rojo-violeta 

La intensidad es proporcional a la concentració'n de -
molibdeno. Pavelha y Laghi (82) recomend:;.ron q_ue la. reacci-
6n de color se llevara e. cabo en pH de 1.8-1.9. El molibde
no puede determinarse colorimétricamente por extracci6n del 
color rojo con una mezcla de éter de petr&leo y éter etíli
co o cloroformo. 

Reactivo: 
Se usa el xantato de potasio en forma s&lida. 
Procedimiento: 
La soluci&n de molibdeno se neutraliza con hidr&xido -

de sodio 0.2 N. se affade 0.5 gramos de xantato de potasio -
y entonces se adicionan varias gotas de ácido sulfúrico 1;3 

Si hay tungsteno presente al adicionar las gotas de -
~cido con agitaci&n se forma un precipitado de ácido tungs
t!nico que después de un cierto punto las gotas no causen -
precipi taci&n. (83) 

También con la adici&n del ácido una turbidez blanca. 
aparece debido a la formaci6n de xantato de molibdeno, pero 
esta se torna roja en pocos minutos. 

Se extrae el compuesto rojo con cloroformo y se vuelve 
a tratar la soluci&n con xantato de potasio, ácido y cloro
formo hasta que la capa de cloroformo quede incolora. Se -
compara con soluciones estándar para determinar el molitde
no. 

El método es correcto para muestras que contienen 8 )~ 
pero se pueden presentar errores debido a la volatilidad 
del solvente y la inestabilidad del compuesto de molibdeno. 

Hall (e~) ha encontrado que níquel, van~dio, uranio y 
fierro forman compuestos coloreados con xantato de potasiQ 
y además reporta que estos compuestos son solubles en clo-
roformo. 
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II • 3 TUNGSTENO 

Determinación de tungsteno con ácido tánico 

El {cido tánico es un polvo voluminoso u hojuelas de -
color blanco-amarillento o café amorfo. Posee un débil olor 
y sabor astringente. Se oscurece al exponerse a la luz y-
aire. Un gramo del s6lido se disuelve en 0.35 ml. de agua y 
en 1 ml. de glicerol. Es muy soluble en alcohol y acetona, 
pero es prácticamente insoluble en benceno, cloroformo, --
éter y tetracloruro de carbono. 

La acción de ~cido tánico sobre el ácido tungstínico -
es similar que con el columbio y tantalio ya que se produ-
cen precipitados voluminosos y coloreados. La recuperación 
de ácido tungstínioo de una soluciln acidifica en la forma 
del complejo café, formado con el tánico, no es bastante -
cuanti ta ti vo • 

Unos miligramos de tungsteno permanecen en la solución 
en forma de suspención coloidal por lo que es necesario el 
uso de einconina o algÚn otro alcaloide para precipitar el 
remanente. Un cloruro alcalino es necesario para la flocula 
ción. -

El siguiente procedimiento, usando este principio, lo 
han desarrollado Schoeller y Jahn (80). 

Reactivo: 
Se prepara una solución que contiene 0.5 gramos de áci 

do tánico en agua destilada. 

Procedimiento: (81) 
Se neutralizan 100-150 ml. de un tungstenato alcalino, 

que contiene un cloruro alcalino, con ácido clorhÍdrico di
luido. Se continúa la adición de ácido ha.sta que la soluci
ón esté a.cidificada a fenol taleina y entonces se aña.de la -
solución de reactivo. El ácido clorhídrico diluido se sigue 
adicionando para que la solución sea ácida. a tornasol, por 
lo cua.l una turbidez caté aparece debido a la formación del 
complejo de tungsteno. Se calienta parR hervir la mezcia y 
entonces aparece el precipitado café oscuro, y se hierve -
durante unos minutos. Se agrega 5 ml. de solución de cinco
nina clorhÍdrica al 5 1& para precipitar todo el tungsteno y 
se continúa }lirviendo durante 5 minutos más. Entonces se le 
deja reposar; a temperatura ambiente, por lo menos 6 horas 
para después deca!:'ltar el líquido a tr2vE!s de pe.pel filtro -
de cenizes conocidus. El precipitado se ~ezcla con pulpa de 
papel y se transfiere a un filtro, adonde se lnva cuid8.dosa 
mente con una solución fría de clO!'.lro de amonio nl 5 '%, -
~ue contiene una pequeña cantidad de ácido tr!.nico, ha.flta --



que toda la sal alcalina es removida se seca el precipitado 
en un crisol de porcelana y entonces se curboniza y sobre -, . 
bunsen se continua calentando hasta que el compuesto see de 
color amarillo pare. entonces pesar como &xido de tungsteno. 
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Determinación de tungsteno con Bencidina 

La bencidina es un polvo cristalino blanco o ligeramen
te rojizo, el cual se oscurece al exponerse al aire y luz. 

FUnde a los 115-120°0. si se calienta lentamente, pero 
cuando es anhidra y se calienta rápidamente funde a los 
280°0. 

Es ligeramente soluble en a~a fría, siendo más en a~a 
caliente, alcohol y lter. La bencidina clorhídrica se usa 
como reactivo analítico por su solubilidad en agua. 

Cuando a una solución neutra de tungstenato de sodio se 
le agrega benoidina clorhídrica un precipitado blanco flocu-

.lento se forma; siendo este compuesto insoluble en solución 
acuosa de bencidina clorhídrica. Si el tungstenato de benci
dina se forma en una solución fría es difícil de filtrar y -
durante el lavado con agua tiende a pasar a través del fil-
tro, sin embargo se obtiene un precipitado compacto en solu
c.iones hirviendo que con enfriamiento fácilmente se puede -
filtrar y lavar con solución acuosa de bencidina clorhídrica 
sin pérdidas. Es necesario enfriar para filtrar ya que el -
tungstenato de bencidina es apreciablemente soluble en agua 
caliente que contiene bencidina clorhídrica. 

La precipitación puede llevarse a cabo satisfactori&.men 
te en soluciones frías si una pe~eña cantidad 48 icido ---= 
sulfúrico diluido se añade antes de tratar con bencidina --
clorhÍdrica. Bajo estas circunstancias una mezcla de sulfato 
de bencidina y tungstenato amorfo de bencidina se forma y se 
deja reposar durante 5 minutos para después filtrar. El sul
fato de bencidina es volátil y se separa durante la ignición. 

Los dos métodos dan resultados ·excelentes si no hay --
considerables cantidades de ácido fosfórico. 

El siguiente procedimiento para determinar el tungsteno 
como tungstenato fui recomendado por Von Knorre (I). 

