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PROLOGO DE LA PRIMERA EDICION.

P G D e

E1 humilde trabajo gue hoy publicamos, tiende 4 llenar un
vacio con que nos encontramos al encargarnos en Septiembre
de 1894 de la Clase de Ouimica General é Indusérial de esta
Academia. Figuraban en el Programa oficial de preguntas,
algunas papeletas de QUIMICA ANALITICA y no existia Texto
oficial por donde explicarlas.

En econsecuencia, nos vimos obligados 4 reunir y ordenar
algunas notas y apuntes que nos sirvieron de gufa, para des-
empenar nuestro cometido, en los anos Académicos anteriores,
No nos hubiéramos atrevido nunca & darles publicidad, sino
ereyéramos que en Cursos abreviados como los actuales, es
muy conveniente facilitar & los Alumnos, por todos los medios
hébiles, el estudio de sus Asignaturas; esto aparte del con-
vencimiento gue tenemos, de qué por deficiente que sea un
eserito, supera siempre & las mejores explicaciones orales,
en lo que al aprovechamiento del Alumne se refiere,

Si nuestro buen deseo no nos engana, si se encuentra algo
util y aprovechable en estas Nociones, veremos recompensa-
dos con creces nuestros afanes.

Segovia, Octubre de 1898,
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Capiilﬂo 10

NOCIONES PRELIMINARES.

Articulo 1."—Definiciones.

1. La quimica general se divide ordinariamente en tres
grandes ramas, conocidas con los nombres de quimica
mineral, quimica orgdnica y quimica analitica. Dejando 4
un lade —por tratarse en otro lugar— las razones que
obligaron en los principios de aquella ciencia, 4 establecer
estas divisiones, y las que en la actualidad aconsejan man-
tenerlas, vamos 4 ocuparnos de la tltima 6 sea del Anali-
sis quimico. Este es el conjunto de las operaciones que tie-
nen por objeto separar ¢ aislar los elementos 6 principios
constituyentes de un Cuerpo determinado, dando 4 aque-
llos la forma apropiada para poder medirlos,

Se divide comunmente en Andlisis orgdnico, mineral y
de gases, segun la naturaleza de los cuerpos objeto de
su estudio,

El Andlisis orgdnico se subdivide en inmediato y ele-
mental, El primero tiene por objeto aislar en estado de
pureza, los principios llamados inmediatos existentes en
los vegetales y en los animales; el segundo se ocupa de la
investigacién de los diversos cuerpos simples que consti-
tuyen una materia orgdnica definida. El estudio de ellos se
ha efectuado en la quimica orgdnica.

El Anadlisis mineral y el de gases comprende el Cuali=
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tativo y el Cuantitativo. Kl primero determina la natura-
leza de las sustancias que forman la combinacién 6 mezcla
que se ensaya: el segundo aprecia las cantidades ya en
peso, ya en volimen, en que aquellas entran en la materia
objeto del exdmen,

Sin embargo de lo dicho, hay operaciones que son
comunes 4 los dos. Asi es que emplean procedimientos de
separacion andlogos, y el cuantitativo dosifica en muchos
casos no una especie quimica definida, siné una mezcla de
varias,

Las propiedades fisicas, tales como el color, el sabor,
la densidad, la forma cristalina 6 amorfa, el estado com-
pacto 6 pulverulento, la dureza, la ductilidad, la fusibi-
lidad, la volatilidad y el olor, puedan dar 1tiles indica-
ciones sobre la naturaleza de un cuerpo, pero en general,
estos caracteres no bastan para delinirle; y es preciso so-
meter la materia que se ensaya 4 la accién de cuerpos co-
nocidos (dcidos, bases 6 sales) llamados Reactivos, que
son susceptibles de producir combinaciones 6 descompo-
siciones quimicas, que se ponen de manifiesto por un fend-
meno visible, tal como un cambio de estado ¢ de color.

Si la sustancia que se analiza y los reactivos empleados
estdn en disolucién, se dice que se opera por via himeda,
Por el contrario, si el cuerpo examinado se somete bajo
la influencia del calor, 4 la accidén del soplete y de reactivos
sclidos, se dice que se procede por via seca.

Esta dltima manera de operar, ha sido considerada
como un mero auxiliar de la primera, porque daba resul-
tados menas precisos; pero ha adquirido gran desarrollo
desde que Bunsen hizo el estudio de las distintas rayas
del Espectro, correspondientes 4 los diferentes cuerpos
simples sometidos d elevadas temperaturas. Iste Andlisis
espectral 6 cromdtica quimica, se basta por sf solo en de-
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terminadas ocasiones para hacer el Cualitativo de ciertas
sustancias; y no es dificil preveer que si perfecciondndose
se logra que dé resultados mds exactos, sustituird al de por
via himeda, por la mayor rapidez y facilidad de las ma-
nipulaciones.

El Anilisis cualitativo puede tener dos fines distintos: 6
comprobar la existencia 6 ausencia de un cuerpo determi-
nado en un compuesto dado, 6 encontrar todos los compo -
nentes de la sustancia, objeto del ensayo,

Este andlisis, de gran importancia para el mineralogis-
ta, el quimico 6 el farmacéutico, no tiene tanta para el
artillero 6 el ingeniero industrial, que en el curso de su Ca- °
rrera tendrd mds ocasiones de ensayar sustancias de com-
posicién determinada; es decir, de las que se conozcan de
antemano los elementos que las forman, como son: mine-
rales de hierro, de cobre, fundiciones, aceros, mezclas de
salitre y sal marina, pélvoras, dinamitas, balistitas, ete,, y
en las cuales habra que determinar las proporciones en que
entran cada uno de los elementos constitutivos, Por estas
razones merece atencion preferente el Andlisis cuantita-
tivo. .

Este, puede hacerse por via seca, segiin mds adelante
se detalla al hacer el ensayo de los minerales de hierro;
pero mas frecuentemente se lleva d cabo por via himeda.
En este caso se opera por via fisica 6 método ponderal, 6
por via quimica 0 método volumétrico; existen también
los procedimientos colorimétricos. Algunos agregan 4 es-
tos modos de operar, los electroliticos, aunque en rigor
deben considerarse como comprendidos en el método de
las pesadas.

Antes de entrar en detalles sobre el Andlisis cuantita-
tivo, es preciso dar 4 conocer los aparatos y utensilios mas
comunmente empleados en el mismo
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Artieulo 1.°—Aparatos y utensilios empleados para el ensayo
por via himeda,—Determinacién de volimenes de cuerpos liquides
¥ gaseosos.

A.—2.°—Balanja.—Para todos los métodos y en parti-
cular para qué el de las pesadas dé resultados rigurosos, es
necesaria una buena balanza que dé pesos exactos. No nos
detendremos en la descripcién de este aparato que ha sido
detenidamente estudiado en Fisica, en donde se ensenan
las condiciones que necesita de sensibilidad y precision,
Tan solo al tratar mds adelante de las manipulaciones, se
indicardn las precauciones y reglas que deben presidir a
las pesadas.

3.° Frascos, globos y matraces de voliumen conocido.
—Estos recipientes, que como su nombre indica, sirven
para medir volimenes determinados de una sustancia li-
quida, afectan la forma que indican las figuras 1.8 y 2.4,
(Lam.2 1.2) Los hay de diversas capacidades, de 200, 230,
500 y hasta 1000 cm?, llevando un trazo circular indicador
a hacia la mitad de su cuczllo, y un tapén de vidrio esme-
rilado. Laas paredes deben ser de un espesor constante y de
cristal bien recocido, 4 fin de que cuando sea preciso elevar
la temperatura del liquido que contengan, no se inutilicen,

4. Probetas graduadas.—Llenan el mismo objeto que
los aparatos anteriores, sirviendo también para mezclar
dos liquidos diferentes, y estdn representadas en las figu-
ras 3.2 y 4.% Las hay de diversos tamaiiocs, pero lo gene-
ral es que tengan 0'03 m. de didmetro por 0,40 de altura;
pueden contener de 100 d 1.000 cm® y su graduacién es
cn esta unidad. Su borde superior, que lleva generalmente
un pico para cuando convenga vaciarla, debe estar lo su-
ficientemente deslustrado d fin de que se le pueda adaptar
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cxactamente una placa de vidrio ¢ un tapén, Las medidas
hechas con este instrumento, no son tan exactas como las
efectuadas en los anteriormente citados, pues en estos, el
enrase del nivel del liquido con el trazo de la gradua-
cién, se hace en una parte mds estrecha, Unos y otras re-
quieren, antes de ser empleados, ser sometidos 4 una com-
probacién en sus divisiones, la que se hace del modo
siguiente, En uno de los platillos de la balanza de preci-
sion, se coloca el frasco 6 probeta bien seco, y 4 su lado
un peso de 1000 gramos, si el contenido hasta el trazo
debe ser de un litro; en el otro platillo se pone granalla de
plomo 1 hojas de estafio, hasta obtener el equilibrio. Lo-
grado éste, se quita del primer platillo el recipiente y las
pesas y se llena el primero de agua destilada, (cuya tem-
peratura debe ser de 17° !/,) hasta que enrase el nivel del
liguido con el trazo 6 marca del globo. Se seca el cuello
de éste por encima de la sefal y se vuelve 4 colocar sobre
el platillo en que estaba antes: si contintia perfectamente
equilibrado con la granalla, es sefial de que esta bien gra-
duado; mds si se rompe el equilibrio, es prueba de qué
contiene mas ¢ menos de un litro. En este caso es preciso
ir quitando ¢ aumentando agua hasta que aquél se resta-
blezca: y ésto logrado, se marcard el nuevo trazo haciendo
desaparecer el que existia, Claro es que si la capacidad del
receptdculo debe ser de medio litro, se pondrd 4 su lado
en el platillo, und pesa de 500 gramos: si de '/, de litro,
una de 250 gramos, etc.

5.2 Pipetas graduadas.—Estos aparatos, que sirven
para trasvasar cantidades determinadas de un liquido de
un vaso 4 otro, aparecen representados en las figuras 5.8,
6.2 78

Las de la forma de la figura 5.2 pueden contener de 3
4 20 cm® y las de las figuras 6 * y 7. desde este limite 4



—_ 12 =

200 ¢cm®, Unas y otras tienen la forma indicada, para que
puedan introducirse en toda clase de frascos. Para llenarlas,
se sumerge la parte afilada en el liquido y se aspira por el
otro extremo (sea directamente con la boca, sea por el in-
termedio de un tubo de cautchout) hasta conseguir que el
liquido suba por encima del trazo 6 sefial; entonces se cie-
rra la parte superior, (que es mis estrecha y con el borde
pulimentado) con el dedo indice ligeramente humedecido,
y manteniendo la pipeta vertical, se deja salir el liquido
gota 4 gota por la parte inferior (levantando ligeramente
el dedo) hasta que su nivel haya descendido 4 la marca
del instrumento,

Se limpia por su parte exterior de las gotas que pueda
tener adheridas, y se le introduce en el vaso en que haya
de verterse, aplicando la parte afilada 4 la pared de aquél
y dejando escurrir el liquido.

Para comprobar la exactitud de la graduacién, se llena
la pipeta hasta el trazo de agua destilada 4 17° '/, de tem-
peratura: luego se deja escurrir aquella en un frasco vacio,
seco y limpio, que se pesa préviamente y por difersncia
se obtiene el peso del agua; si este es de 100 gramos para
un aparate de 100 cm?, la graduacion esta bien hecha:
debiendo para otras graduaciones, corresponderse iguales
multiplos y submiiltipios de aquellas cifras.

6. Buretas graduadas.—Estin representadas en las
figuras 8.1y 9.1 y sirven para medir volimenes muy pre-
cisos de un liquido dado. La de las figuras 82y 92 ¢s la
llamada de pinzas debida a Mohr, y consiste en un tubo
a & de vidrio, de 40 4 50 cm, de longitud, cuyo contenido
v‘mia entre 303 ¥ 50 cm?; aprccmudf) en el primer caso dé-
cimas de cm?, y en el segundo quintos de la misma uni-
dad. La parte superior de la bureta m a vd ensanchada en
forma de embudo, sigue luego la parte cilindrica y gra-
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duada a b, y termina en una punta afilada d d' de 0'002 m.
de didmetro, que tiene por encima de su extremo un pe-
quefio ensanche 6 bola e 4 {in de adaptarle ficilmente un
delgado tubo de cautchout.

Se calienta y unta con sebo el extremo afilado de que
queda hecho mérito, y se introduce en el tubo de goma
¢ ¢, En la abertura inferior de este tltimo, se hace entrar
otro tubo de vidrio ¢ 4" de paredes algo gruesas, termi-
nado en una puata fina. Se debe dar un ligero aumento 4
la extrernidad del tubo ¢’ d' que entra en el cautchout y
engrasarla un poco. Finalmente, para que el conjunto for-
mado por la bureta y los tubos, quede hermeticamente
cérrado, se deben ajustar los dos extremos del cautchout
sobre la bureta y el tubo de vidrio, con unas vueltas de
hilo fuerte.

Haciael centro deltubo ¢ ¢' se colocan unas pinzasidea-
das por el mismo Mohr, representadas en la fig. 10.* y que
tienen por objeto impedir 6 permitir 4 voluntad la comuni-
cacién entre las otras dos partes del aparato, Haciendo
presion en los botones a y b se separdn las ramas m y n,y
por lo tanto, oprimirdn mds 6 menos el tubo de cautchout;
en consecyencia, se concibe perfectamente que cuando no
se aprieten las rodajas a y b, la pinza impedira toda comu-
nicacién entre la bureta y el tubo, y que segtin la mayor
6 menor presion que en ellas se haga, asi podrd pasar el
liquido gota 4 gota 6 de una manera continua.

El mismo autor ha construido posteriormente otra cla-
se de pinzas, que es la que aparece en las figuras 9.% v 11.
Estdn formadas por dos barras planas de vidrioa b ¢ y a’
b’ ¢': entre los vértices b &' hay un trocito de corcho d que
sirve de eje de giro. Las ramas a b y @' b’ deben perma=-
necer paralelas y no pueden separarse merced d los ani-
llos de goma eldstica mm' y nn', entre los que se co-



loca la parte libre del tubo ¢ ¢’. Es ficil comprender el
modo de servirse del aparato; en tanto no obre fuerza
alguna en los extremos ¢ ¢, las pinzas impiden la comuni-
cacién; por el contrario, haciendo presién en aquéllos y
gradudndola convenientemente, se logrard que el liquido
salga rdpida 6 lentanente, Las buretas van montadas en
soportes andlogos 4 los que indican las figs. 8.2y 12. La
simple inspeccion de ellas, hace innecesaria toda explica-
cion. .