Ree.ctivo: 
Se trituran 20 gramos de bencidina en un mortero con -

una pequeña cantidad de agua despul!s se :transfiere la ma.sa a 
un recipiente donde se le añade 400 ml. de agua y 25 ml. de 
::Ícido clorhÍdrico concentrado. Se calienta hasta solución-
completa, se filtra y se diluye a un litro. 

Por cada 0.1 gramos de óxido de tungsteno se debe usar 
5.6 ml. del reactivo. 

Si la precipitación de tungstenato de bencidina se lle
va a cabo en la presencia de ácido sulfÚrico, se affade al -
menos 1 ml. de reactivo por cada 10 ml. de ácido que se agr~ 
ga. 

- 3.7---



Líquido de lavado.- Se diluyen 10 ml. de reactivo en 
agua hasta completar 300 ml. 

Procedimiento: 
Se uonvierte el tungsteno a tungstenato mediante la -

fusión de la muestra con carbonato de sodio. 
Se disuelve el compuesto en agua, se añaden unas gotas 

de naranja de metilo y se agrega ácido clorhÍdrico hasta -
que la solución tenga un tinte rosa. Una vez logrado el tig 
te se le ponen 10 ml. de ~cido sulfÚrico 0.1 N y el reacti
vo de bencidina clorhídrica, a.ñadiendo de 20 a 40 % en exc.s_ 
so de reactivo. La mezcl¡¡¡_ se permite reposar durante 5 iainu 
tos para entonces filtrar 7 lavar con líquido de lavado na:! 
ta que el filtrado ao deje residuos cuando se lleva a evap~ 
ración. 
El precipitado hdmedo se lleva a ignición 7 se pesa como -
lxi4o de tungsteno. 

Determinación titulométrica 

Cuando a una solución de bencidina clorhídrica es aña
dida a una soluci&'n neutra de tungstenato alcalino y la p~ 
oipitación 4e tungstenato de bencidina se completa, hay una 
pronunciada adsorción hidrolítica del reactivo en exceso, -
caus~J.ndo esto la disminución del pH de la solución. Bajo -
estas condioioaee, una simple gota de reactivo es suficien
te para cambiar el color del indioader rojo de aetilo. 

Del Campo ( 2 } y Sierra ( 2 ) han desarrollado un mé
todo titulométrico basandose en este comportamiento durante 
la precipitación de tungstenato de beneidina. 

Procedimiento: 
A una seluci~n neutra de ortotungstenato alcalino, que 

contiene de 0.5 a 1 ~ de ~xido de tungsteao y unas gotas de 
roje de metilo, se le afiade lentamente una soluci&n aproxi
aadamente saturada de acetato de bencidina. El color cambia 
precisamente en el punto final, debido a la hidr&lisis del 
exceso de reactivo absorbido en el precipitado. 

En ausencia de precipitado la bencidina se debe añadir 
en cantidad considerable para producir un cambio de color -
por lo que el reactivo se estandariza. 

El tungsteno en acero determina por disolución de la -
muestra en ácido clorhídrico en ausencia de aire y después 
se funde el residuo con 4 veces su peso de carbonato de so
dio. La fusión se disuelve en agua 7 la solución se titula 
con benci4ina estandarizada. 

Kanchev { 3 ) ( 4 ) ha desarrollado un método por ti~ 
lación para determinar tungsteno, el cual es en principio -
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similar al desarrollado por Rashig ( 5 ) ( 6 ) para deter
minar sulfatos se baea en la precipitaoi&n de tungstenato 
de benoidina y la titulaoi&n del ácido tungstÍnico formado 
por la hidr&lisis de la sal de bencidina con una soluci6n 
b4sics .• 

Procedimiento: 
Se precipita el tungsteno por la adici&n de un exceso 

de benoidina clorhídrica y se colecta el precipitado en un 
filtro. Se lava con una poca de agua y se transfiere, con 
todo y: filtro, ·a un matraz erlen meyer, adonde se le añade 
una pequeña cantidad de agua. La mezcla se calienta hasta 
60°C. y se titula con hidr&xido de sodio 0.1 N. usando fe
noltaleina como indicador. La temperatura es incrementada 
a 100°C. final de la titulación. 

En soluciones calientes de paratungstenatos y sales -
trivalentes de cromo, el icido paratungst!nico no es com-
pletamente precipitado por adici&n de 4cidos minerales de
bid.o a la formaci&n del complejo tungsteno-cromo ácidos. 

Los resultados obtenidos por el método anterior son -
exactos para concentraciones de 0.1 % segÚn Kanchev ( , ), 
pero Mokeev ( 7 ) demanda que el método da resultados l~s 
cuales varían con el contenido de tungsteno de las muestr~ 
s que son analizadas. 

39 



Determinaci&'l de Tungsteno c-~r. :.;iüconinn 

La cinconina es un alcaloide el cufll se eacuentra en -
algunas especies de cincona, en un 0.3 a 1.0 por ciento. 

Es un compuesto cristrtlino blanco ó ~.izeHcnente e.m~~ri
llo que funde a los 260°C. Empieza. a sublimar ·:t los ~20°0. 

El alcaloide y sus sales se oscurecen nl exponerse !?-. -

la luz. 
Es casi insoluble en agua y moderadamente soluble en -

alcohol, cloroformo y ~ter. 

El tungsteno originalmente es convertido n · ~cido tun.'".§ 
tínico, que es insoluble, y después por ignicid'n se lleg2 -
hasta el Óxido de tungsteno. 

La digestid'n con ácido n!trico o preferentemente con 
una mezcla de ácido clorhÍdrico y ácido n!trico sirve p~ra 
separar prlÍctieamente todo e.l tungsteno como áe'ido tungstí
nico, si sales de amonio y álcalis no se encuentran ~rasen
tes en la solucid'n ya que en la -presencia de estas sales es 
necesario adicionar una solución de cinconina para evitar
que una porción de tungsteno queQe en solución. 

l.la cinconina clorhi.drica prevee la formacic:S'n de tnngs
tenatos y la formación de soluciones co.loi~-~es durante el 
lavado, no interfieren en lot~ resultaa.OH y.,_ que al llevár a 
ignición el ácido Tungstínico, para conve·ril'trlo a d'xido de 
Tungsteno, todos los materiales orgánicos son destruidos. 

Reactivos: 
La solución de cinconina clorhÍdrica. se prepara disol

viendo 12.5 gramos de cinconina en lOO ml. de ácido clorhí
drico 6 N. 

El siguiente m~ todo es usado para la precipitación de 
ácido Tungst!nico. (.~~) 

La soluci&'n de lavado se prepara por adici&'n de 10 ;;;l. 
de cinconina clorhÍdrica a un litro de agua. 

Procedimiento: 
El material que se va ha a.nalizar se trata con 20 ml. 

de ácido clorhídrico concentrado y 10 ml. de ácido n!trico 
concentrado. Se evapora cuidadosamente hasta que un volumen 
de 10-15 ml. y entonces con cuidado se enjuaga el recipien= 
te. La solucicS!l se diluye hasta 150 ml. y se le P.diciona --
5 ml. de reactivo y se calienta por lo menos 30 minutos con 
agítacicSn ocasional conservando la temperatura abajo del -
punto de ebullición. Se deja reposar hasta que este todo -
el precipitado Redioentado y se le decanto a trRvez de fil
tro de cenizas conocidas y entoncec se lava el .rreci.:.Ji t<·do 
tres veces con solclcid'n de lavado. El _preci::_ü tado junto coa 
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el papel filtro se tr:::msfieren a otro recipiente p<:.ra lavar 
los hasta que quede libre de alcalis y en un crisol de por= 
celans abierto se llev<?. a ignici&n. 

Unn V27: hecha lu. i¿nición ue Dcsn como 6xido de tungs-
·~eno. 



Determinación de tungsteno con Cupferrón 

Es un polvo blanco ó cristalino, funde a los 163-164°0 
es bastante soluble en agua y en alcohol • 

. La sal de amonio de ni trosofenilhidroxilamina fue pro
puesta por ser UU:Ís conveniente para abreviarlo. 

El cupferrón fue elegido por ser un r.tgente }J:Cecipltan-
~e, el cupferrón es~extremadamente ~til ócomo un reactivo 
para la separación de grupos los cuales virtualmente son --
hechos en soluciones ~cidas. ( 75 ) 

Reactivo: 
Cupferrón.- Se pesan 2 gramos de cupferrón grado reac-

tivo y se llevan a un matraz de un litro y se lleva a la --
marca con agua destilada. 

Procedimiento: 
A una solución que contiene no m~s de 20 mg. de tungst~ 

no. Se transfieren 10 ml. de la solución a un embudo de sepa 
ración de 75 ml. conteniendo 10 rol. de agua. Se adiciona 5 = 
ml. de solución de cupferrón al 2 %. Se mezcla y después se 
adiciona 20 ml. de cloroformo. Se agite. entonces, depresio--
nando el embudo de separación. Si hay una cantidad de cupfe
rrón precipitado, se adiciona 2.5 ml. de cupferrón en soluci 
ón al 2 %y 10 ml. de cloroformo y se repite la extracción.
Se transfiere 10 ml. de ácido fluorhÍdrico al cloroformo ex
traído, se agita ·.vigorosamente por 5 segundos y se drena COf! 

pletamente descargando la fase inferior, se coloca lR fnse-
acuosa dentro de un matraz cónico. Se adiciona 5 ml. de a~t@ 
al embudo, agitando 5 seg., y se deposita dentro de un ~atr~ 
z. 

Se adicionan unos cuantos gramos de SiC y se hierve =-
hasta--concentrar a 25 ml. de volumen. Si algt{n WO ha preci
pitado se neutraliza la solución, se calienta con3KOH en gr~ 
nulos hasta que el precipitado se ha disuelto. 

Se adicionan 5 gramos de clonlro de amonio, se reduce "J' 
se titula con 0.05 N. de solu.ción de dicromato de potasio el 
cual se ha titulado contra alícuotas de lO ml. de solución -
estándar de tungsteno. Se corrigen las nru.estras y el est~n-
dar, con un blanco testigo al cual se le han agregado todos 
los reactivos. 
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Deter:ainación de Tungsteno con Di tiol 

El ditiol son cristales cuyo punto de -fusión es a los 
31°0. y su p1.mto de ebullici&n a los 181-187°0. Es soluble 
en benceno y en soluciones acuosas de hidróxidos alcalinoa. 

El ditioJ. al igual que el molibdeno, con el tungsteno 
forma un complejo coloreado. 

La reacci&'n se lleva a cabo a pH de 2 y puede usarse 
como procedimiento para determinar colorimé'tricamente el -
tungsteno. El complejo se forma con oxido de tungsteno. 

Reactivo: 
Se prepara disolviendo 1 gramo de ditiol en 300 ml. -

de hidróxido de sodio al 1 '{.. Se añaden 5 ml. de ácido ti.2,. 
glicÓlico. 

Procedimiento: (74) 
A una alícuota, que contiene el tungsteno, se le aju~ 

ta el pH a 2. y se le añaden 20 ml. de agua. La solución -
pu.ede contener hasta 0,01 mg. de; tungsteno. 

~tonces se le agrega 0.5 ml. de solución de hierro, 
preparada por disolución de 1 gramo de hierro en 20 ml. de 
~cido sulfÚrico 1:1 y diluida a un litro. 

Después se añaden 5 ml. de reactivo y se caliente du
rante una hora a 100°0. para formar el complejo de tungst~ 
no con ditiol. Se lee el complejo a 630 nm. 
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Determinación de tungsteno con Fenazona 

La. fenazona consiste de cristales tubulares ó polvo -
blanco con un sabor ligeramente amargo. Su punto de fusión 
es de 111-113°0. Un gramo se disuelve en menos de un mili
litro de agua, 1.3 ml. de alcohol, 1 ml. de cloroformo y -
4.3 ml. de Efter. 

Si a una solución :Ícida que contiene tungstenotoEJ se 
le adiciona una solución de fenazona, ocurre una precipit~ 
ción. La reacción es cuantitativa, por lo menos se puEde -
usar como meftodo gravimeftrico para determinar tungsteno --
(73). 

Reactivos: 
Se prepara una solución de fenazona al 5 % en aguB,. 
Líquido de lavado.- Se prepara una solución de fenaz2 

na al 0.1% en ácido clorhÍdrico 0.2 N. 

Procedimiento: 
A 25 ml. de tungstenato, que contiene aproximadamente 

317 mg. de Óxido de tungsteno, se le añaden 10 ml. de áci
do clorhÍdrico 12 N. y unas gotas de ácido nitrico concen
trado. 

Se agita y entonces se le agrega lentamente 5 ml. de 
reactivo. Durante 5 minutos se hierve y se deja digerir -
por 3 horas a temperatura ambiente. 