Para llenar la bureta se empieza por introducir el ex-
tremo ¢' d' del tubo de salida, en el liquido, se abre la pin-
za y aspirando por el borde superior de aquella, se logra
que el licor entre en los tubos de vidrio y goma y en la
parte inferior de la bureta,

En cuanto se ha conseguido esto, se cicrran las pinzas
y se vierte el liquido por la parte superior y mds ancha
hasta que su nivel quede un poco por encima del trazo 6
sefial que marque el volimen que se desea Manteniendo
la bureta vertical, se abre un poco la pinza dejando salir
la disolucidn gota 4 gota, hasta obtener su enrase con el
trazo que se quiera,

Asl preparado el aparato, cuando se necesite dejar sa-
lir un volimen dado,se abren las pinzas, (colocando debajo
del tubo afilado el recipiente en que se vd 4 recojer y de
manera que se apoye en su cara interior la punta de aquél)
se deja salir el liquido hasta que su nivel interior coincida
con la graduacién que se desee, esperando breves instan-
tes para que el liquido que moja las paredes descienda, y
entonces se hace la lectura. La manera de hacer ésta es
de gran importancia, pues es preciso, para que sea exacta,
que ¢l ojo del manipulader'y el borde superior del agua
estén en un mismo plano, y la determinacion del mencio=
nado borde requiere cierta practica. Si se coloca una bure-
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ta que contenga cierta cantidad de agua entre el observa-
dor y un muro bien iluminado, la superficie libre presenta
¢l menisco céncavo que se vé en la fig. 13. Si lo que se co-
loca detrds de la bureta es un papel blanco, entonces afec-
ta la forma de la fig. 14. En uno y otro caso se hard la lec-
* tura por debajo del borde inferior de la zona negra, porque
se la distingue mejor que todo lo demds. Mohr emplea para
efectuar aquella, la sencilla disposicién que indica la figu-
rals, que se reduce 4 un cuadrado de cartén blanco, cuya
mitad inferior vd cubierta con un rectangulo de color negro.

Para operar, se coloca la bureta delante del cartén y
en forma que la linea de separacién entre la faja negra y
la blanca de aquél, quede nnos 0,002 m. debajo del borde
inferior de la linea negra formada por el liquido contenido
en la bureta, y se hace la lectura en la graduacién de ésta
que coincida con el lado superior del rectdangulo negro.

Para tener plena certidumbre en la lectura, debe em-
plearse ¢l flotador de Erdmann que consiste, fig. 16, en
un tubo cilindrico de vidrio que termina en un peguefo
cono. Las dimensiones de la parte cilindrica (que depen-
den de las de la bureta en que haya de emplearse) deben
ser tales que estando dentro de ella, al abrir las pinzas
descienda regularmente el flotador con el liquido: y si al
cerrar aquellas bajase, debe remontarse lentamente, El
pequeiio cono va lastrado con mercurio, de manera que
el nivel libre del liguido coincida con el borde superior del
aparato. Hacia el medio de é€l, existe una senal circular, y
la lectura se hace siempre en la division de la bureta que
coincida con aquella,

Hay otras buretas, fig. 17, en un todo andlogas 4 las
descritas, que solo se diferencian en que el tubo cilindrico
mds ancho, estd unido directamente al més estrecho for-
mando ambos un solo cuerpo, y en qué las pihzas estdn
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sustituidas por una llave de vidrio alojada en la parte del-
cada. Estos aparatos son preferibles 4 los de pinzas, en
los casos en que el liquido que contenga la bureta, se des-
componga en contacto con las sustancias orgdnicas tales
como el cautchouc, como ocurre con el Camaledn.

7.9  Buretas de Gay-Lussac y de Geissler —Estos
aparatos de gran aplicacién en los Analisis volumétricos,
aparecen indicados en las figuras 18 y 19; la de Gay-Lussac
fig. 19, cousta de un tubo ancho graduado, cuyo didmetro
interior varfa entre 11 y I5 mm,, y que lleva soldado en su
parte inferior otro mas estrecho de 4 mm de diametro;
ésce tltimo tubo se afila en su extremo hasta reducir aquél
4z mm. El cero de la graduacién estd colocado en la par-
te superior del tubo ancho, mas bajo que el orificio de
salida del tubo delgado. Para llenar el aparato, se vierte
la disolucién pora en el tubo grueso procurando rebasar
el cero y luego se va dejando salir lentamente por el ori-
ficio a' hasta lograr el enrase con el trazo que senala el
cero. También se puede acabar de llenar con la pipeta en
el caso de que al echar el licor en la bureta, quedase al ni-
vel de este por debajo del cero.

Para mayor comodidad en su manejo y evitar los in-
convenientes de su inestabilidad, se monta el aparato en un
pi€ fijo 6 en uno andlogo al empleado en la bureta de pin-
zas, y se adapta 4 la boca del tubo ancho una pera de goma
6 un tapon de la misma sustancia atravesado por un tubi-
to de cristal, lograndose (cuando convenga) hacer salir el
liquido por el agujero capilar a', con solo apretar la pera
¢ inyectar aire en el tubo,

La bureta de Geissler, fig. 18, se diferencia de la ante-
rior en que el tubo estrecho estd dentro del de mayor dia-
metro, lograndose asi que no sea tan fragil como aquella,
Ademas su manejo es mds sencillo,
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Cualquiera que sea la bureta empleada, hay que com=-
probar la exactitud de su graduacién: para ello se llena
de agua destilada 4 17°'/,; se deja escurrir una cierta
cantidad del liquido en un vaso exactamente pesado y se
lee el nimero de cm® vertidos, determinando el peso de
estos, Claro és que deben corresponderse el volimen ex—
presado en ¢cm? y ¢l peso evaluado en gr. Para mayor se-
guridad debe repetirse la operacién algunas veces,

8.° Frascos de densidad.-—Tienen por objeto deter-
minar el peso especifico de los cuerpos sélidos 6 liquidos
y consisten en recipientes de vidrio de ancho cuello que se
cierran herméticamente por medio de tapones esmerilados
ligeramente cénicos: su capacidad varfa “entre 100 y 250
cm®,

«. Si la materia es sdlida, se opera del modo si-
guiente: se determina el peso P de una cierta cantidad de el
cuerpo cuya densidad se desea conocer; luego se llena el
frasco de agua destilada, hervida, y entriada después 4 4°,
y se halla su tara que representaremos por P ; segin esto
P + P, indicard el peso de la sustancia sélida y el del ma.
trdz lleno de agua.

Después se destapa el frasco y se introduce en él el
sélido, que desalojard un volimen de agua igual al suyo:
se tapa, se seca exteriormente y se pesa de nuevo: llame-
mos P, al valor de esta dltima pesada,

De lo dicho resulta que P 4 P, — P, representard el
peso de un volimen de agua igual al del cuerpo sobre
que se opera, y como d volimenes iguales los pesos son
en razon directa de las densidades, se podrd establecer:

P D
PP, —P, . 1.

El valor obtenido de esta proporcidu; para D, representa-
rd el peso especifico buscado.
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Lo que queda indicado es-en €l caso en qué el cuerpo
sea compacto. Si fuese pulverulento, es preciso después de
echar la materia en el frasco lleno: de agua, calentar el
conjunto en el baiio de maria para expulsar el aire adhe-
rido al polvo. Si fuese poroso, se'le  triture previamente.

Si la materia es soluble en el agua, se opera. con otro
liquido ‘en que sea insoluble, tal como el éter, el alcohol,
el anhidrido sulfo-carbénico, el mercurio, etc. Luego se
determina la densidad de-este liquido con relacidn al agua
y se multiplica ésta por el peso especifico del cuerpo, re-
ferido al liquido elegido. .

Las densidades de los sdlidos que tienen la propiedad
de absorber los liquidoes, son dificiles de determinar, pués
varfan con su mayor 6 menor potencia absorbente,

© .« Sise quiere saber el peso especifico de un liquido
dado, se opera del modo siguiente: se vierte en el frasco
dcido sulfiirico, se enjuagua bien -y se le deja después en
reposo durante una horaj esta operacién debe efectuarse
no solo: cuando sea nuevo el matrdz, sind también todas
las veces que vaya 4 emplearse,

Trascurrido el tiempo antes indicado, se vacia el ma-
trdz,” se lava cuidadosamente con agua 'y luego con al-
cohol, después se calienta en un hornillo, aspirando en el
interior del 'recipiente por medio de un tubo de  vidrio,
hasta que el aire que llegue ‘4 la boca esté caliente. En-
tonces se lleva el frasco 4 un desecador en el que se deja
enfriar hasta que alcance la temperatura del ambiente.

Frio yd, se coge por el cuello por medio de unas pin-
zas y se deseca, introduciendo en ¢l repetidas veces,
varios trozos enrollados de papel de seda. Se llena el reci-
piente de agua destilada y hervida:se deja enfriar el liqui-
doy después se pesa el matriz: sea P, supeso; P, —P serd
el del agua contenida en el frascoq Es jpreciso anotar la
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temperatura 4 la qué se hizo la pesada, pues debe ser la
misnia'd que se opere con la sustancia liquida cuya den-
sidad se quiere obtener,

Después se vacia el recepticulo, se deseca perfecta-
mente, se llena del liquido y se pesa: sea P, el nuevo peso:
P, — P serd la tara de la materia contenida en el matraz.
Y aplicando la ley antes indicada y llamando D al peso
especifico buscado, se podrad sentar la proporcién siguien-
te: P, HP~ R ek e B s ydeaqu—--—Il;——_:%

y- Los {t ascos para determinar las denmdades deben
poderse cerrar herméticamente, Para comprobarlo, una vez
llenos, se coloca el tapénhumedecido y se agitan en todos
sentidos: si no se observan movimientos en el liquido, es
sefial de que el tapon cierra perfectamente: en caso con-
trario, deben desecharse. L.os matraces destinados é este
objeto, deben tener en el cuello un trazo indicador, al qué
debe llegar el nivel del liquido.

9. Pueden también usarse, para la determinacién de
densidades, la balanza hidrostdtica, los areémetros de vo-
limen variable y de peso constante, 6 los densimetros: de
estos aparatos no nos ocupamos por haber sido estudia-
dos con detencion en la asignatura de Fisica,

10. Tubos de ensayo.—Son cilindricos, de 12 418 cm.
de longitud, por I a 2 cm. de didmetro, y estdn cerrados
por una de sus extremidades. Son de vidrio blanco, del-
gado y bien cocido, 4 fin de que no salten al echar en
ellos liquidos en ebullicidn. El extremo abierto debe ser
redondeado, un poco ensanchado y no tener pico, para
poder cerrarlos exactamente (cuando convenga) con un
tap6n de goma y agitar el contenido. Generalmente se co-
locan en unos estantes de madera que tienen unas vari-
llas de vidrio para sostener los tubos limpios; de este
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modo escurre el agua facilmente, y se conservan secos.

11. Cdpsulas y crisoles pequefios de porcelana.—Es-
tos utensilios no necesitan descripcién alguna.

12 Pipetas de lavado 6 frascos de locion.—Se estu-
dian mds adelante al tratar del lavado de precipitados.

13. Embudos, cristaliadores, tubos, varillas y cris-
tales de vidrio de diversas magnitudes.

B. 14. Para medir volimenes de cuerpos gaseosos,
se emplean tubos graduados de vidrio, de paredes resis-
tentes, cerrados por un extremo y de capacidades varia-
bles.

Consisten ya en probetas de 4 cm. de didmetro, y
3 mm. de espesor: de 150 d 250 cm® de capacidad y gra-
duadas en esta unidad: ya en tubos de 12 4 15 mm. de did-
metro, 2 mm. de espesor y 30 4 40 cm® de cabida, cuyas
divisiones son de un quinto de cm?.

Es esencial en estos instrumentos que tengan pertecta
la graduacion, pues de ello depende la exactitud de los
resultados. En consecuencia es preciso comprobar si las
divisiones de un mismo tubo son iguales entre si, si las
de dos tubos distintos llenan este mismo requisito, y si los
volimenes en ellos medidos, corresponden 4 los pesos de
las sustancias con que se opere.

Para lo primero, se coloca verticalmente el tubo objeto
de la comprobacidn, se vierten sucesivamente en su inte-
rior cantidades iguales de mercurio (medidas con todo
esmero) hasta que se llene el recipiente, y se observa si
las graduaciones son siempre proporcionales 4 las canti-
dades de mercurio introducidas,

Cuando se trate de comparar entre si las graduaciones
de dos tubos,se midenenuno de ellos porciones distintas de
mercurio y se vierten en el otro, observando si cantidades
iguales delliquido, llenanvolimenes de la misma graduacién.
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Si se desea comprobar la correspondencia entre pesos
y volimenes de los cuerpos, se pesa el tubo vacio y luego
lleno de agua destilada 4 la temperatura de 17%5 y por
diferencia se determina el peso del liquido. Este debe ser
tal, que cada 100 cm® deben acusar 99‘8 gr.

15. Para los volimenes gaseosos, puede emplearse
también el eudiémetro de Buasen que consiste, fig. 20, en
un tubo de 50 4 60 cm. de largo, 19 mm. de didmetro
interior y de un espesor de 1‘/, mm. Su parte superior,
que se cierra por medio del soplete, lleva en dos puntos
diametralmente opuestos, dos hilos delgados de platino
soldados al vidrio, cuyos hilos siguen el contorno interior
del cispide del aparato y quedan alejados entre si unos
3 mm. Aquel esta dividido en sentido de su longitud en
mm. y se le gradia por medio del mercurio.

Si se trata de pequenos volimenes, se emplea otro eu-
diémetro que se diferencia del anterior en que su longitud
es de 25 cm. y su espesor de 2 mm,; ademds tiene el borde
inferior ligeramente recurbado.

Para medir volimenes gaseosos, es preciso hacer con
todo cuidado la lectura, anotar la temperatura 4 que se
opera, tener en cuenta la presién del fluido, y tomar en
consideracion si este estd seco ¢ himedo.

N e S



Capitulo 2

ENSAYOS POR VIA SECA.

Articule 1.'—Instrumentos y dtiles.

16. Utiles.—Entre los diferentes instrumentos que de-
ben existiv en un}laboratorio bien montado, para efectuar
andlisis por fusién ignea, mencionaremos los siguientes:

¢ Artesas 6 cuezos de madera 6 palastro y cubos de
estas materias, para contener las muestras de las sustan-
cias examinadas, y el polvo fino procedente de la tritura-
cién de las mismas,

B Espitulas y cucharas de diversos tamaiios, para to-
mar cantidades determinadas del cuerpo que se ensaya.

v Tamices cuyas mallas tengan diversos didmetros,
para separar los polvos finos de los mds gruesos.

8 Varios morteros de hierro, porcelana, vidrio y dga-
ta, asf como placas de pulverizar, para mezclar, quebran-
tar y moler el trozo de materia elegido,

Y Cinceles, taladros, limas, escofinas, gubias y yun-
ques, para obtener la muestra de la sustancia,

© Un torno para sujetar el cuerpo que haya de ser so-
metido 4 la divisién mecdnica,

Y Placas horadadas de palastro (fig. 21, limina 2.*) con
los orificios numerados, provistas de un mango y cuatro
piés; en ella se disponen en un dérden determinado los re-
cipientes para trasportarlos 4 las balanzas ¢ 4 los hornillos,
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= Cucharones 6 cdpsulas de mezclar y sus espatulas,
figura 22, para unir los fundentes con la materia que se
ensaya, ; :

¢ Pinzas 6 tenazas de diversas formas, segin los usos
4 que se destinan; la figura 23 representa la pinza de co-
pelar 6 de escorificadores y es apropésito para cojer y
mover los recipientes llenos de materias fundidas; la indi-
cada en la figura 24, sirve para retirar de las copelas 6 cri-
soles los botones de oro 6 plata; y las de las figuras 25 y
26 para quitar los crisoles del fuego.

n  Cucharas de fundir, fig. 27; agitadores 6 varillas para
remover, fig. 28; hurgones y garfios de hierro, fig. 29,
para limpiar las muflas y las parrillas; lingoteras de fundi-
cién, fig. 30; pantallas de palastro, fig. 31, para observar
el interior de las muflas sin sufrir los efectos del calor.