Entonces se filtra sobre un papel filtro de cenizas -
conocidas y se lava con lÍquido de lavado. Por Último se -
seca, para llevar a ignición y pesar como Óxido .de ~~ngst~ 
no. 
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Determinaci&n de tungsteno con fenflhidracina 

La fen!lhidraoina es un liquido amarillo pálido o lige
ramente rojo-caf~. Posee un ligero olor arom~tico y se oscu
rece rápidamente al exponerse al aire. Tiene una densidad de 
1.098 e hierve a loe 241-244°0. Es escasamente soluble en-
a~a, pero soluble en alcohol, benceno, cloroformo y ~ter. 

Cuando una soluci&n de tungstenato de sodio se vierte -
en ácido clorhídrico y se añade solución de fenflhidracina -
clorhÍdrica un precipitado floculante se forma, el cual inm~ 
diatamente se torna verde. Este precipitado puede ser filtra 
do, lavado y por ignición convertirlo a &xído de tungsteno = 
(72) {71). 

Reactivo: 
Se disuelve 1 gramo de fenflhidracína en 50 ml. de áci

do clorhfdrioo 8 N. 

Prooedimi~nto: 

Se vierten 50 ml. de solución de tungstenato, contenien 
do O .004 gramos de Óxido de tungsteno y 2 gramos de cloruro
de potasio dentro de una solución de reactivo y se permite -
repoear por una hora sobre baño de agua. El precipitado l!le -
lava por decantación con una solución que contiene 5 % de --
aaici• clorhÍdrico y l tf, ae !en!lhidracina. Entonoel!l ee lava 
ripidamente sobre filtro de cenizae oonocidae con agua cali
ente para retirar la mayoría del reactivo para que finalmen
te se lleve a ignición y se pese como Óxido de tungsteno. 
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Determinación de tungsteno con Hidroquinona 

La Hidroquinona
0
consiste de cristales

0
incoloros o blan

cos. Funde a 168-169 c. y ebulle a 285-287 C. Es moderademen 
te soluble en agua pero libremente soluble en alcohol y éter. 
Unicamente es bastante soluble en benceno. Las soluciones de 
este reactivo se ponen café en aire por oxidación y la oxida 
ción procede muy r~pidamente en presencia de un álcali. Alma 
cene el compuesto en un frasco cerrado y protegido de la lui. 

Hidroquinona y ~cido tungstico disueltos en ácido sul~ 
rico concentrado grado reactivo da un color rojo. Esta reac
ción fue observada y estudiada {67) (68) (69) para la deter
minación calorimétrica de tungsteno. El color puede ser di-
luido. Pequeñas cantidades de álcalis, fosfatos y níquel no 
afectan, pero nitrato, fierro, ferroso, titanio, colombio, -
cromato y molibdato interfieren. 

La prueba falla en presencia de molibdeno, puesto que -
el molibdato da una reacción colorida con hidroquinona. 

El siguiente procedimiento se lleva a cabo con seguri-
dad de lO al 20 %. 

Reactivos: 
Hidroquinona.- Se disuelven 10 gramos de hidroquinona -

grado reactivo en lO ml. de ácido sulfúrico concentrado. 

Los estandares para la comparación son preparados dilu
yendo 0.1 ml. de la solución est~ndar con 0.5 ml. de una so
lución de 16 g. de sulfato de potasio en 90 ml. de ácido --
sulfúrico concentradq~· 

A este se adiciona 1 ml. de hidroquinona reactivo dilu
yendo a un volumen deseable con ~cido sulfúrico concentrado. 

Solución est~ndar de Tungsteno: Se disuelve 63 mg. de -
óxido túngstico puro en 25 ml. al lO % de hidróxido de pota
sio y se evapora a sequedad. Se disuelve el residuo en 10 ml 
de ácido sulfúrico concentrado y se diluye a 50 ml. con ~ci
do sulfúrico concentrado. Un mililitro de esta solución con
tiene 1 mg. de Tungsteno. 

Procedimiento: (70) 
Para una solución bastante alcalina de tungsteno, se 

adicionan 0.5 ml. de una solución al 10 %de hidróxido de p~ 
tasio evaporando a sequedad. Se adiciona 0.5 ml. de ácido 
sulfúrico concentrado y caliente hasta eliminar vaporee de -
trióxido de azufre. Se adiciona unos cuantos cristales de -
persulfato de potasio para disolver alguna materia org~nica 
y se calienta hasta eliminar gases. Se enfría la solución --
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amarilla en un desecador, 

Cuando enfr{e se adiciona 1 ml. de hidroquinona reacti
vo y se diluye a un volumen deseable con ~cido sulfúrico co~ 
centrado la soluoi~n roja resultante es comparada con los -
estándares similarmente tratados • 
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Deterainaoi&n de ~ngsteno con 8 Hidroxi~ino~eina 

La 8 hidroxiquinoleina es un oomguesto cristalino blan
co. sa punto de fUsi&n es a los 74-76 c. e hierve a los ----
26700. Es ligeraaente soluble en a~a y 'ter, pero es solu-
ble en alcohol, acetona, cloroformo, benceno y soluciones -
acuosas de dcidos minerales. 

Nieriker y Treaawel ( 70) han descrito una serie ae in
vestigaciones sobre la precipitaei&n cuantitativa del tungs
teno~ Bajo las condioioaes del si~iente procedimiento el -
elemento es preeipitado como •oo2(c9ox)2 • 

Reactivo: 
Se prepara una solución de 8 hidroxiquinoleina al 4 ~ -

ea a1eoho1 al 50 ~. 

Procedimiento: ( 71 ) 
Se calienta la solución muestra, la cual debel'IÍ conte-

ner 0.01 K de ácido fosfórico, hasta-ebu~ieión y entonces
se ~e ·aaaaem el reactivo en un exceso ele 50 a 100 ~. seguido 
de la solucióa saturada de acetato de sodio hasta que se --
obteaga un pH 4le 5 .3 Se hierve la mezcla duraate unos llinu
tos y euanao el Jrecipitaao ya se ha sedimentado, se filtra 
y ~aya con agpa oaliente. 

Una vez obtenido el precipitacio ae tungsteaato de oxina 
se disuelve en hidróxido de sodio 4 N y se adicionan de 10 a 
20 al. de 4cido oxálico al 15 ~ para evitar la precipitación 
del tungsteao durante la titulación. Entone•• la solución se 
neutralisa a rojo de metilo con leido clorhídrico 4 N 7 ee -
añaden 15 al. en exceso. Se titula con eolución de broJRto -
O.l,N hasta qae el indioa4or es deoo~oraio, añadiendo 4 •l. 
ea exceso y ee hace una titulación de retroceso iodométriea. 

48 



Determinación de tungsteno con 3-meto:x.i-4-hidroxibenz:a.l
bencidina. 