O Fuelles simples y mecénicos, diferentes vasos, fras-
cos, crisoles y vasijas con cubierta; un diamante y un mi-
croscépio.

Articulo 2.°—Aparatos de calefaceién direeta,

17. Hasta hace pocos anos el nico combustible em-
pleado en los laboratorios para obtener la temperatura ne-
cesaria en los ensayos por via seca, era el carbdn vegetal
6 el de cok, Actualmente en muchos establecimientos se ha
sustituido el combustible sélido por otro gaseoso formado
por los productos de la destilaciéon de la hulla, pues es de
uso mas limpio, mds cémodo, y sobre todo de efectos mds
regulares.

Sin embargo, como el carbén sigue empleindose en
algunas localidades y como su uso exige mds cuidado,
atencién y destreza, vamos d describir los aparatos en qué
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aquél se quema, dando después noticia de las limparas en
que arden los hidro-carburos.

18, Hornos y hornillos.—Segtin la manera de calen-
tarse los reéipient_r:s, distinguiremos los hornillos ordina-
rios, los de mufla 6 de copelar, los hornos de viento de
tiro natural, y los de tiro forzado,

« Hornillos ordinarios.—Siendo ordinariamente in-
completa la combustion del carbén en estos recipientes, y
formandose en consecuencia cantidades considerables de
éxido de carbono, es necesario que este gas deletéreo
tenga facil salida d la atm jsfera; hay pues que operar bajo
la campana de una chimenea de mucho tiro 6 al aire libre.

Los hornillos ordinarios soa de formas variables, segin
sea la naturaleza de los cuerpos que se deseen calentar,
Casi todos son méviles y estin constituidos por una sola
pieza 6 pequeilo nimero de estus, de una materia refrac-
taria. Presentan €l gran inconveniente de agrietarse facil-
mente por la accién del calor: pero reforzdndolos con
sunchos 0 cintas de palastro se impide la separacién de
sus trozos. Entre ellos indicaremos los siguientes:

A El hornilio de barrefio 6 de lebrillo, fig. 32, afecta
una forma cilindrica ensanchado en su parte superior; tie-
ne una parrilla mévil de arcilla refractaria que le divide en
dos partes desiguales. La superior es de mayor altura y
constituye el hogar: lleva una abertura lateral semiciceular
encima de la parrilla, que sirve para remover las brasas y
echar el combustible; de ordinario este hueco estd cerrado
por medio de una tapadera T de tierra refractaria,

La parte inferior ¢ cenicero, recibe los residnos que
caen del emparrillado y tiene una abertura rectangular
para retirar aquellos. Este orificio se cierra con un tapén de
arcilla T', cocida que se introduce mds 6 menos, & fin de
regular la entrada del aire que alimenta la combustién. En
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la patte superior del hogar existen dos orejetas de tierra,
para el mds fdcil manejo del aparato.

La parrilla tiene varios agujeros circulares para dar
paso al aire, pero generalmente son insuficientes para este
objeto, en razén 4 que de ser muchos, se comprometeria
la resistencia del conjunto. Es por lo tanto conveniente
reemplazarla por una ordinaria de hierro de diametro tal,
que al dilatarse por la elevacion de temperatura, no dete-
riore el hornillo.

En el hogar se pone carbdn vegetal encendido y enci-
ma el vaso 6 cuerpo que se desea calentar; si éste ha de
adquirir la temperatura del rojo, entonces hay que rodear-
lo por completo de combustible incandescente.

B. El hornillo de mango 6 de cola, e diferencia muy
poco del anterior, Es de pequenas dimensiones y las ore-
jetas laterales estdn sustituidas por un mango de tierra
bastante largo para facilitar el uso del aparato,

C. El hornillo de reverbero, fig, 33, tiene por objeto
obtener temperaturas mas elevadas que las que se alcan-
zan en los que se acaban de describir. Estd compuesto de
tres partes; el hornillo propiamente dicho F, el laborato-
rio L y la cipula D, El primero F es andlogo al de ba-
rrefo y consta de un hogar y un cenicero que tienen las
mismas aberturas que alli se dejan detalladas.

El laboratorio L. es un manguito cilindrico de tierra re-
fractaria de igual didmetro que el hornillo, sobre el que se
superpone: estd provisto de dos orejas. La ciipula 6 re=
verbero D consiste en un cilindro de poca altura del mismo
didmetro que las otras piezas del aparato: tiene como estas
orejetas y termina en su parte superior en un casquete
esférico, que d su vez posee en su parte mas alta una aber-
tura cilindrica para dar salida 4 los productos de la com-
bustién.

4
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Se puede 4 voluntad emplear ¢ suprimir el laborato-
rio, seglin convenga quemar una masa mayor 6 menor de
combustible; en este tltimo caso. se coloca la cipula di-
rectamente sobre el hogar. Claro es que el hogar F puede
usarse solo, como un hornillo de barreio ordinario.

El reverbero tiene por objeto utilizar el calor que en los
hornillos abiertos, se pierde por radiacién en la atmdsfera.

El recipiente que se quiere calentar—crisol 6 retorta
refractaria—se coloca entre los carbones escendidos. En el
caso que sea una retorta, sale al exterior su cuello por un
orificio circular cuya mitad esta en la cipula y la otra en
el laboratorio: en los demds casos este agujero permanece
cerrado por medio de dos tapones semicirculares.

El tiro se gradia abriendo mds 6 menos la puerta del
cenicero, y se aumenta considerablemente adaptando un
cafién de palastro 4 la pequena chimenea.

D. Ll hornillo de tubos, fig. 34, es un hornillo de re-
verbero destinado, como su nombre lo dice, 4 la calefac-
cion de tubos. Estd formado de dos partes y afecta la for-
ma de un prisma rectangular. La parte inferior tiene el
cenicero con su puerta correspondiente que se cierra con
un tapon de tierra refractaria, y el hogar que no tiene
abertura alguna. El reverbero se superpone sobre el hogar
y presenta en uno de los lados mayores una abertura se-
micilindrica por la que se carga y limpia la parrilla; se
cierra cen otro tapén de arcilla cocida,

En el medio de los lados menores del borde superior
del hogar ¢ inferior del reverbero, hay dos orificios semi-
circulares de un didmetro algo mayor que ¢l de los tubos
que se trata de calentar. Estos ultimos atraviesan el hor-
nillo en sentido de su longitud y se encuentran rodeados
de carbones en ignicién, mientras que los extremos salen
libremente al exterior.
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E. La parrilla de andlisis sustituye al aparato anterior
en el caso en que se desee que la temperatura del tubo de
ensayo pase de la del rojo cereza, como de ordinario
ocurre en los andlisis orgdnicos, La simple inspeccién de
las figuras 35 y 36, basta para formarse idea de ella: en la
dltima aparece representada una pantalla, para el caso en
que no convenga calentar mas que una parte del tubo.

B Hornillos de mufla 6 de copela.—Difieren esencial-
mente de los precedentes en la manera de efectuarse en
ellos la calefaccion. En los hornillos ordinarios los objetos
que deben ser calentados, se colocan encima 6 dentro del
combustible; y por lo tanto, se encuentran en contacto con
los gases resultantes de la combustién del carbdn. Estos
productos pueden influir en la reaccién que tiene lugar en
el recipiente y desde luego impiden la llegada del aire 4
los cuerpos que se calientan. En los hornillos de mufla,
fig. 37, se puede por el contrario elevar la temperatura de
la sustancia en presencia del aire puro y fuera del contacto
de los humos procedentes del hogar.

El aparato, construfdo de tierra refractaria, es un hor-
no de reverbero de seccidn eliptica. El cenicero tiene una
gran abertura rectangular que da fdeil paso al aire, El la-
boratorio, colocado sobre el hogar, lleva en su parte ante-
rior una pequefia plataforma horizontal y sobre ella un
agujero semicilindrico en el que encaja exactamente una
mufla. Esta, fig. 38, consiste en una media cafia hueca de
tierra, de 4 4 5 mm, de espesor, cerrada por una ‘de las
bases y abierta por la otra, Se coloca en el interior del
laboratorio de manera que la cara abierta coincida con los
bordes del orilicio de aquél: la extremidad cerrada apoya
sobre una pieza de tierra colocada sobre la parrilla. Por
esta disposicion los productos de la combustién no tocan
al objeto colocado en la mufla y en cambio el aire atmos-



férico penetra por la cara anterior y abierta de aquella: la
entrada se gradia per medio de un tapén semicilindrico de
arcilla cocida. El aire se renueva en el interior de la mufla,
pues es aspirado por una chimenea que hay en la cipula
atravesando unas hendiduras longitudinales que existen en
la superficie lateral de aquella. La puerta de carga del
combustible estd en el reverbero.

y Hornos de viento de tiro natural.—Son aparatos
casi siempre fijos en los que se producen temperaturas
muy elevadas. Estos hornos quedan ya descritos en la Si-
derurgia (pdgina 203) y en}los Combustibles (pdgina 81): asf
es que solo daremos 4 conocer el pequefio horno movible
de palastro que aparece representado enla figura 39,

Elhorno que es cilindrico, para que resista mejor las di-
lataciones, termina por su parte superior en una cipula con
su chimenea, Estd constituido por una envuelta exterior de
palastro, revestida interiormente de materias refractarias.
Tiene varias puertas la a para dar salida al exterior a
los cuellos de las retortas, la 4 del cenicero, la ¢ del hogar
y lad que sirve para reponer el combustible.

Los crisoles 6 retortas que hayan de calentarse, se co-
locan sobre soportes 4 los que se les fija por medio de ar-
cilla refractaria amasada con agna, 4 fin de formar una
pasta. Eistos soportes 6 discos cumplen dos condiciones:
es la primera que los recipientes colocados sobre ellos no
se hienden facilmente, por cuanto su parte inferior no re-
cibe la accidn directa del aire frio que pasa 4 través de la
parrilla, en tanto que su parte superior estd fuertemente
calentada: es la segunda que al estar bastante mds altos
que el emparrillado, se logra que se encuentren en la zona
de combustion completa, y por consiguiente, en Ja parte en
que se produce el maximum de calor, Se deja entre los
crisoles una distancia suficiente para poder colocar el com-



bustible ¢n los intervalos, calentdndose asf uniformement e
los receptdculos en toda su periferia.

El carbén empleado es el vegetal, en trozos relativa-
mente grandes, pues de ser muy pequenos se comprimirfan
fuertemente y la combustién no seria muy activa. Ordina-
riamente se enciende el horno por la parte superior, lle-
nando primeramente la cuba con combustible sin encender.
y colocando encima carbones enrojecidos: se abren poco 4
poco las registros y no se carga mds carbén hasta que el
fuego se ha propagado 4 la parrilla. Se puede también en-
cender por la parte inferior: pero hdgase de uno otro mo-
do, la materia colocada en el crisol, no alcanza el maxi-
mun de temperatura hasta que se logra la completa
incandescencia de toda la masa combustible,

Terminada la operacion se puede dejar enfriar el reci-
piente en el horno, 6 retirarlo en cuanto haya descendido
el carbén lo bastante, para que aquél se pueda coger con
unas pinzas 6 tenazas.

Estos hornos mdviles se usan en los ensayos del cobre
y del plomo; asf como en las destilaciones y sublimacio-
nes que mds adelante se detallan. Los fijos se emplean
para el ensayo del estaiio y del hierro, parala fusién de
los aceros, para las operaciones del empaquetado, reco-
cido, ete.

& Hornos de viento de tiro forzado.—En los focos
calorificos hasta ahora descritos, se utiliza como combus-
tible el carbén vegetal y en razén 4 la pequena densidad
de éste, las temperaturas obtenidas no son muy elevadas,
Ademds siendo sus cenizas ricas en sustancias alcalinas,
presentan el inconveniente de que obrando sobre las ar-
cillas de que estan formados los crisoles, las retortas y los
hornillos, dan lugar 4 silicatos fusibles deteriordndose
rapidamente aquellos recipientes. El cok que es mds den-
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s0 y cuyas cenizas son menos alcalinas, evita ambos incon-
venientes, Para emplearle se reduce 4 trozos de tamaio
de una nuéz y se tamiza para separar las materias pulve-
rulentas: se inicia la combustién con un poco de carbén
vegetal encendido. Como el cok necesita gran cantidad de
aire para quemarse bien, debe emplearse preferentementes
en aquellos aparatos en que se inyecta el aire d presion
superior 4 la atmosférica.

Los artefactos afectan generalmente la forma de hornos
de cuba, y en ellos, ya por el combustible empleado, ya
por la accién de una mdquina soplante, se eleva la tem-
peratura lo suficiente para reducir los compuestos del
hierro y del estafio y aiin para fundir el platino en reci-
pientes suficientemente refractarios. Sus dimensiones son
reducidas, asf es que solo pueden contener un crisol gran-
de 6’algunos pequeiios. Son ordinariamente mdéviles y asi
se consigue que ocupen menos lugar, y que cuando no
se empleen puedan colocarse donde no estorben,

Uno de estos aparatos consiste, fig. 40, en un cilindro
de palastro a a cerrado por su base inferior y abierto por
la superior, provisto interiormente de un revestimiento
refractario; lleva en su contorno de seis 4 ocho toberas x.
El recipiente a @ estd colocado concéntricamente en el
interior de otro y y* de mayor didmetro, también de chapa
de hierro; en la parte inferior de éste ltimo desemboca el
portaviento ¢ que conduce el aire inyectado por la mdqui-
na sopladora. Los dos cilindros estdn unidos por medio
de remaches 4 una corona de palastro d d; de este modo
el espacio comprendido entre ambos se halla cerrado.

El aparato, que vd montado sobre un soporte y éste
a su vez sobre rodillos, estd generalmente dotado de una
cipula 6 sombrerete A giratorio alrededor de una charnela.
Enfrente 4 las toberas x lleva unas aberturas ¥ ¥ cerradas
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con liminas de mica, por las que se puede observar la
combustién en el interior: existe ademds un pequefio ori-
ficio para introducir el manémetro k.

Para encender el horno se empieza por desecar bien
el revestimiento refractario: después se colocan los criso=
les sobre discos, de tal manera que el foado decada uno
quede al nivel de una tobera y separado unos 5 centime-
tros de las paredes del aparato. Se rodean aquellos de
combustible y se dd viento por ¢; este fluido llenard el
espacio e comprendido entre los dos cilindros, y por las
toberas x penetrard en el interior del a a para quemar cl
cok.