La 3-metoxi-4-hidroxibenzalbencidine. se obtiene como -
un sólido amarillo cristalino, del benceno. Funde e. los ·---
18100, se disuelve en ácido acético y forma una solución -
roja mientras que en alcohol fo:r'lna unR solución amarilla. 

Hovorka (64) ha estudiF.l.do el uso de varios productos -
df! condensa.ción de aldehídos con bencidina para la determi
naci6n de tungsteno, entre estos la 3-metoxi-4-hidroxiben-
zalbencidina he. sido la más ¡Jtil. 

Una solución de ácido acético y 3-metoxi-4-hidro:üben·
zalbencidina. da. con los tunr:stenatos un precipitado café-ro 
jizo, el cual se puede conv;rtir a Óxido de tungsteno por : 
ignición. La precipitación es cua~titativa, pero el compue~ 
to es algo soluble en agua por lo que es necesario usar una 
solución diluida de reactivo para lavar el precipitado (65) 
(66). 

El tungsteno se determina con este reactivo en muchas 
ocasiones al igual que con la bencidina, teniendo el compu
esto anterior mayor ventaja, ya que los compuestos formados 
son menos solubles en agua y sdem&:s da una reacción de có-
lor característico. La composici6n del precipitado no es ~
constante con este reRctivo como con la bencidina, pero es 
sin duda un tungstenato de 3-metoxi-4-hidroxi benzalbencicli
na. que contiene otras sustancias. La cr.mtidad de sustancias 
es variable, sin embargo no dan interferencias ya que al -
llevar a ignición el precipitado, se volatilizan. 

Reactivo: 
Se prepare. en ácido ac~tico al 50 ~ una solución de --

3-metoxi-4-hidroxibenzalbencidina al 3 %. 

Procedimiento : 
Se disuelven de 0.006-0.4 gramos de tungsten8to 8lcali 

no en 20-80 ml, de agua, se CElienta hasta e bullición para
entonces añadir solución de reactivo en exceso. El líouido 
sobrenadante deberá ser de color café-rojizo lJara dnr~e cu
enta que el reactivo esta en exceso. Se deja rE:~Josa.r la mcz 
cla durante 3 Ó 5 horas, entonces se filtra y el precipita: 
do se lrwn con solución prepsrads. por dilución de lO ml. do 
renctivo en 400-500 ml. Se llevn a ignición y se nesa co~:1o 
Óxido de tungsteno. · 

:31 tungsteno ::oe preci.'i t8. ndicioaando lO ml. dr? ~cido 

St!.lfÚ2·ico J.l ;~y cn.to.o.ces se: ..... .t;:~r·::c:.;: el re:-.ctiv·o (.~exceso. 
Se deja que la mezcl2 rc¡;ose durante 15 ;:1inntos :r se n·pi tG 
el 1;rnce ... ~_i:aic:."l"7.o ~-q1te1·ior. 
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Determinación de tungsteno con q.!naftilamin9. 

La o(-naftilamina es un sÓlido blanco cristalino, el -
cual se torna rojo al

0
exponerse al aire. Po3ee un olor agr;! 

dable, funde a los 50 o. y ebulle a los 301 o. Es ligeramell 
te soluble en agua, pero se disuelve ~pidamente en alcohol 
y lter. 

Cuando la o(-naftilamina se agrega a una solución de -- · 
tungstenato de sodio, un precipitado se forma con la sigui
ente composición 2(C10HqN) 5W01 .3H O. La precipitación es
cuantitativa y puede usarse para dgterminar tungsteno. 

Reactivo: 
Se disuelven 25 gramos de ~naftilamina, 22 ml. de --

~cido clorhÍdrico concentrado en un litro de agua. 

Procedimiento: 
En una bureta se colocan 100 ml. de tungstenato de so

dio, la cual no deberá contener arriba de 20 gramos de óxi
do de tungsteno por litro, que se agrega lentamente a 100 -
ml. de la solución de reactivo. El precipitado se filtra y 
lava con solución de reactivo diluida 1:5. Se lleva a igni
ción en un crisol de platino y se pesa como óxido de tungs
teno (67). 
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Determinacid'n de tungsteno con f_,..naftofluinoleina 

La fo-naftoquinoleina son cristales y su punto de fus! 
ón es de 93°0. Prácticamente insoluble en agua, pero solu
ble en ácidos diluidos. Es muy soluble en alcohol, éter y 
benceno. 

Si a una solución ácida de tungstenato se le adiciona· 
la (3- naftoquinoleina se forma un precipitado el cual dura.u 
te la ignición se pesa el Óxido correspondiente. La preci
pi tació'n es cuantitativa y se puede usar como procedimien
to gravimétrico para determinar tungsteno. (63) 

Reactivos: 
Se prepara una solució'n al 2 % de la p.- naftoquinolei

na en !Ícido sulfúrico 0.6 N. 
Liqu!do de lavado.- Se prepara una solución de naf

toquinoleina al 0.02 % en ácido sulfÚrico 0.2 N. 

Procedimiento: 
A 25 ml. de solución de tungstenato, que contiene --

aproximadamente 317 mg. de Óxido de tungsteno, se acidifi
ca con lO ml. de ácido clorhÍdrico 12 N. y unas gotas de -
ácido n!trico concentrado. La solución se calienta y enton 
ces se agrega lentamente 3 ml. de reactivo. Después de que 
la mezcla se digiere durante media hora en baño de vapor -
se filtra a un caliente a través de filtro de cenizas cono 
cidas y se lava con l!quido de lavado. El precipitado se : 
seca y se lleva a ignición para pesar como Óxido de tungs
teno. 
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Determina.ción de tungsteno con ni trón 

Consiste de cristales amarillos, ó un polvo a.mnrillo. 
FUnde a l89°C. con descomposición. 

Es soluble en agua, y muy soluble en éter, la soluci
ón alcohólica sufre una descomposición parcial, la cual es 
detectada por un color rojo, y por esta razón la solución 
debe ser protegida de la luz. El compuesto es una base --
fuerte. 

Determinación de tungsteno Gutbier y Weise ( 62 ) us!; 
rón nitrón para la separación y determinación de ~cido tun 
gstico y tungstatos solubles. 

Reactivo: 
Se pesa 10 gramos de nitrón grado reactivo y se tran~ 

fiere a un matraz volumétrico de un litro y se diluye a la 
marca con ~cido acético al 5 %. 