X El carbdn de retortas es superior al de cok yd por-
que siendo mids denso produce temperaturas mas elevadas,
ya porque no deja resfduos sélidos, pero arde con difi-
cultad; asf es que solo puede emplearse en hornos de tiro
forzado con gran exceso de aire.

19. Ldmparas de gds.—Sabido es que el gas proce-
dente de la destilacién de la hulla, es una mezcla en pro-
porciones diversas, de metano y de hidrégeno, contenien-
do ademds pequeias cantidades de éxido de carbono y de
hidrégenos policarburados. Se'quema en el aire producien-
do vapor de agua y anhidrido carbénico y desprendiendo
cantidades considerables de calor. Unoes conductos fijos
de plomo 6 hierro, lo llevan desde las retortas en que se
obtiene, 4 los aparatos en que se quema. En el conducto 6
canal general hay varias llaves, cada una de las qué per-
mite la comunicacidn con otros tubos secundarios, 4 cada
uno de los cuales corresponde una ldmpara.

Como estas son generalmente movibles, el final de)
tubo metdlico empalma con otro de caoutchout que se une
directamente al foco.

Los aparatos de calefaccién por medio del gds son



3D

Gy Humerosos, y existen muchos modelos diversos. Aqui
solamente indicaremos los mds comunmente usados en los
laboratorios.

20. Cuando se enciende el gas de la hulla enla atmds-
fera, éste arde con una llama blinca y brillante. En este
hecho estd basada la construccidn de los mecheros ordi-
narios empleados en el alumbrado piiblico de varias po-
blaciones. La claridad 6 brillantez de la llama es debida 4
la existencia en su interior de particulas de carbon incan-
descente, que provienen de la descomposicién ignea de los
hidrocarburos, particulas que se hallan al rojo vivo por
efecto del calor producido en la combustién.

Esta llama no calienta mucho, pues siendo grande su
voliimen en relacién d la cantidad de gas quemado, tiene
una temperatura media poco elevada: ademads en contacto
con cuerpos frios, deposita carbin. Cuando es grande la
limpara, la combustion se verifica incompletamente y la
llama se oscurece.

Apesar de estos inconvenientes, cuando se trata de
pequeiios focos destinados a producir poco calor 6 llama
corta, la ldmpara ordinaria de gas ofrece ventajas en razén
d suseancilléz, Por otro lado puede ddrsele una disposicidn
tal, que se disminuyan notablemente los inconvenientes
propios de una llama voluminosa y se asegure una com-
bustién perfecta.

o Ldmpara ordinaria con llama.—La mds sencilla
consiste en un tubo horizontal de cobre, cerrado por uno
de sus extremos y en comunicacién por el otro con el ga-
sogeno. En la generatriz superior lleva una série de pe-
queiios ot-iﬁcios equidistantes entre sf. El gds que sale por
estos agujeros, se quema produciendo varias llamas peque=
fas separadas, cuya altura depende del didmetro de aque-
llos y de la presion del gas. Se suele replegar el tubo ho-
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rizontalmente sobre si mismo, en forma de espiral, como
aparece representado en la figura 41. Es necesario limpiar
con frecuencia los mecheros que se recubren de materias
solidas; para ello se hace uso de una aguja. Siendo en este
aparato las llamas muy cortas no depositan carbén sobre
los objetos que se quieren calentar, los qué se colocan en-
cima y 4 pequena distaacia.

Otra disposicién es la indicada en la figura 42, en la
qué cada orificio lleva un mechero, cuya parte superior
tiene su hendidura correspondiente; estos aparatos sonand-
logos 4 los usadas en las poblaciones para quemar el gés
del alumbrado, y producen mds calor que el anteriormente
descrito. .

B Ldmparas de Bunsen.—Si en lugar de quemarse el
gas procedente de la hulla, bajo la forma de un chorro
proyectado en la atmdsfera, se mezcla préviamente con el
aire en proporcién conveniente,se vé la llama volverse me-
nos brillante, disminuir progresivamente de volimen, y
llega un momento en que el oxigeno de aquel flufdo es
suficiente para formar con el gds, una mezcla detonante,
La combustién se encuentra pues notablemente activada
por la mezcla del gds combustible con el aire comburente,
y verificandose en un espacio pequeno, la temperatura
desarrollada es considerable.

Estos fendmenos sirven de fundamento 4 la lampara
de Bunsen, que esta compuesta, (fig. 43) de un soporte ab
de fundicién, en el que se {ija un pequeiio prisma cuadran-
gular de laton ¢ d: en la parte inferior del mismo existe un
tubo g, al cual se une otro de caoutchout que conduce el
hidrogeno carburado que ha de quemarse; se mterrum-/ \
pe 6 da paso d voluntad 4 la corricnte gaseosa, por medio,
de una llave. El tubo g comunica con otro vertical m que'*
estd alojado en una cavidad cilindrica que existe en el in-

5
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terior del prisma ¢ d. El fondo del tubo m estd cerrado
hermeticamente y en su parte superior m, lleva una placa
con tres hendiduras equidistantes para dar salida al gis.
Este se mezcla con el aire atmosférico que entra por cua«
tro orificios circulares ¢ que existen en la pieza cd por
debajo de la parte superior del tubo m.

El combustible y el aire mezclados llegan 4 la boca f,
de otro tubo vertical de latén e f que se atornilla en una
rosca que tiene el prisma ¢ d. Encendiendo la mezcla en S
se obtiene una llama recta, vertical y sin humo, que se
puede arreglar 4 voluntad merced 4 la llave del tubo.

21, Ldmparas de alcohol,—Son frecuentemente em-
pleadas en los laboratorios cuando se opera sobre peque-
fias cantidades de materia y no se puede disponer del gds
procedente de la hulla.

Se usan dos modelos; la simple fig. 44, y 1a de Berce-
ulis de doble corriente de aire, fiz. 45, cuya simple ins=-
peccion basta para formarse idca de ellas

Artfeulo 3.°—Utensilies.

22, Soplete.—Este instrumento cuyo uso estd fundado
en el mismo principio de la limpara de Bunsen, produce
una llama sumamente caliente y fué empleado primitiva-
mente para hacer soldaduras metdlicas. Tiene actualmente
notable aplicacién en los ensayos por via seca ya para
reconocer ciertas propiedades generales de los cuerpos,
(estructura, volatilidad, fusibilidad, etc...) ya para efectuar
el andlisis cualitativo de la sustancia ensayada.

Consta, (fig. 46, lim. 3.%) de un tubo cilindrico a b de
latén cuyo extremo libre a, puede afectar la forma redon-
deada si se ha de introducir en la boca: 6 la de una trom-
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peta si sélo se han de aplicar los labios sobre aquel; esta
. ultima disposicién es mds conveniente, pues al soplar se
fatiga menos el operador. El otro extremo & se atornilla
en un recipiente cilfndrico ¢ d de mayor didmetro que sir-
ve de depdsito al aire y detiene la humedad que puede
llevar el inyectado por la boca.

Existe un tercer tubo f g que forma dngulo recto con
el a b, y que se une 4 rozamiento duro 6 4 tornillo, al re-
ceptdculo ed. El f g estd cerrado en su extremo f, por
una placa de platino en cuyo centro hay un pequeiio ori-
ficio, y mejor por una pieza gh de esta misma sustancia que
entra 4 rozamiento suave; esta disposicién aunque mds
costosa, es méds comoda y duradera. Si por el uso se ce-
rrase el pequeiio agujero &, basta calentarlo para abrirlo
de nuevo,

La longitud del soplete, que debe estar en relacién
con la vista del ensayador, es ordinariamente de 20 4 25
centimetros,

El aparato sirve para inyectar una corriente de aire,
fina y continua, en la llama de una ldmpara de gds, de al-
cohol, de aceite 6 en una simple bujfa. En la combustién
ordinaria, en cualquiera de estas llamas, se ven tres zonas
representadas en la fig. 47. La interior 6 ntcleo oscuro a
a, rodeado por una parte mds brillante ce f g y esta 4 su
vez por otra menos luminosa b d, La parte a a esta forma-
da por los gases procedentes de la descomposicién del
combustible que no pueden arder por falta de oxigeno, En
la parte ¢ e f g existen estos gases mezclados con aire in-
suficiente para su combustién completa, y por lo tanto se
quema solo el hidrégeno de los hidro-carburos y el car-
bono de las mismos se enrojece y da brillo 4 la llama. En
la zona exterior b d d la que llega fdcilmente el aire, se
queman totalmente los que no lo hicieron en la f¢, por
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consiguiente en esta es mdxima la temperatura, particular-
mente en m n. Si aqui se coloca un cuerpo capaz de com -
binarse con el oxfgeno, la oxidacién tendrd lugar, pues
existe una temperatura muy elevada y aire en exceso: por
esta razén 4 esta zona exterior se la denomina de oxida-
cidn, Reciprocamente si se colocan cuerpos oxidados en
la parte brillante e f g cederan su oxigeno al carbono y 4
los hidrocarburos en ella existentes; serd pues llamada de
reduccidn.

Si por medio del soplete, se lanza sobre un lado de la
llama de que se acaba de hablar, un chorro fino de aire,
sucede que aguella no se eleva ya verticalmente, sino que
se estrecha y alarga en punta, siguiendo la direccion de la
corriente aérea, segin indican las fig. 48 y 49; ademds
la completa combustion no se verifica ya solo alrededor
de lallama, sind en toda ella. En consecuencia, la tempe-
ratura sc eleva notablemente, pues la combustidn se aviva
y disminnye el espacio en que tiene lugar.

Segtin se quiera oxidar 6 reducir un cuerpo, hay que
colocar el soplete en distinta forma y soplar de diferente
maneta. En efecto: se puede obtener 4 voluntad la llama
oxidante 6 reductora, por medio del gas del alumbrado, al
salic por un mechero encendido cuya hendidura esté un
poco inclinada sobre el eje del tubo: aquél combustible
tiene la ventaja de que se puede regular la corriente al ar-
bitrio del operador. Para mayor comodidad se puede co-
locar el soplete en un soporte metalico y mévil que permita
elevarlo 6 bajarlo segtin convenga. En vez de la limpara
de gas puede emplearse una de aceite de mecha ancha y
gruesa 6 una bujia de buen diametro. Puede también ser-
vir la de alcohol, para obtener la llama oxidante,

La fig. 48 representa la llama de reduccién y la 49 la
de oxidacién: en ambas las partes mds luminosas estin
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sombreadas. Para obtener la primera se coloca el soplete
en el borde de la llama que debe ser fuerte, y se inyecta
una corriente moderada de aire, La mezcla de aire y de
gds es incompleta en estas condiciones, y entre la parte
azul interna m y la extecior n apenas visible, hay una zona
a brillante y apropésito para la reduccién.

Para conseguir la de oxidacién, (fig. 49) se hace entrar
un poco el soplete en la llama, se modera la salida del
gds y se inyecta gran cantidad de aire. Este se mezcla in-
timamente con el combustible y se forma una llama cénica
interior alargada, brillante solo en su extremidad a y en-
vuelta por otra zona delgada y puntiaguda de un azul poco
visible. Los cuerpos que se deseen fundir, se deben poner
en a, y un poco mas atrds los que se quieran oxidar.

23. Termmo-reguladores.—La calefaccién por medio
del gas, (quede jamos estudiada anteriormente,) estd some-
tida & muchas influencias capaces de modificar bastante las
temperaturas alcanzadas. Los cambios en la del aire am-
biente, la composicién variable del combustible, el calen-
tamiento del medio en gque se opera, son algunas de estas
causas. Por lo tanto, en las experiencias en que se necesite
gran precision, es necesario recurrir 4 los reguladores
de temperatura. Estos aparatos aunque diferentes entre si,
estdn casi todos fundados en el mismo principio: las dila-
taciones y contracciones de una masa sélida, liquida 6 ga.
seosa, colocada en el recinto que se calienta, se utilizan
para cerrar 6 abrir el urificio de salida del gds que haya de
quemarse,

En general puede decirse que ningun regulador de
temperatura funciona bien, si el gds 4 que se aplica, sufre
variaciones grandes ¢ bruscas de presién. No deben pués
emplearse mads que en los casos en que esta presidn sea
sensiblemente constante,
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24, Regulador de Bunsen.—Fué el primitivamente
ideado y aparece en la fig.2 50. El hidrocarburo que haya
de quemarse llega por & y atravesando el tubo de caout-
chout T penetra por % en otro de vidrio M N, lleno de
mercurio desde N hasta O. El recipiente M N tiene un
ensanchamiento R y se introduce hasta él, en el recinto 6
estufa cuya temperatura se desea graduar. De este modo
el mercurio que ocupa el espacio N O adquiere la tempe-
ratura del recinto y segiin que la de este suba 6 baje
ascenderd 6 descenderd la columna mercurial. Este mo-
vimiento es el que se utiliza para graduar la corriente de|
gds combustible, y para hacer aquél mds sensible, se colo.
ca el disco movible C abierto por su parte superior, lleno
de H g. y terminado en un tubito P lleno de aire, que llega
hasta el fondo N; el aire encerrado en P y el que queda
debajo del disco C al llenar el aparato, sufre también di-
lataciones y contracciones por los cambios de temperatu-
ra, las qué se suman 4 las que experimenta el mercurio,

El depésito M N estd cerrado por su parte superior
con un tapdn, por el que pasa d rozamiento suave un tubo
de hierro O a d que sirve para dar salida al gas que ha de
quemarse, para lo qué lleva en'O una abertura a bisel y
mejor una hendidura, que segin esté mis 6 menos sumer-
gidaen el H g. dard paso a mayor 6 menor cantidad de
combustible.

Para operar con este aparato se eleva el tubo O a de
manera que su orificio inferior quede fuera del mercurio: se
abre la llave b que da paso al gds, se coloca el tubo M N en
el recinto 6 estufa que se quiere calentar y {se prende fuego
en el extremo d. Cuando el medio ha alcanzado la tempera-
tura deseada, se baja el tubo Oa en forma que al mechero
d llegue una cantidad pequenadel hidrocarburo, tal que solo
sea la suficiente para mantener la temperatura constante.



A partir de este momento si la temperatura del recin-
to desciende, el mercurio baja y por lo tanto, queda des-
cubierta la hendidura O del tubo metdlico y da paso 4 ma-
yor cantidad de gas: si por el contrario la temperatura
aumenta, el mercurio sube y tapa mds y mds el orificio O,
pudiendo llegar 4 cerrarle, en cuyo caso se apagarfa la
llama producida en d: para impedir esto se dispone una pe-
queiia abertura F en el tubo O M, cerca de este iltimo
punto, la que permite el paso constante de una pequefna
cantidad del fluido combustible, pero suficiente para maa-
tener el mechero d en ignicién,

Los inconvenientes de este aparato consisten en su
fragilidad, en que estdn muy préximos los limites de tem-
peratura en que puede usarse, y en que se altera la capa
superior del mercurio, trasformindose en sulfuro, al con-
tacto del gds impuro.

Esto ultimo puede evitarse en parte, haciendo que no
pase por el termo-regulador, todo el hidrocarburo que se
vd 4 quemar, para lo que se coloca en huna llave que
permite enviar directamente 4 d parte del combustible.
Esta disposicion asegura la combustion constante end y
suprime el orificio £,

25, Conservacién de gases.—Los frascos de vidrio
hermeticamente cerrados, sirven para guardar pequeifias
cantidades de un gds cualquiera durante largo tiempo:
Para operar sellena de mercurio el recipiente y se coloca
sobre la cuba hidrargiro-neumatica d la que se hace llegar
el fluido: cuando el frasco estd lleno se cierra untando el
tapon con sebo y se retira de la cuba,

Cuando la cantidad del cuerpo gaseoso que hay que
conservar es algo considerable, conviene recurrir 4 los
gasometros,

Uno de los mds comunmente empleados es el de Reg -
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nault, que estd formado, (fig. 5I) de un depdsito cilindrico
de zinc, palastro 6 cobre M N, cerrado por sus bases.
Lleva encima una cubeta C C' desu mismo didmetro,
abierta por su parte superior y sostenida por cuatro pe-
queilas columnas metdlicas. r, §,¢ y ¥; las dos primeras
" son huecas y las otras macizas. La s pone c¢u comunica-
cidn por medio de una llave, la base superior de M N con
el fondo de C C' y termina en una bola % 4 la que se pue-
de adaptar un tubo de caoutchout. El tubo r r' parte del
fondo de C C'yllega al de M N teniendo también una
llave. Existe un tercer grifo b en la parte superior y lateral
de M N al qué por medio de un ensanchamiento b se
puede unir otro tubo de goma. En el recipiente M N y en
su parte iuferior y lateral hay un tubo inclinado g que se
cierra exteriormente por medio de un tapén roscado; este
tubo estd destinado 4 la entrada del gdas y 4 dar salida al
agua por €l desalojada, para lo que estd guarnecido por
un collar metdlico d que dd paso 4 aquél liquido. Final-
meunte entre z #” se coloca un tubo de nivel.

Para cargar de fluido el aparato, se empieza por lle-
narlo completamente de agua, 4 cuyo objeto se vierte
este liquido en CC'y se abren las llaves r y s: el agua
entra por r y el aire contenido en el interior se escapa a
la atmdsfera por s. Para acelerar la operacion, debe abrir-
se también el grifo b, Cuando el liquido empieza 4 salir
por éste, se cierra y cuando termina la expulsién del aire
por k, se giran las otras llaves y estd terminada la primera
parte de la operacién, que dcbe comprobarse por medio
del tubo n #'.

Lleno asi el gasémetro, se desatornilla el tapdn g: e|
agua no saldrd por él, puesto que sobre ella obra por
igual la presion atmosférica, pero basta adaptarle al tubo
J e de llegada del gds que se quiere guardar, para qué
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este suba hasta M N y el liquido salga por d. Cuando ha
salido todo, se poneel tapon g y el receptdculo M N que-
dard lleno del gas.

Cuando se desee hacer salir este, se coloca en b un
tubo de caoutchout para conducirle 4 donde convenga, se
echa agua en C C' y se abren las llaves b y r. El agua en-
trard por » ' en el aparato y comprimird el fluido que en
¢l se encuentra, 4 una presién medida por la diferencia de
sunivel en CC'y M N. Con esta misma presién saldrd
el gas por b, y serd reemplazado en M N por el liquido que
caerd en la cubeta C C’, la que debe tenerse siempre llena
de aquél compuesto. A medida que sale el gas la presidn
en M N disminuye, porque el nivel en C C' permanece
sensiblemente constante, mientras que se eleva mds y mds
en M N. Luego que el agua llegue 4 b, la presidn quedard
reducida a la de la columna liguida que apoye en el plano
horizontal que pasa por & y llegue a la parte superior dé C
C'. Esta altura habrd que graduarla segiin sea la minima
presidn a que se desee salga el fluido del gasémetro.

Si se quiere Unicamente llenar de gas un frasco, se car-
ga de agua y se coloca invertido sobre la bola %, se vierte
liquido en la cubeta, y se abren las llaves r y s.



Capitulo 3°°
PRACTICA DE LAS MANIPULACIO NES.
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Artioule 1.°—Determinacidn de peses.

26, Pesadas—Reglas generales— La balanza que pue~
da pesar de 70 4 80 gramos es suficiente en general para
todos los analisis de precisidn, '

El aparato (fig. 52) debe estar encerrado en una caja
de vidrio muy seca, d cuyo efecto se coloca dentro de ella,
una cdpsula conteniendo dcido sulfiirico puro y concentra-
do, 6 potasa cdustica 6 cualquiera otra sustancia dvida del
agua,

Aunque hay balanzas que aprecian directamente mili«
gramos y décimas de miligramo, es mds conveniente em-
plear las que solo aprecian en los platillos, miligramos,
obteniéndose de una manera indirecta fracciones de mili-
gramo, por medio de un caballete de platino que pesa un
centigramo y que se coloca sobre uno de los brazos hori-
zontales y graduados de la balanza, De la distancia 6 colo-
cacion de aquél con relacion al eje de esta, se deducen las
fracciones de mg.que haya enla pesada. El caballete
mencionado puede quitarse 6 ponerse 4 voluntad sobre el
brazo graduado, merced 4 una varilla metdlica que en su
movimiento de traslacion, lo suspende 6 lo deja sobre el
brazo.

Es indispensable que la balanza esté provista de un
sistema destinado d mantener inmdvil la cruz cada vez



que se aumente 6 se disminuya la carga de los platillos:
no debiendo, por lo tanto, hacerse variacién alguna en
ellos, sin llenar previamente este requisito.

Para los ensayos metalirgicos se necesitan, ademds de
la balanza de precisién que se acaba de indicar, otra me-
nos perfecta susceptible de pesar un kg. y de apreciar un
dgr. y otra ordinaria para medir pesos superiores 4 un kg.

Pueden emplearss dos procedimientos distintos para
determinar el peso de la sustancia analizada; el de la pesa-
d1 directa y el de la doble pesada. Este tltimo consiste en
poner el cuerpo en uno de los platillos y en el otro gra-
nalla de Z n 6 laminas de C u hasta obtener el equilibrio:
una vez logrado este, se retira la sustancia y se ponen en
su lugar las pesas necesarias, Este método aunque mas
lento, es mads exacto.

Al hacer las pesadas debe colocarse siempre la sustan-
cia en el mismo platillo, y asegurarse antes de operar, de
que la balanza estd en equilibrio: ademds hay que proce-
der ordenadamente, es decir, colocar el peso inmediata-
mente inferior al puesto anteriormente, continuando asi
hasta lograr el equilibrio,

Cuando la balanza de quese disponga no sea justa,
por no tener los brazos exactamente iguales, se puede uti-
lizar por sustitucién. Para ello se coloca la materia en un
platillo y se obtiene el equilibrio con granalla de Z »; esto
logrado, se retira la sustancia y en su lugar se ponen pesos
hasta restablecer de nuevo el equilibrio.

El cuerpo sdlido que se vaya a pesar debe colocarse
en un crisol de plata 6 platino, 6 en una naveta de porce-
lana 6 vidrio y nunca directamente sobre el platillo, nj
tampoco sobre papel 1 otras sustancias que siendo sus-
ceptibles de absorber el agua higrométrica, varfan fre-
cuentemente de peso. De ordinario se pesa primero el re-
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cipiente vacio y luego lleno del cuerpo, deduciéndose el
peso de este, por diferencia entre las dos pesadas. Si es
liquido, se pesa en frascos hermeticamente cerrados.

Sin embargo, los receptdculos que hayan de ser em-
pleados frecuentemente, deben llevar una etiqueta en que
conste su peso exacto. Es conveniente también poseer
dados de vidrio, cuyo peso sea el mismo que el de aque-
llos recipientes. De este modo se consigue no tener que
pesar el crisol 6 la naveta cada vez que hayan de emplear-
se: por otro lado, al llenarlos con la sustancia cuyo peso
se busca, se podrd equilibrar el vaso con el trozo de vi-
drio que le corresponda y solo habrd que poner las pesas
que 4 la materia se refieran,

Las pesas son de P ¢, de A g 6 de A ! las pequenias, y
de latén las mayores. Las constituidas de A / tienen sobre
las demds la ventaja de que siendo aquél metal poco den-
so, son mds voluminosas y por consiguiente de mds ficil
manejo. Estos pesos se conservan en cajas apropiadas y
se toman con una pequena pinza.

Los recipientes no deben pesarse cuando estdn 4 altas
temperaturas, pues el caldrico radiante dilata el aire que les
rodea y en consecuencia éste sube; al ser sustituido por
el aire frio, se forma una corriente ascendente que eleva el
platillo, resultando, por consiguiente, el recipiente y su
contenido con menor peso que el verdadero.

Como el peso especiflico de los cuerpos sélidos es mu-
cho mayor que el del aire, se suele despreciar el error que
se comete al verificar las pesadas en este elemento y no en
el vacio; pero si se quiere rigurosa exactitud, es preciso

corregir aquél, por medio de las férmulas estudiadas en la
Fisica, '
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Artfoule 2.°—Operaciones meednicas. '

27. Pulverizacion.—Para colocar un cuerpo sélido en
condiciones de andlisis, para lograr que sea atacado por
los disolventes y agentes de separacidn, es condicion esen=-
cial reducir aquel 4 polvo tan fino como sea posible. En
efecto, se logra asi que aumenten los puntos de contacto
entre el sélido y el liquido y se disminuye la fuerza de
cohesién del primero.

Segin la naturaleza de la sustancia se deben emplear
medios distintos. En unos casos basta con triturar y moler
la materia, en otros es preciso levigarla ¢ tamizarla para
obtener aquél resultado.

Para lo primero se emplean ya escofinas 6 limas, su-
jetando las sustancias entre las mandibulas de un torno,
ya morteros que deben estar formados de una sustancia
suficientemente dura para que no sufra deterioro, ni se
desprendan particulas que se mezclarian con las del cuer-
po tratado. Para los compuestos salinos y otros analogos
que no son muy duros, se pueden usar morteros de por-
celana, de mdarmol 6 de bronee, pero para la mayor parte
de las menas 6 cuerpos semejantes deben ser de pérfido,
dgata, calcedonia 6 pedernal. En este tltimo caso se
empieza por quebrantar los trozos mayores (envolviéndo-
los en varios papeles) y golpedndolos con un martillo so-
bre una placa de acero 6 de hierro; las arenas asi obteni-
das se criban en un tamiz y las mds menudas se muelen
por pequenas porciones en motteros de dgata, hasta re-
ducirlas 4 polvo casi impalpable. Pueden también sepa-
rarse las arenas mds finas de las gruesas, por medio de
una operacion llamada dilucion y que estd fundada en que
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los polvos tenues de las sustancias insolubles, puestos en
suspensién en los liquidos, tardan mds en irse al fondo
que los trozos mayores.

Cuando se opera sobre minerales de los que se posee
pequeiia cantidad, 4 fin de evitar pérdidas, se usa el mor-
tero de acero representado en la fig. 53. Estd formado por
el pié macizo a b en el que encaja la parte cilindrica y hue-
cacd. En el fondo e f de esta, se coloca la materia ya
quebrantada, y sobre ella se pone el pilén m n también
de acero. Puesto el mortero sobre una mesa resistente, se
golpea verticalmente la cabeza del pilén con un martillo,
hasta obtener la pulverizacién completa,

Los minerales dificiles de reducir 4 polvo que puedan
sufrir una alta temperatura sin descomponerse ni volatili-
zarse, y que ademds no sufran alteracién en ¢l agua, deben
calcinarse al rojo y echarse rdpidamente en aquel liquido,
volviendo enseguida 4 ponerlos 4 la temperatura del rojo,

Los morteros de dgata no deben tener grietas ni cavi-
dades apreciables: hendiduras superficiales hacen el ins-
trumento fragil.

Los minerales insolubles en el H* O que han de ser
tratados por via seca, no lo serdn de una manera comple-
ta, sin6 se reducen préviamente 4 polvo muy fino. Se ob-
tiene este resultado (después de molerlos dentro del agua)
yé levigdndolos, 6 sea tratando los polvos por gran canti-
dad de aquel liquido y recogiendo los posos que en él se
forman, ya tamizdandolos,

Claro es que esta molienda y levigacién no puede
efectuarse con las sustancias que sean solubles en el agua,
Debe tenerse en esto especial cuidado, pues ocurre que
cuerpos que se tienen por insolubles, no lo son en reali-
dad cuando se hallan en estado pulverulento; tal ocurre
con el vidrio que reducido 4 polvo ténue, se disuelve ra-
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pidamente en el H* O fria, en una proporcién de un dos
d un tres por ciento,

Para moler dentro del H* O, se agrega una pequeiia
cantidad de este liquido, al polvo que hay en el mortero, y
se golpea la masa trabajando la papilla formada hasta
que no se perciba ruido alguno. Se logra mds rapidamente
el resultado, efectuando la dltima parte de la operacion
sobre una placa de dgata, de pedernal 6 de pérfido, y ha-
ciendo presion con un pilén de vidrio 6 de mdrmol. Des-
pués se echa la masa en una cdpsula semi-esférica de por=
celana, se evapora en el bafio de marfa y se remueve el
residuo por medio del pilon.

Para efectuar la levigacién se coloca la materia proce-
dente de la operacidn anterior, en un vaso de fondo plano,
se remueve con H? O destilada, se deja reposar cerca de
un minuto y se decanta en otro recipiente, el lfquido en-
turbiado por las partes mds imperfectamente pulverizadas.
Estas son de nuevo molidas y vueltas 4 levigar hasta que
toda la materia esté reducida 4 un polvo muy ténue. Final-
mente se pone este de nuevo en suspensién en el H* O,
se deja reposar y al cabo de algunas horas se decanta el
agua y se deseca el residuo en el mismo recipiente en que
se encuentra.

El tamizado se lleva d cabo del modo siguiente: se co-
loca en la boca de un frasco cilindrico de vidrio de poca al-
tura, un trozo bien lavado y seco de tela fina, dejindolo al-
go flojo y curvo: sobre €l se pone una pequeia cantidad de
la materia y se cubre con un pedazo de piel que esté muy
tirante, Golpeando sobre la membrana se producen sacu-
didas que obligan 4 pasar 4 través de la tela d la sustancia
pulverulenta, La parte deesta que no pasa, se muele de nue-
vo en el mortero de dgata y se vuelve a llevar sobre el ta-
miz, continuando asi la operacionel tiempo que sea preciso.



— 4R -

Al efectuar la pulverizacién sea por levigacion, sea
por tamizado, si la sustancia es mezcla de varias de dife-
rentes durezas, se cometerfa grave error si solo se anali-
zasen las primeras porciones del polvo obtenido, puesto
que los elementos mds fdciles de desagregar estarian en
aquellas en mayor cantfdad que los mds dificiles de reducir
4 polvo. Es preciso en estos casos ensayar toda la mate-
ria pulverizada y que no haya pérdida alguna de ella,
puesto que esta se repartird desigualmente entre los di-
versos cuerpos que forman la mezcla que se analiza, Es
preferible en casos tales, prescindir de la levigacién y pul-
verizar directamente y durante largo tiempo la sustancia
en el mortero, hasta obtenerla suficientemente ténue.