Procedirtiento: ( 63 ) 
La muestra pesada de tungsteno es mantenida con un --

11 tro de agua y después disuelta con la menor cantidad po
sible de hidrÓxido de sodio concentrado. Analizando alea-
lis de tungstato, simplemente disuelta en ab~a proceda co
mo sigue: 

Se diluye la solución cla.ra de tÍlcali de tungstato ó 
~cido túngstico con 150 ml. de agua hirviendo. 

Se acidifica con ~cido acético y se calienta a ebulli 
ción después se adiciona con agitación vigorosa y prolong~ 
da un exceso de solución al 10% de nitrón en 5 %de ácido 
acético. 

Se enfría dejando reposar, el líquido sobrenadante se 
elimina por deca.ntación y después se filtra, se lava el . __ 
precipitado con una mezcla de 4 ml. de el precipitado y 96 
nü. de a~la hasta que el filtrado quede libre de álcalis -
Se calienta el precipitado en un crisol de platino, y se -
lleva a ignición a mls & menos 800°0. a peso constante y -
se pesa cómo wo3 

Se debe cuidar que la soluci&'n no hierva, después se 
adiciona el precipitante, bajo las mismas condiciones, el 
líquido sobrenadante se quita la turbidez y se filtra len
tamente. 

Excelentes resultados son informafos usando ~xido tún 
gstico. El pn:cipitado no es pesado directamente» porque -
se descompone rápidamente • 
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Determinación de tungsteno con rodamina B 

La rodamina B consiste de cristales amarillos o de pol
vo violeta-rojizo. Es mty soluble en agua, d~ndole a la so-
lución un color rojo-azulado. El colorante es también solu-
ble en alcohol, ligeramente soluble en ácido clorhÍdrico y -
en soluciones de hidróxido de sodio. 

Los tungstenatos en leido olofhÍdrico diluido dan un 0,2. 
lor rojo-amarillento que cambia a violeta (58) con una solu
ción diluida de rodamina B. Esta reacción de color ha sido -
usada por Heyne (59) pa~ determinar colorimétricamente pe-
queñas cantidades de tungsteno, aunque el molibdeno también 
reacciona con la rodamina B dando un color similar. 

Reactivo: 
En un litro de agua se disuelve 0~1 gramos de rodamina 

B. 

Procedimiento: 
Se evapora una solución leida, que contiene el tungste

no, hasta pequeños volúmenes para quitar los ácidos voláti-
les, se neutraliza y se vuelve a evaporar hasta que 0.5 ml. 
quedan. Se añade una gota de .!cido clorhÍdrico concentrado -
y 2 ml. de la solución reactante de rodamina B. Finalmente -
se compara con series estándar preparadas similarmente. 

Por este método una exactitud de 20 a 33 % puede ser 
esperada. 

El ~oído clorhÍdrico en exceso interfiere con esta de
terminación, aunque el cloruro de sodio y el Óxido de sili
cio no producen efecto. 

Oats (60) ha propuesto el siguiente método para deter
minar tungsteno. 

Reactivos: 
Se disuelve completamente 1 gramo de rodamina B en 100 

ml. de agua destilada y se calienta a ebullición para des-
pués filtra a través de papel filtro sin lavado. 

Por cada 10 mg. de óxido de tungsteno se debe agregar 
1 ml. de esta solución y 1.5 ml. debe adicionarse en exceso. 

Solución de lavado.- A 2 litros de agua se le añade --
2.5 ml. de solución de rodamina By 6 ml. de .!cido clorhí-
drico concentrado. 

Soluci~n de amonio.- A 1780 ml. de agua se le agregan 
20 ml. de ácido clorhídrico concentrado y 200 ml. de hidró
xido de amonio concentrado. 
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Procedimiento: (61) 
El material a ser analizado se coloca en un vaso de --

250 al. y se le afiade 50 ml. ae ~cido clorhídrico cGncentra 
do y se deja reposar bajo calentamiento durante 3 horas co~ 
agi tamiento ocasional para después evaporar hasta un volu-
men de 25 ml. Un volumen de 8 ml. de IÍcido nítrico concen-
trado se adiciona y se vuelve a evaporar hasta 8 al. Con -
agitaeid'n se adicionan 100 al. de agoa hirviendo, ·permitien 
do reposar por varios minutos la solucid'n en el punto de -= 
ebullici&n. En segoida se le adiciona la soluei&n reactante 
de ródamina B con agitaci4• constante, se hierve hasta coa
-~lar el precipitado y entonces se filtra lavándose dGs v~
ces con solucid'n de lavado y con leido clorhÍdrico al 2 '~>-• 

El filtrado se retorna al recipiente original adicio-
n~ndole 20 ml. de agua y 7 ml. de soluci~n de hidr~xido de 
amonio, lavando bien el papel filtro y las paredes del reci 
piente con hidr&xido de amonio y soluci&n de lavado se colo 
·Ca un vidrio de reloj al recipiente, de nuevo se calienta y 
se filtra lavdndose con solucid'n caliente de hidrd'xido de -
amonio. Con cuidado se evapora hasta un volumen de lOO ml. 
volviéndose a adicionar soluci~n reactante de rodamina B -
agitando la mezcla 4ientras se agrega gotas de leido clorhf 
drico concentrado hasta la aparici~n de un precipitado per~ 
mariente, adicionando un exceso de dos gotas de ~cido. Se -
coloca pulpa de papel filtro de -cenizas conocidas entonces 
se calienta a ebullici&n filtrindose y lavindose de nuevo. 

En crisol abierto de porcelana el precipitado se lleva 
a ignici&n usando primero calentamiento moderado y aumentán 
dolo hasta 750°0. para que se pese como &xido de tungsteno: 
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La 
funde a 
pero _es 

Se 
luz. 

Determinación de tungsteno con o-toluidina 

o-toluidina·consiste de cristales rojizos o blancos o -
los 129-130 C. y es ligeramente soluble en agua, 
soluble en alcohol, ~ter y ácidos diluidos. 
tiene que almacenar en recipientes protegidos de la 

El ácido tungst!nico se precipita cuantitativamente 
con o-toluidina clorhídrica, mientras que el fosfato de --
o-toluidina es soluble. Knorre (62) ha usado la reacciÓn -
para separar el ácido tungstínioo del-ácido fosfórico. La
o-toluidina es preferida a la bencidina y además el fosfato 
de o-toluidina es más fácilmente soluble que el compuesto -
correspondiente de bencidina. 

El siguiente procedimiento es usado. 
Reactivo: 
Se suspenden 20 gramos de o-toluidina en agua y se le 

añaden 28 ml. de ácido clorhÍdrico concentrHdo. Se calienta 
filtra y diluye a un litro. Diez mililitros de esta soluci
Ón precipitan 0.22 gramos de áxido de tungsteno. 