Si se trata de tomar una muestra de una materia cuya
composicién no es homogénea, por ejemplo de un mineral
de hierro, se reduce primero un trozo a arenas gruesas
en un yunque de acero, se mezclan bien, y se toma una
parte que se pulveriza finamente,

28. Desagregacién.—Se diferencia de la operacion an-
terior en que en ella no se emplea la percusién para redu-
cir 4 polvo las sustancias, ni atn la calcinacién al rojo se-
guida de inmersion en el agua fria, como puede efectuarse
con algunos silicatos para obtenerlos pulverizados. Su ob-
jeto esencial es hacer solubles en el agua 6 en los dcidos
algunos silicatos y sulfatos que son insolubles en aquellos
liquidos en condiciones ordinarias; es por lo tanto opera-
cién distinta también de la disolucion.

La desagregacion puede hacerse por varios procedi-
mientos. Uno de ellos consiste en mezclar en un crisol de
plata (por medio de una varilla de vidrio) una parte en
peso del cuerpo que se’ desea desagregar, con cuatrod
cinco de carbonato potdsico ¢ sddico, secos y pulveriza-
dos. Se tapa cl crisol, y se calienta en una ldmpara de al-
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cohol 6 en una mufla, 4 fin de conseguir que se funda la
mezcla, Esto logrado, se deja enfriar el crisol en un vaso
de precipitar tapado por medio de un embudo, y cuando
_se haya enfriado, se vierte por aquél agua acidulada con
acido azdico 6 clorfdrico.

Terminada la reaccién, se calienta el conjunto para
facilitar su solucién; el liquido obtenido debe ser limpido
y no tener en suspensién sustancia alguna. Se evapora 4
sequedad en el bafio-maria, se calienta el residuo 4 200°,
se humedece después con dcido cloridrico, se macera, y
se dilde en agua. En estas condiciones la materia sdlida
debe haberse disuelto por completo en el liquido: de lo
contrario debe volverse 4 repetir la operacidn.

Pueden también utilizarse como fundentes y desagre-
gantes el hidrato y carbonato de bario, 6 bien el disulfato
potdsico, operando con estos reactivos de un modo and-
logo al que se acaba de explicar.

20. Desecacién.—En todo andlisis es preciso como
punto de partida, colocar el cuerpo en un estado caracte=~
ristico tal, que se pueda volver 4 colocar en él, tantas ve-
ces como se desee,

Dejamos sentado que el andlisis elemental requiere
primero la determinacién de la naturaleza de los elementos
que forman el compuesto, para luego investigar en qué
proporciones entran en él; pero casi siempre estos elemen-
tos constitutivos estin acompanados de cantidades mas 6
menos grandes de agua que no forman parte esencial de la
composicién de los cuerpos y que estos retienen entre
las pequeiias particulas que los constituyen, 6 que ab-
sérben del aire.

Es evidente que no se podrd saber exactamente cual
es la cantidad real de la sustancia sobre que se opera, si
previamente no se la desembaraza de esta cantidad varia-

(]
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ble de agua que contiene. Es por consiguiente preciso,
como operaci6n siguiente 4 la de la pulverizacidn, desecar
la mayor parte de los cuerpos solidos antes de someter-
los al andlisis, Esta operacién es de gran importancia 4 fin
de obtener resultados exactos, tanto que se puede asegu-
rar que la mayor parte de las diferencias que se encuen-
tran.en el andlisis de una misma sustancia, provienen de
que esta estaba en condiciones distintas de humedad.

De lo dicho se desprende que la desecacién no tiene
por objeto hacer perder 4 los cuerpos ni el agua de cons-
titucién, ni la de cristalizacién; tan solo tiende a hacer des-
aparecer la de interposicién 6 la absorbida de la atmds-
fera. Respecto 4 la desecacion de filtros y precipitados se
estudia mds adelante.

Para operar, es preciso conocer exactamente las pro-
piedades de la materia en estado de sequedad: es decir, es
necesario saber si pierde el agua al rojo, 4 cien grados, en
el aire seco 6 simplemente en contacto de la atmésfera,
para elegir, segun el caso, el medio adecuado de deseca-
cion. Algunas veces se guardan las materias desecadas en
vasos hermeticamente cerrados, pero en general se las in-
troduce en tubos mds 6 menos grandes, cerrados por un
extremo y de paredes suficientemente gruesas para que
resistan la presién de un tapdn de corcho recubierto con
una lamina de estaiio 6 de cauchout, que se hace entrar
forzadamente por el otro extreme.

a.  Cuerpos que pierden el agua al contacto del aire at-
mos férico yr que no pueden sufrir elevacion de tempera-
tura sin descomponerse.—Se les reconoce facilmente en
que abandondndolos en la atmdsfera, se empaiia su super-
ficie, y terminan por reducirse 4 polvo, Es muy dificil lo-
grar su desecacion completa; se pulveriza el cuerpo y se
coloca entre varios dobleces de papel de filtro, compri-
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miéndolo fuertemente y repitiendo esta operacién con otros
papeles, hasta que estos no presenten vestigios dehumedad.

8 Cuerpos que no pierden su aguz en presencia del aire
atmos [érico ordinario y si en este fluido desecado arti-
ficialmente; pero que no pueden someterse d la accién de
este ultimo porgue se eflorescen, ni calentarlos porque se
alteran. Se muelen, se comprime el polvo resultante, si
estd muy himedo, entre hojas de papel de filtro; después
se le deja algin tiempo extendido en capa delgada sobre
el papel secante, resguarddndole del polvo y de los rayos
del sol.

v Cuerpos que no sufren variacion en el aire seco, y
que pierden su agua d cien grados, experimentando cambio
en su constitucién —Se pulveriza la materia y se extiende
en una capa delgada sobre un vidrio de reloj 6 una cdpsula
de porcelana poco profunda; uno i otra se colocan en un
espacio cerrado cuyo aire esté desecado por el dcido sul-
furico concentrado. Se emplean ordinariamente para este
objeto unos aparatos, llamados desecadores que pueden
servir ademas para enfriar en el aire seco (antes de efec-
tuar la pesada) crisoles 6 cdpsulas cuya temperatura sea
elevada.

Un modelo de desecador estd representado en la fig. 54,
Consta de un platillo a a de vidrio deslustrado sobre el que
vé colocada una campana b & de [a misma sustancia cuyos
bordes estan untados de sebo 4 fin de impedir la entrada
del aire. Sobre la placa y bajo la campana, vaun vaso ci-
lindrico ancho y poco profundo ¢ lleno de dcido sulfirico
concentrado, y un disco d de fundicién sostenido por tres
piés, y con varios orificios de diversos tamafios en los que
se colocan los vidrios de reloj que contienen las sustancias
que se intentan desecar, 6 los crisoles que se quieren en-
friar,
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Otro modelo muy sencillo es el que aparece en la figu-
ra 53. Consiste en un vaso de precipitar a a cuyo borde
estd redondeado y recubierto de sebo; sobre él encaja un
disco de vidrio deslustrado b b. Hasta la tercera parte de a @
se echa dcido sulfiirico concentrado y de su fondo parte un
hilo de plomo ¢ recurbado segtin aparece en la figura y en
cuyo aro superior se pone la materia d desecar,

La fig. 56, representa otro desecador muy apropdsito
para enfriar crisoles antes de pesarlos. Consta de un de-
posito a a de vidrio grueso (en el que se pone la sustancia
desecante) de diez cm. de altura, con un cuello b b ligera-
mente cénico que termina en su parte superior en un ani-
llo ¢ e delatén sobre el que apoya un tridngulo de platino
para sostener el crisol. La tapadera d d, debe obturar her-
meticamente y para ello se unta de sebo su parte inferior.

& Cuerpos que pierden completamente su agua d los
cien grados, sin experimentar cambio en su constitucion.-
Se les deseca en el bafio-marfa, ya en una corriente de aire
ordinario, ya en una de este gas secado artificialmente:
esto en el caso en que las sustancias sean dificiles de de-
secar 6 se quiera acelerar la operacién,

El bao (fig. 57) llamado también estufa de Gay-Lussac,
estd formado por una caja rectangular C C de palastro 6
cobre de dobles paredes, excepto la cara anterior que es
sencilla y en la que ve la puerta G, que lleva unos orificios
0 0 para que se renueve el aire del interior cuando el
bafio esté cerrado. En la cavidad interior se colocan las
materias que se quieren desecar y por la abertura B se
echa agua de lluvia, que rodeard 4 aquel recipiente y cuya
temperatura hay que elevar d la de ebullicién por medio
de una limpara 1 otro foco calorifico que se coloca debajo
del aparato, teniendo cuidado de colocar un tubo de vidrio
en el orificio B y de adaptar al E un termémetro, El nivel
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del agua llega hastala mitad 6 las dos terceras partes de
la altura de las caras laterales, y se observa por medio del
tubo D existente en una de ellas. La temperatura en el in-
terior, no llega nunca 4 ser exactamente la de cien grados
y cuando se desee este resultado, en lugar de cerrar la
abertura B con un simple tubo, debe ponerse en aquel ori-
ficio un tubo recurvado dos veces: la rama mads larga se
introduce en una probeta llena de agua,

Las sustancias se colocan sobre dos vidrios de reloj
que se meten en la estufa. Durante la operacidén se pone un
vidrio dentro del otro, y para la siguiente de la pesada,
se pone uno haciendo de tapadera: antes de obtener el
peso es preciso que se hayan enfriado. Cuando las ma-
terias son higrométricas, es necesario impedir que vuel-
van 4 absorber humedad durante el enfriamiento. Para
ello se eligen dos vidrios que encajen bien y se les coloca
entre los brazos de una pinza (fig. 58) que los oprime
fuertemente, dejandoles enfriar en una campana en la que
se coloca una cdpsula con dcido sulfirico.

X Cuerpos que no pierden su agua d cien grados mds
que de una manera incompleta, pero que no pueden sufrir
la temperatura del rojo sin descomponerse.—Para secar
estas sustancias se hace uso del bafio de aceite 6 del de
aire, y tambien de discos desecadores; el secado se hace
entre ciento diez y ciento cincuenta grados y atn 4 mds
elevada temperatura, Puede auxiliarse con una corriente
de aire y puede hacerse también en una atmdsfera de an-
hidrido carbdnico de débil presién, 6 en el vacio.

El bafio de aceite es el mismo de marfa ya descrito, en
el que se sustituye el agua por aquél liquido. y mejor por
la parafina que no despide mal olor,

El bafio de aire ¢ estufa consta (figura 59) de una
caja rectangular de cobre a b soldada en sus uniones con
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latén, de 15 4 20 cm. de longitud por 10 4 15 de ancho.

En la abertura ¢ de su parte superior, existe un tapén
atravesado por un termémetro d cuya esfera llega 4la mi-
tad de la altura de la caja y que indica la temperatura del
aire interior: e e es un soporte de alambre sobre el que se
pone la materia 4 desecar, colocdndola antes en cristales
de reloj, capsulas 6 filtros.

Se calienta la caja a b por su parte inferior por medio
de una limpara de aceite, de gds 6 de alcohol, y una vez
obtenida la temperatura deseada, se regula la limpara
mencionada 4 fin de que aquella, permanezca sensible-
mente constante.

Conviene, para evitar las pérdidas de calor por radia-
cidn, rodear todo el aparato de una envuelta de cartén en
la que ia pared correspondiente 4 la puerta del bano, es
movible,

Otra estufa mas pequeiia, estd representada en la figu-
ra 60. Consiste en un cilindro A de cobre fuerte, cerrado
herméticamente por medio de la tapadera B. En esta hay
dos orificios: el C para dar paso 4 un termdémetro D y el
E, que no debe cerrarse herméticamente, para dar salida
d los gases. En el interior de A y hacia su mitad, existen
tres salientes en los que apoya un tridngulo de platino,
sobre el que se coloca el crisol que se quiere enfriar 6 de-
secar.

Puede emplearse también el aparato de Liebig (fig. 61)
que consiste en un bafio de maria 6 de aceite (caleatado
por la ldmpara L. 6 por un hornillo) en cuyo interfor se co-
loca el tubo M en el que se pone la sustancia que se quiere
desecar, y el termémetro T para observar la temperatura
alcanzada. El depdsito M comunica por la derecha con el
tubo D' que esta lleno de cloruro de calcio, con objeto de
secar el aire que atraviesa el aparato merced 4 la aspira-
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cién producida por el vaso A lleno: de agua, Entre A y M
se interpone otro tubo D en forma de U que contiene una
sustancia dvida del agua 4 fin de desecar el fluido que hd de
pasar por M,

Aquellas sustancias que 4 altas temperaturas se alteran
por la accion del aire, deben desecarse en el aparato in-
dicado en la fig, 62, Se compone de un cilindro de cobre
B B lleno de parafina, en el interior del que se coloca un
vaso de vidrio 6 de hierro A A que se llena de mercurio,
En A A se introduce un termdémetro y el tubo de vidrio C
que contiene la materia que se desea desecar. Por b se
hace llegar la corriente gasevusa que convenga (hidrégeno,
azoe, anhidrido carbédnico, etc.) que sale por a: este tubo
esta recurvado en dngulo recto para impedir que el gas
arrastre alguna cantidad de la materia puiverulenta que
existe en C.

Para las investigaciones en que es preciso secar 4 alta
temperatura varias muestras de una misma sustancia, se
emplea el disco desecador debido 4 Fresenius; consiste,
(fig. 63,) en un disco de fundicidn a b de veinte cm. de did-
metro y ocho kildgramos de peso, sostenidos por tres piés
¢; entre estos se coloca una ldmpara que hace alcanzar al
aparato la temperatura que se desea. Equidistantes del
centro de a b, hayseishuecos 6 cavidades cilindricas bien
pulimentadas, marcados en la figura con los seis primeros
nimeros, en cuyas cavidades se introducen seis pequefos
cazos de latén,

Cada uno de estos lleva un mango vuelto hacia la peri-
feria del disco y alojado en un rebajo que en €l existe; cada
mango lleva grabada una de las seis primeras cifras, que
se corresponden con las de las cavidades, 4 fin de que cada
cazo se coloque siempre en el mismo hueco; cinco de estos
recipientes, cuyos bordes estdn al nivel de la cara superior
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del disco, reciben las materias que se quieren desecar, y
en el sexto se ponen limaduras de cobre y sobre ellas la
bola de un termdmetro sostenido en su parte inferior por
el aro e y hacia su mitad por el brazo m.

w Cuerpos que no sufren cambio 6 variacién al rojo.
—A estas sustancias es muy facil desembarazarlas de su
humedad. Se las coloca en un crisol de platino 6 de porce-
lana que se calienta 4 la ldmpara de gds hasta que dos pe-
sadas sucesivas no acusen variacién. Después de dejarlas
enfriar un poco, se las coloca en un desecador y se las
pesa en frio; la diferencia entre este peso y el de la sustan-
cia antes de someterla al secado, indicard la cantidad de
agua que contenfa el primitivo peso, y de ella se pasa por
una sencilla proporcién al tanto por ciento.

30. Solucién y Disolucién.—Distinguen algunos estae
dos palabras llamando solucién 4 la operacién que tiene
por objeto disolver un cuerpo sélido, liquido 6 gaseoso en
un liquido, cuando entre éste y aquél hay analogia en sus
propiedades quimicas. Por el contrario denominan disolu-
cion al fenémeno de disolverse un cuerpo cualquiera en un
liquido, cuyas propiedades quimicas son opuestas 4 las de
la sustancia disuelta, Dicho de otro modo: se llama solu-
cién 4 la simple mezcla del liquido disolvente y del cuerpo
disuelto 6 sea 4 la diseminacién de las moléculas del tlti-
mo en las del primero; y se nombra “disolucién 4 una
reaccién quimica entre las dos sustancias que dd como
resultado una nueva especie definida. De todos modos
después de las operaciones de trituracién y desecado, hay
generalmente que disolver la sustancia cuyo andlisis se
busca. El caso mds sencillo es aquel en que el cuerpo sea
una sola especie quimica, es decir, que en su totalidad, sea
soluble en la cantidad apropiada de un disolvente ya neu-
tro, ya dcido, ya bdsico,
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En el caso en qué la materia considerada esté compues-
ta de varias especies quimicas que no sean todas solubles
en el mismo disolvente, es preciso obtener una separacién
entre ellas, tratando la sustancia sucesivamente por varios
liquidos en cada uno de los qué quedardn las partes solu-
bles; y esto logrado, se procedera en cada disolucién par-
cial de un modo analogo al caso general,

En este, segin las circunstancias, se efectia la diso~
lucién en copas de vidrio, en cdpsulas, en frascos 6 en
globos cerrados si el liquido es voldtil, y se favorece ordi-
nariamente por la accion del calor, en el bafio-maria.

Sise opera 4 llama libre en el bafie de arena, se hace
preciso impedir que la ebullicion sea muy tumultuosa para
evitar proyecciones al exterior y las consiguientes pérdi-
das, sobre todo, si la disolucién estd en una cdpsula,

Si por la elevacién de temperatura hay desprendimien-
to de gases, es conveniente poner la disoluciéh en globos,
cuyo cuello se coloca inclinado con relacidn 4 la vertical,
4 fin de lograr que las gotas del liquido proyectado, cho-
cando en la pared del recipiente, no sean arrastradas por
la corriente gaseosa. Mds sencillo procedimiento es el de
tapar el cuello con un cristal de reloj, y una vez conclufda
la disolucién y expulsados los gases por el calor, lavar
aquél por medio de la pipeta, agregando el agua del la-
vado 4 la contenida en ¢l globo 6 vaso.

Frecuentemente es necesario, durante la disolucidn,
impedir la accién del aire atmosférico. S¢ opera entonces
en un frasco al que se hace llegar una corriente lenta de
anhidrido carbédnico, que como mds denso que el aire, im-
pide su presencia. Este anhidrido puede proceder de un
aparato especial en que se produzca, pero también se ob-
tiene el resultado apetecido, llenando el vaso al principiar
la operacién de aquél compuesto, y poniendo ademds CO?
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N a H. La materia de que deben estar hechos los reci-
pientes, es el vidrio siempre que los disolventes sean
neutros 6 dcidos pues no atacan d aquél: pero en el caso
en que los reactivos sean alcalinos, entonces deben ser de
platino, pues de otro modo el anhidrido silicico del vidrio,
se combinarfa con la potasa 6 sosa cdustica y darifa lugar
4 silicatos fusibles que deteriorarian el receptaculo.

3t. Evaporacién.—De dos maneras distintas se puede
dar 4 un cuerpo disuelto la forma conveniente para pesar-
lo; ya evaporando su disolvente, ya precipitindolo de su
disolucién. Se podrd efectuar la evaporacién cuando la
sustancia que se quiera pesar, exista en la disolucién en la
forma conveniente para hacer la pesada, 6 cuando pueda
tomar esta forma durante la evaporacion, por la presencia
de un reactivo apropiado. Por otro lado se comprende qué
siendo la precipitacién una operacion mds larga y compli-
cada, tan solo debe emplearse para aquellos cuerpos di-
sueltos que s¢ descompongan 6 volatilicen por la eleva-
cién de temperatura; asi toda sustancia que disfrute de
estas propiedades, debera tratarse por un reactivo que la
cenvierta en sal insoluble si se quiere operar por precipi-
tacion, 6 en sal inalterable por elevacién moderada de
temperatura, si se procede por evaporacidn.

«. Esta tiene por objeto, yd reducir 4 un volimen mds
pequeilo el de unliguido dado, haciendo pasar parte de ¢é|
al estado de vapor, yd eliminar totalmente la humedad y
obtener un residuo perfectamente seco, A lo primero se
llama concentrar, y d lo segundo evaporar d sequedad.

Para lo primero puede exponerse el liquido 4 una co-
rriente deaire: 6 colocar el recipiente que lo contenga bajo
la campana de la mdquina neumadtica y hacer el vacfo: ¢
poner aquél en un.desecador de los anteriormente descri-
tos, 6 introducirle en una vasija que contenga cal viva, ta-
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pando el depdsito con una placa de vidrio untada de sebo.
Pero mds comunmente se pone la disolucién en una cdp=
sula de platino, plata, estaio, plomo, hierro, porcelana 6
Joza, procurando que el nivel no pase de los tercios dela al-
tura de aquella: se eleva la temperatura procurando no lle-
gar 4 la ebullicién muy viva, pues en este caso habrfa pér=-
didas por proyeccion. Se utiliza el bafo-maria, el de are-
na, una estufa ordinaria 6 la limpara de gas 6 de alcohol.

Si la concentracién se hace al bafo-maria conviene
efectuarla en el depdsito representado en la fig. 64. Con-
siste en una semiesfera a b de cobre ¢ de hierro dulce, que
se llena hasta la mitad de agua: el liquido se calienta hasta
la temperatura de ebullicion, por medio de un foco calo-
rifico. Para sostener la capsula sobre el bafio a & se cie-
rra la boca de este, con coronas anulares de diversos dia-
metros, segiin sea el del crisol ¢ cdpsula que hayan de
soportar,

‘Cuando el bano=-maria se calienta hasta la ebullicién,
el agua se desprende poco 4 poco en forma de vapor y
es preciso reemplazarla frecuentemente. Si el operador
se descuida, puede ocurrir que se presenten sobresaltos en
el liguido, 6 que el residuo sélido se caliente mds de lo
conveniente, 6 que se deteriore el aparato. Para impedir
estos fendmenos, se debe operar con un bafo-maria de
nivel constante, que tiene ademads la ventaja de que susti=
tuyéndose el agua evaporada de una manera continua, no
se interrumpe uan solo instante la ebullicién.

Uno de los aparatos usados con’ este objeto, consta
(fig. 65) de un baiio ordinario F'V que lleva cerca de su
fondo un tubo horizontal D en comunicacidn con otro ver-
tical A B, Este estd unido por medio del E R con un de-
pésito que contiene agua. Dentro del cilindro A B, enchufa
otroNC para dar salida al agua sobrante por elsumideroM,
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'Abierta la llave R, el agua llenard el depésito A B
hasta N y por D ird 4 alimentar el bafio manteniendo el
“nivel de éste en N’ por la ley de los vasos comunicantes,
Es necesario que el didmetro de D sea pequefio para im-
pedir que el agua calienté de VI, vuelva 4 A B en cantidad
algo considerable, pues en este caso, la calefaccién serfa
irregular.

Puede emplearse también el bafo representado en la
fig. 66. Se compone de un depdsito cilindrico de zinc a, b,
¢, d, unido por el intermedio de un tubo de caoutchout e
y otro de cobre f, al costado de un bafo-maria g. En el
recipiente a b ¢ d se atornilla otro receptaculo cilindro-
cénico I k % i que se llena de agua; la abertura inferior /i
que es solo de 0,015 m. esta cerrada por la vdlvula m que
termina en el vdstago m n, el qué apoyando en el fondo
del primer recipiente, dd salida al liquido en cantidad igua]
a la que se evapora. Por medio del tornillo de presién del
soporte o se puede graduar convenientemente el nivel en
g logrando que permanezca constante en tanto haya agua
en el depdsito & .

Durante la evaporacién es conveniente preservar las
disoluciones del polvo, cenizas y otras impurezas que pue-
dan traer en suspension las corrientes de aire. Con este
objeto se cubre el crisol con un papel de filtro y se sujeta
a €l por medio de dos aros estrechos de madera delgada,
de diversos didmetros, quedando el papel sujeto entre
ambos. Este papel debe haber sido desembarazado por
medio de lavados convenientes, de las materias que pue-
dan disolverse en los vapores que puedan desprenderse de
la disolucién,

En lugar de hacer la operacién en cipsulas de porce-
lana, pueden efectuarse en globos de vidrio, que se llenan
hasta la mitad y que se colocan con el cuello inclinado



— 0]

respecto 4 la vertical. Se calientan en el bafio de arena, en
la ldmpara de gas y también al fuego desnudo sobre car-
bones, solo que en este (ltimo caso es conveniente colocar
el frasco sobre una tela metdlica. Se puede llegar asi-d
una ebullicién moderada, puesto que la inclinacién del
cuello impide la pérdida de algunas gotas, que de otro
modo serfan arrastradas por los productos gaseosos.

Si en el liquido que se concentra existe un precipitado,
debe hacerse siempre la evaporacién al bafio-marfa para.
evitar las pérdidas por proyeccién. Este inconveniente
puede también evitarse en parte, usando un crisol inclina-
do, segiin indica la fig. 67, y haciendo que la llama en-
cuentre el crisol por encima del nivel del liquido.

[ Para evaporar 4 sequedad debe emplearse el bano-
maria ¢ el de aire, y no el de arena, pues con este tltimo
no es posible disminuir el calor en un momento deter-
minado.

Asf que el residuo comienza 4 espesarse, es necesario
no perder de vista la cdpsula, porque hay que impedir los
sobresaltos, moderando el calor, y deshacer constante-
mente con una varilla de vidrio 6 un hilo de platino, los
grumos que se formen.

Cuando la disolucidén salina tiene tendencia 4 remon-
tarse por las paredes del recipiente, puede llegar al borde
de este y verterse en parte, originando pérdidas. Enténces
es conveniente calentar el crisol en su parte superior y no
en el fondo, segtin indica la fig. 67, pues de este modo,
estando las paredes muy calientes, 4 medida que el liquido
suba por ellas, se evaporard y caerd al fondo el cuerpo
sélido que tuviese disuelto.

También se evita en parte este inconveniente, si al eva-
porar por el procedimiento ordinario, se tiene la precaucidn
de untar con sebo el borde y parte de la pared superior
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interna de la cdpsula; de este modo se disminuye la adhe-
rencia entre el liquido y el vaso.

Si durante la evaporacién se desprenden del liquido
burbujas gaseosas, hay que tener cuidado de que estas no
originen pérdidas. Para ello, debe operarse en un frasco de
cuello inclinado 6 en un vaso de precipitar, que se cierra
con un vidrio de reloj en tanto tiene lugar el desprendi-
miento gaseoso; se lava después el cristal, echando el agua

. procedente de su lavado en el vaso.

Si la evaporacién hay que hacerla al abrigo del aire,
por combinarse facilmente la sustancia, con el oxigeno de
este,se empleard la mdquina neumatica bajo cuya campana
se coloca aquélla, acompaifiada de una capsula llena de dci-
do sulfirico puro y concentrado, y luego se hace el vacio,
También puede usarse una retorta tubulada 4 la que se
hace llegar una corriente de hidrégeno 6 de anhidrido car-
bdnico, por medio de un tubo aductor que no debe llegar
d la superficie del liquido,

Frecuentemente la cantidad de liquido que hay que
evaporar es considerable y resultaria muy larga la opera-
cién si se llevase 4 cabo poco 4 poco, en un recipiente
grande KEs conveniente en este caso concentrar el liquido
en un vaso de dimensiones apropiadas y luego evaporar 4
sequedad en otro mds pequeiio que sirve después para la
pesada. Para trasvasarle de uno 4 otro, se engrasa con sebo
el pico de la cdpsula grande a fin de que el liguido no lo
moje y pudiera escurrir por las paredes exteriores; luego se
deja correr d lo largo de una varilla de vidrio, segiin indica
la fig. 68. Es preciso después lavar con agua destilada el
recepticulo mayor y verter el agua del lavado en el otro;
este lavado se continuard hasta que una gota evaporada
sobre una ldmina de platino, no deje residuo,

32, Destilacion.—Esta operacion se emplea cuando se
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necesita separar una materia volitil de otra sélida 6 liqui-
da menos voldtil que aquella, y 4 la par se quiere recojer
el cuerpo que se volatiliza, condensando convenientemen-
te sus vapores. Se usa también siempre que se desea la
separacion de dos 6 mds liquidos, cuyos puntos de ebu-
llicidn son distintos; 6 bien si se trata de estraer de una sus-
tancia cualquiera algin principio voldtil que no pueda
aislarse por otro medio mds sencillo,

Los aparatos destilatorios estin compuestos de tres
partes: una que es un recipiente ¢ caldera, en el que se ca-
lienta el liquido 4 fin de hacerlo pasar al estado de vapor,
otra que sirve para enfriar y condensar estos vapores vol-
viéndolos al estado liquido, (que se |llama refrigerante 6
serpentin,) y otra para recojer ¢l liquido ya condensado.
Cuando se opera en grande escala, se emplean alambiques
metdlicos compuestos de la cuctirbita de cobre estafado,
la tapadera 6 capitel de estafio, el serpentin que es un
tubo de estano en forma de espiral, y un vaso cilindrico
que se llena de agua fria por medio de untubo que lleza
cerca de su fondo: en suinterior va colocado el serpentin.
Para destilar pequenas cantidades, se¢ usan retortas de
largo cuello, que se unen por medio de una alargadera 4
otra retorta 6 globo de condensacidn. Para enfriar este se
emplean, yd una corriente de agua fria, yd una mezcla de
hielo y sal marina, yd dcido clorfdrico y sulfato sddico
unidos.

33. Cristalizacién.—Esta tiene lugar cuando se hace
tomar naturalmente 4 los cuerpos una forma sélida, regu-~
lar y geométrica.

Los cristales obtenidos son tanto mds regulares y per-
fectos, cudnto mayor sea la lentitud con que se conduce la
operacién, pues el depdsito cristalino debe formarse muy
poco d poco, 4 fin de ziue €l cuerpo tome insensiblemente
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la forma sélida, Para que las moléculas adopten las posi-
ciones que les son propias y naturales, necesitan moverse
libremente y peor consiguiente la materia que cristaliza,
tiene que estar en forma liquida 6 gaseosa. Sin embargo,
hay algunos casos excepcionales en que basta calentar al
rojo 6 simplemente ablandar la sustancia, para que csta
tome la forma cristalina.