Procedimiento: 
Se calientan 300 6 400 ml. de soluci6n diluida que va 

a ser analizada para despu~s ágregar 3 ml. de ácido clorhÍ
drico concentrado continuándose el calentamiento hasta ebu
llición. 

La precipitación se hace durante el calentamiento por 
adición de o-toluidina clorhÍdrica en exceso. 

Se enfría completamente para filtrar y lavar el preci
pitado con solución diluida de reactivo. En un recipiente -
de platino se calienta hasta cenizas para después descompo
ner estas con carbonato de sodio y calentamiento y se disu
elve en agua para repetir la precipitaci6n hasta remover -
todo el fosfato. 
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Determinación de tungsteno con tetrametil 4-4' diamino 
benzofenona 

El tetrametil 4-4' diamino benzofenona consiste de am•-o 0 0 jas blancas ó verd~ceas. FUnde a 172 C. y ebulle a los 360 c. 
con descomposición. Es insoluble en agua y poco soluble en -
éter. pero se disuelve en alcohol y benceno caliente. 

El ~cido tungst!nico puede ser precipitado con tetra--
metil 4-4' diamino benzofenona por el procedimiento propues
to por Kafk¡¡. (56). 

Reactivo: 
Se disuelven 7.5 gramos de tetrametil 4-4' diamino ben

zofenona en lO ml. de 4cido clorhÍdrico concentrado y se di
luye con lOO ml. de agua destilada. 

Procedimiento (57): 
A 50 ml. de solución conteniendo 0.25 mg. de tungstena

to de sodio se le agregan 10 ml. de solución del reactivo. 
El tungstenato se precipita como un compuesto café ose~ 

ro el cual da un color rojo escarlata durante el secado el -
compuesto tiene una composición correspondiente a 2W0

3
3c

17
H20 

N
2
0. y contiene aproximadamente: 

36.59 %de Óxido de tungsteno. El precipitado se filtra con 
succión y se lava con solución preparada con disolución de -

.5 g. de reactivo en lOO ml. de agua destilada, hasta que es
té libre de cloruros. En crisol se seca y se lleva a ignici
ón hasta óxido de tungsteno. 

Este método no parece ofrecer mejores ventajas que ---
otros métodos conocidos. 
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C O N C L U S I O N E S 

Los compuestos orgánicos sirven en una variedad de for
mas para simplificar y facilitar los procedimientos en el -
amflisis qu{mico. La aplicación más común es como disolven-
tes, lÍquidos de lavado, agentes reductorss, agentes oxidan
tes, indicadores, etc. El a.gua es el Único solvente ir~or[';ffn,i 
co, el cual se aplica convenientemente en los métodos analí
ticos. Consecuentemente sus usos son limitados, pero las --
reacciones de color y las separaciones se pueden lle,rar a. c,g_ 
bo en medios acuosos. 

Con el uso de reactivos orgánicos es posible hacer de·.,.
crecer la solubilidad de las substancias que se a.nelizan y -
con esto se logra la. completa precipi taci6n de las mismas, -
las cuales no son suficientemente insolubles en agua, cuanU.o 
se usan Únicamente reactivos inorgánicos. 

Además al llevar a ignici6n, el compuesto orgánico se -
destruye'por lo que no interfiere en los resultados. Por--
ejemplo la cinconina para determinar tungsteno. 

Los l{quidos iru~iscibles en agua son de gran utilida~, 
pues con ellos se pueden lograr extracciones de compuestos -
coloreados y bajo condiciones específicas de logran extracc_i 
ones selectivas. Como ejemplo de estos solventes utilizados 
en los métodos descritos están etil acetato, alcohol etflico 
~ter etílico, etc. 

- - - -Lus--react±vuB-o-r@-Ín±co-s-rtil±zad1ls -como--agent-e-s- redu-c1-~-

res y agentes oxidantes es un poco limi tad.o. En este tra.bajo 
solo se menciona el azul de metileno y la tiourea como agen
tes oxidantes. 

Muchos de los compuestos org:!nicos poseen un grupo reoE_ 
tivo, el cual se permite formar estructuras en forma de ani
llo que contienen un~tomo del metal. Estos compuestos se co~ 
nocen como quelatos 6 sales complejas, y muchas de estas --
sustancias son altamente coloreadas, otras mt solubilidad en 
el amua es baja por lo que tiene gran aplicaci&n en an~lisis 
Dentro de estos reactivos orgánicos se encuentra la ~8yor!a 
de los que se describe en este trabajo. 



1 Organic Analytical Reagents, vol. II, pag. 243, Welcher. 

2 P.N. Erick, Chem. Weekblad, 12, 6-8 (1915); C.A. 9, (769) 1915. 

3 P. Koening, Chem.- Ztg., 35, 377-8, (1911); C.A. 5, 2046, (1911). 

4 F. Carratt, J. Ind. Eng. Chem., 5, 248-300, (1913); C.A. 7,2029 (1913) 

5 F. W. Scott, Che m. - Analyst, 25, 63, (1936); C. A. 30, 5225, (1936) 

6 P. Kinger, E. Stengel, and H. Wirtz, Matalla, Erz., 38, 124-7, (1921); -
e. A. 35, (1937). 

7 Organic Analytical Reagents, vol. IV, pag. 558, Welcher. 

8 Ind. Eng. Chem. Anal., Ed. 4, 245-6, (1932); C. A. 26, 2936, (1932) 

9 S. Hanus, J: Lucas, Org. Com. 8th Intern Congr. Appl. Chem. 1, 209-12, 
(1912); C.A. 6, 3249, (1912). 

· 10 Organic. Analytical Reagents; vol IV, pag. 

13 The Merck Index, ninth Edition, pag. 494. 

14 J. Chem. Soc., 54, 1163, (1932) 

15 Organic Analytical Reagents, vol U, pag. 

16 Vkrain Khim Zhur, 12, 293-303, (1937); C. A. 

17 Organic Analytical Reagents, vol II, pag. 410, 

18 C.A. 3, 1854, (1909). 

Welcher. 

, Welcher. 

31, 8436, (1937). 

Welcher. 

19 Organic Analytical Reagents, vol. 1, pag. 
' 

Welcher. 

20 E. T. Austin, Analyst, 63, 710-2, (1938); C.A. 33, 89 (1939). 

21 Organic Analytical Reagents, vol. lll, pag. 433, Welcher. 

22 A. Moulin, BLill. Soc. Chim., 31, 295-6, (1904). 

23 G.P. Rowland, J. Ind. Eng. Chem. Anal., Ed., 11,442-5, (1939); C.A. 
33, 6744, (1939). 

24 Colorimetric Methods of Analysis, vol Il A, Snell and Snell, Ed. D. Van 
Nostrand Co Inc. 

25 Anal. Chem., 22, 1317-26, (1950). 



26 Organic Analytical Reagents, vol. II, pag. 269, Welcher. 

27 L. R. Catalano, Rev. Minera I, 16-17, (1931); Anal Soc. Quim. Argenti
na, 22, 102-13, (1934); C. A. 28, 7193, (1934). 

28 Z.N. Leibov, J. AppliedChem., (USSR), 10, 388-93, (1937); C.A. 33,-
7255, (1939). 

29 Merk Index, 9th, 

30 F. Hollaway, J. Am. Chem. Soc., 73, 224, (1952); C. A. 26, 4274, 
(1932). 

31 Colorimetric Methods of Analysis, vol. IIA, pag. 376, Snell and Snell. Ed. 
O. Van Nostrand Co. Inc. 

34 Organic Analytical Reagents, Vol. II, pag. 161, Welcher. 

33 G. Spurge, chem. Eng. Wining. Rev., 11, 258, (1919). 

34 Organic Analytical Reagents, vol. IV, pag. 157, Welcher. 

35 C. A. 7, 37, ·(1913). 

36 Organic Analytical Reagents vol. IV, Welcher. 

37 Organic Analytical Reagents vol. IV, Welcher. 

38 F. Feil, Ind. Eng. Chem. Anal., Ed 7, 193 (1935); C.A. 29, 4286, 
(1935). 

39 H. B. Knowless, Bur standards J. Researrch, 9, 1-7, (1932); C. A. 26, 
5273 (1932). 

40 Organic Analytical Reagents. 

41 Anal. Chem., 23, 188-9, (1951). 

42 Organic Analytical Reagents, vol. IV, pag. 233, Welcher. 

43 C. H. Johnson, Iron Age, 132, No 2, 16-17, (1933); C. A. 27, 4189, 
(1933). 

44 Colorimetric methods of Analysis, vol. U A, pag. 374, Snell ad Snell, 
Ed. O. Van Nostrand Co. Inc. 

45 Organic Analytical Reagents, vol. Il, pag. 240, Welcher. 

46 P. Falciola, Amm. Chim. Aplicata, 17, 261, (1927); C.A. 38, 1979, 
(1944). 



47 Organic Analytical Reagents vol. Il Welcher. 

48 Organic Analytical Reagents vol. Il Welcher. 

49 Colorimetr'ic Methods of Analysis vol. II A Snell and Snell. 

50 Anal. Chem. Acta 1-4 (1951). 

51 R. B. Henrickson, E. B. Sandell, Anal. Che m. Acta, U. S. Geol Survey 
circ., 124, 1-4, (1951). 

52 Anal. Chem Acta 1-4 (1915) 

53 AnalChemActa 17, 360 (1957). 

54 Organic Analytical Reagents, vol. lv, pag. 186, Welcher. 

55 C. Mahr y H. Unle, Z.· Anal. Chem. 117, 389-90, 91, (1939); C.A. 34, 
48, (1940). 

56 E. Kafka, z. Anal. Chem., 52, 601-6, (1913); C.A. 7, 3939, (1913) 

57 Organic Analitycal Reagents, vol. Il, pag. 429, Welcher. 

58 C.A. 21, 1779, (1927). 

59 G. Heyne, Z. Angew Chem., 44, 237-8, (1931); C.A. 21, 2661-2 (1931). 

60 J. T. Oats, Eng. Mining J., 144(4), 72-3,. (1943); C.A. 37, 3644, (1943). 

· 61 Organic Analytical Reagents, vol. IV, pag. 553. Welcher. 

62 Gulbier y G. L. Weise, z. Anal. Chem., 53, 462-3, (1914); C. A. 8, 2858, 
(1914). 

63 A. C. A. 17, 360. (1957). 

6,4 Organic Analytical Reagents, vol. Iv, pag. 566, Welcher. 

65 E. Kafka, z. Anal. Chem., 52, 601-6, (1913); C. A. 7, 3939, (1913). 

66 M. Papafil y R. Cernantesco, Ann. Sci. Univ. Jassy, 16, 526-8, (1931).; 
C.A. 26, 3202, (1934). 

67 V. Lenher y W.G. Granfocd, J. Am. Chem. Soc., 35, 138-45, (1913); 
C.A. 7, (1913). 

68 R. D. Hall y E. I. Smith, J. Am. Chem. Soc., 126, II, 58, (1924). 

69 G. Hayne Z. Angew Chem., 44, 237-8, (1931); C.A. 25, 2661 (1931). 



--======~================~~-------~--~~ ---~ -~~_, 

Colorimetric Methods of Analysis, . voL I, pag. 378, F. D. Snell y Snell,_
D. Van Nostrand, New York, (1936). 

Organic Analytical Reagents, voL II, pag. 447, Welcher. 

Drotreppe, Dull. Soc. Chem., 38, 375-86, (1929); C.A. 24, 1820, '(19$0). 

A. C. A. 17, 360, (1957). 

Colorimetric Methods of Analysis, voL II A, pag. 363, Snell y Snell, D. 
Van Nostrand, New York, 1936). 

C. L. Luke, Anal. Chem., 33, pag. 1964, (1961). 

E. Kafka, z. Anal. Chem., 52, z. Anal. Chem., 52, 601-6, (1913); C.A. 
7' 3939, (1913). 

Organic Analytical Reagents, vol. II, pag. 335, Welcher. 

W.R. Schoeller y C. Jahn, Analyst, 52, 504-14, (1927); C.A. 21, 3854, -
(1927). 

Organic Analytical Reagents, Vol. II, pag. 157, Welcher. 

E. Pavelta y A. Taghi, Nikrochim Acta, 31, 138-44, (1943); C. A. 39, 
2710, (1945). 

Organic Analytical Reagents, vol. IV, pag. 103, Welcher. 

Organic Analytical Reagents, vol. IV, Welcher. 

H. Hauptman y M. Balconi, Z Anaorg. Chem., 208, 217, (1932). 

Organic Analytical Reagents, vol. II, pag. 444, Welcher. 

Organic Analytical Reagents, vol. ' pag. , Welcher. 

Kapron y Hehman 

C.A. 19, (451), (1925) .. 

Organic Analytical Reagents, vol. • pag. , Welcher. 


	Portada
	Contenido
	Introducción
	Generalidades
	1. Cromo
	2. Molibdeno
	3. Tungsteno
	Conclusiones
	Bibliografía