Para lograr que un cuerpo cristalice, es preciso hacer
desaparecer las causas que le han hecho pasar al estado li-
quido 6 de vapor. Estas causas son; el calor, como ocurre
con las sustancias fundidas, 6 un disolvente como sucede
con las sales solubles en frio, 6 ambas causas d la vez sila
solucién se ha efectuado en caliente. En el primer caso
basta el simple enfriamiento para obtener los cristales,
en el segundo la evaporacion, y en el dltimo los dos me-
dios a lavez,

Lo mds comin es provocar la cristalizacién por enfria -
miento de disoluciones saturadas en caliente: el liquido re-
sultante después de formarse los cristales, se llama agua
madre. Aquellos cuerpos mas solubles en caliente que en
frio y que se depositan de sus disoluciones en forma pul-
verulenta sin apariencia cristalina, se llaman amor fos,

Dos fines pueden pretenderse el hacer cristalizar una
sustancia; ¢ obtenerla en forma geométrica, 6 separarla de
otras con las que esté mezclada en la solucidén, Ordinaria-
mente la forma de los cristales obtenidos y su inalterabili-
dad, eflorescencia ¢ delicuescencia en el aire, son condi-
ciones suficientes para distinguir unos cuerpos de otros a
los qué se parezcan en otras propiedades,

Las cristalizaciones se llevan a cabo en cdpsulas, en
cristalizadores (vasos de vidrio anchos ¥ poco profundos)
6 en vidrios de reloj: estos tltimos se utilizan si se opera
sobre cantidades pequenas de su afateria.
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Sies pequena la cantidad del liquido, conviene dejar
que se evapore la disolucién expontdneamente en el aire,
6 bajo una campana de vidrio, poniendo bajo ella un reci-
piente con dcido sulfdrico concentrado, El exdmen de los
cristales pequenos, debe hacerse por medio del micros-
copio, :
34. Precipitacién.—Esta operacién se distingue de la
anterior, en que el paso del cuerpo disuelto al estadosélido
no se verifica con lentitud, sind rapidamente; sicado indi-
ferente que el precipitado obtenido sea cristalino ¢ amorfo,
que vaya al fondo del vaso, que esté en suspension en el
liquido, 6 que se eleve 4 la superficie. La precipitacién pue-
de provocarse, o por un cambio en la naturaleza del disol-
vente que deje en libertad un cuerpo insoluble es el nuevo
liguido, 6 formando por combinacién directa 6 por doble
descomposicion, un compuesto insoluble en el disolvente
primitivo,

La precipitacidn se emplea no solo para dar d los cuer-
pos la forma apropiada para ser pesados, sind también
para separar unos de otros, En efecto: la obtencién de
precipitados, estd reducida a separar del disolvente una
sustancia insoluble en €l.

Desde luego es preciso precipitar el cuerpo bajo la for-
ma mds insoluble posible. Por ejemplo, el oxido de bario,
soluble en ¢l agua, serda mds conveniente precipitarlo en
forma de sulfato que en la de carbonato, pues el primero
es masinsoluble que el dltimo, Analogamente, cnando sea
preciso obtener un precipitado que no sea completamente
insoluble en el disolvente, sera necesario eliminar este
cuanto sea posible por evaporacion, antes de provocar el
precipitado: asi se concentrara una disolucion de ¢xido de
estroncio, por ejemplo, antes de precipitarlo por el acido
sulfirico, Finalmente si se trata de un precipitado algo so-

9
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luble en el liquido en que haya de obtenerse, pero insolu-
ble en otro que se pueda preparar agregando otro licor a
aquél, deberd efectuarse esta mezcla; por cjemplo, el sul-
fato de calcio es muy poco soluble en el agua, pero si 4
ésta se une alcohol, se hace del todo insoluble. En conse-
cuencia, convendrd mezclar ambos liquidos cuando el
precipitado que se desea, sea el mencionado sulfato,

Para obtener precipitados, se emplean en los laborato -
rios vasos de precipitar, que son recipientes cilindricos de
vidrio delgado, de fondo plano y de borde recurvado.

En muchos casos se favorece la precipitacion yd agi-
tando el liquido con una varilla, y4 elevando la tempera-
tura 4 la de ebullicién, 6 haciendo hervir durante algin
tiempo el precipitado en el liquido; en estas circunstan-
cias se emplean capsulas 6 matraces,

Segiin la naturaleza del precipitado formado, se le se-
para del agua madre (en la que estd en suspensidn) sea
por decantacién, sea por filtracién, 6 sea por medio de
ambas operaciones combinadas.

Antes de llevar 4 cabo esta operacidn, es preciso ase -
gurarse de que se ha echado el reactivo precipitante en la
cantidad suficiente para que se haya depositado el total del
cuerpo que estaba en disolucidn; para ello basta ordinaria-
mente agregar, desde que el liquido esté claro, una nueva
cantidad de reactivo, y observar si aquél se enturbia, No
obstante, en algunas ocasiones esto no es suficiente, pues
hay algunos compuestos que no se precipitan inmediata-
mente, y si al cabo de algiin tiempo. En casos tales, se to-
ma con una pipeta un poco del liquido de la disolucién, se
le agrega algo de reactivo, sele calienta si es preciso, y
se deja el conjunto en reposo; al cabo de un espacio de
tiempo algo considerable, se examina para ver si formé 6
no nuevo precipitado, También conviene tener en cuenta
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que el precipitado obtenido puede ser soluble en un ex-
ceso de disolvente,

Generalmente no se separan los liquidos de sus preci-
pitados hasta después del trascurso de algunas horas, sobre
todo si son de extructura cristalina, pulverulenta ¢ gelati-
nosa: por el contrario si estdn en forma de granos 6 de
coagulos, y se han obtenido por ebullicién, pueden sepa-
rarse inmediatamente por filtracion.

35. Precipitacidn seguida de decantacién—Siel preci-
pitado se deposita y separa completamente del disolvente
(de manera que este quede completamente claro), puede
ser trasvasado, inclinando el recipiente de manera que el
liquido se viceria sin que arrastre cantidad alguna del séli-
do, 6 bien adaptando al borde del receptaculo untado de
sebo, una varilla de vidrio y ladeando aquel en forma que
el vastago ocupe el gje del chorro liquido. También puede
hacersé uso de un sifén 6 una pipeta, ¢ de una mecha de
algodon ¢ de una tira de papel secante recurvados una y
otro en forma de sifén. Estos diversos procedimientos
pueden emplearse siempre que la operacién posterior de
los lavados no requiera mas tiempo que el que se necesi-
tarfa filtrando. Tal ocurre por ejemplo, con el cloruro de
plata y el mercurio libre,

Para que este procedimiento dé buenos resultados, es
preciso tomar ciertas precauciones. La principal consiste
en calentar el precipitado con el liquido en que se ha for-
mado; pero esto 4 veces no basta, y es preciso agitar el
conjunto 6 agregar alglin reactivo particular,

Después de retirar con la pipeta el disolvente, el residuo
sélido que queda en el fondo del vaso selava repetidas
veces con el liquido conveniente, hasta que las aguas del
lavado no presenten senales de las materias que habia an-
tes mezcladas & aquél; enseguida se echa el precipitado en
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un crisol 6 cdpsula y se eleva la temperatura ya para dese~
carle, ya para calcinarle, segiin su naturaleza,

Para asegurarse de que las aguas del lavado no contie-
nen cantidad alguna del precipitado. es conveniente dejar-
las reposar unas veinte horas; al cabo de este tiempo se
desecharén las que no presenten deposito alguno en el
fondo del vaso, mientras que las que lo posean, se sepa-
rardn de él, por filtracién.

La decantaci6n sirve también para separar dos liquidos
de distintas densidades. ~

36. Precipitacion seguida de filtracién.— Cuando no
se puede separar el sélido de su disolvente por decanta-
cién, que es lo que mas frecuentemente ocurre, hay que
proceder por filtracion. Esta se lleva 4 cabo haciendo pa-
sar los liguidos 4 través de cuerpos porosos que los de-
jan escurrir reteniendo las materias solidas. Pero para
operar asi, es preciso que se pueda purificar el precipitado
de las sustancias extraias que tenga adheridas, por repe-
tidos lavados en el filtro. Si esto no es posible, como
ocurre de ordinario con los precipitados gelatinosos, es
necesario combinar la filtracién con la decantacién.

La filtracién sencilla puede efectuarse sin succién 6
con ella: esta Gltima se emplea cuando se quiere acelerar
la operacién. Indicaremos ambos procedimientos.

A. El primero puede efectuarse al través de piedras
porosas, de arena, de carbdn, de vidrio molido, de amian-
to, de algodén, de lana, y de telas; pero mucho mas fre-
cuentemente se hace en papeles porosos y sin encolar lla-
mados de filtro, que para ser buenos requieren llenar las
tres condiciones siguientes: retener los precipitados mads
finos, filtrar rdpidamente y contener la menor cantidad
posible de cuerpos minerales, sobre todo de aquellos que
sean solubles en los dcidos 6 en las bases, Las dos prime-
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ras condiciones son mds fdciles de cumplir que la dltima,
pues atin el papel de Suecia (que es muy bueno) deja de
cinco 4 seis centésimas por ciento de residuo cuando se le
incinera, y tratado por los dcidos, dd cantidades aprecia-
bles de hierro, cobre, cdlcio, magnesio, aluminio y silicio:

Es indispensable, para los anilisis exactos, lavar pre-
viamente el papel de filtro con dcido clorhidrico diluido
hacer después desaparecer los menores vestigios de aquél
cfdo, por medio de repetidos lavados con agua, y final-
mente desecar el filtro Sobre todo debe prescindirse de
todo papel que contenga algo de plomo, lo cual se cono-
cerd sial tratarle por el dcido sulfidrico se ennegrece,
pues sera prueba de que se habrd formado sulfuro de
plomo. !

Los filtros deben ser circulares, doblados en cuatro
cuadrantes, y estos 4 su véz en varios pliegues Como es
necesarfo poseer varios de diversos tamafios, se recortan
segiin modelos 6 patrones de cartén ¢ de hojadelata que
aparecen representados en la fig. 69,

Los papeles se colocan dentro de embudos de vidrio,
cuyas generatrices formen un angulo de 60°. La superficie
interior de estos tltimos, debe ser igual y uniforme, sin
asperezas ni cavidades: la estremidad del embudo debe
estar cortada 4 bisel. El papel (que debe quedar una ¢ dos
lineas por debajo del borde superior del embudo] se hu-
medece con agua destilada y se procura adaptarle exac-
tamente 4 las paredes de aquel 4 {in de no dejar burbujas
de aire interpuestas: ast colocado, se lava con agua caliente,
la que se deja gotear.

Los embudos se ponen sobre soportes de modo que no
les permitan oscilaciones 6 cabeceos, 4 cuyo fin debe in-
troducirse en el alojamiento de aquellos, parte de la super-
ficie conica del recipiente. Los soportes, que son general-
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mente de madera, aparezcan representados en la fig.2 70,
cuya simple inspeccién basta para formarse idea de ellos,

37. Reglas para filtrar.—Si los precipitados afectan
la forma de codgulos, 6 si son arenosos, gelatinosos ¢ cris-
alinos, se puede verter en el filtro, el disolvente en union
del precipitado, sin esperar @ que este se deposite; pero en
el caso de que sean finos 6 pulverulentos, es conveniente
dejarlos reposar, filtrar luego el liquido que sobrenada, y
después el precipitado,

En general, es mas conveniente filtrar en caliente que
en frio, pues la operacion se efectiia asf mds rdpidamente,
Algunas veces conviene modificar la naturaleza del disol-
vente: si se trata de sulfato de bario, por ejemplo, se obser-
va que pasa d través del filtro si estd disuelto en agua pura,
pero si se agrega 4 ésta dcido clorhidrico 6 cloruro de
amonio, no se verifica este fenémeno.

Siempre que el precipitado ocupe mds de la mitad del
filtro, se echara el resto de la disolucién en otro, pues pa-
sado aquél limite, la siguiente operacién del lavado, se
hace dificilmente.

No se verterd nunca directamente el licor desde e]
vaso de precipitar en el filtro: debe hacerse por el inter-
medio de una varilla de vidrio, segtin representa la fig. 70:
engrasando primeramente con sebo, el borde del vaso
que se vacia,

La disolucion se ird echando lentamente sobre la pa-
red del filtro y no hdcia el eje del mismo; pues en este
caso se originan pérdidas. El liquido filtrado debe ser re-
cibido en los costados del recipiente, tal como representa
la fig. 69, & fin de impedir las proyecciones del liquido al
exterior,

Conviene que el embudo y el vaso en que se recoja el
disolvente, estén tapados. Las tapaderas estin constitui-
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das por discos de vidrio y la del vaso tiene una escota-
dura lateral por donde pasa la parte afilada del embudo
B. Siendo tan frecuente en los laboratorios la opera-
cién de filtrar y gastindose bastante tiempo en el pro-
cedimiento que se acaba de indicar, se trato de acelerarlo
haciendo pasar el liguido por succién 4 través del filtro,
Este modo de operar se funda en enrarecer el aire del re-
cipiente que ha de recojer el licor filtrado: como conse-
cuencia de ello se logra un aumento de presién en el liqui-
do que estd en el filtro, obligdndole asi, 4 atravesar este
rapidamente, El inconveniente principal que este método
presenta, es la probable rotura del papel filtrante; para
evitarla es preciso que desde sus bordes d su extremo infe-
rior esté adaptado exactamente a las paredes del embudo.
Ademds, dentro del embudo ordinario de vidrio, se coloca
otro de platino de muy poco espesor, comprimiéndole y
uniéndole lo mejor que se pueda al primero, y finalmente
se pone el filtro humedecido de manera que se adhiera
perfectamente d las paredes del embudo, sin que queden
interpuestas burbujas de aire.

Preparado asi el aparato de filtrar, se introduce por su
punta afilada y en una longitud de cinco 4 ocho cm. en uno
delos orificios de un tapon de cautchout: este a su vez cie-
rra herméticamente un frasco 6 matraz de vidrio, en el que
se vd 4a recojer el liquido filtrado, En el otro taladro del
tapdn, se hace entrar un tubo de vidrio recurvado en
dngulo recto, cuyo extremo inferior no debe sobresalir de
la base del tapdn. Aspirando el aire por el extremo de
este tubo, el liquido que haya sobre el filtro, pasard rapi-
damente & través de €l

Para evitar la molestia de efectuar la aspiracién con la
boca, se puede disponer el aparato como representa la
fig. 71. En C se vé un frasco con uu tapén de goma; atra-
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vesando uno de los orificios de este, se coloca el embudo
que contiene la disolucién, y por el otro taladro pasa un pe-
queiio tubo de vidrio unido por medio de otro de caut-
chout, al gran frasco A. Este, estd en comunicacion por
medio de otro tubo con el recipiente B. Ambos frascos son
iguales en forma y dimensiones y se puede establecer 6 in-
terrumpir 4 voluntad la comunicacién entre ellos, merced
i las llaves m y m'. Si suponemos el depdsito A lleno de
agua y se abren las llaves, el liquido ira llenando el frasco
B, ocasionandose una disminucién de presion en el A, que
obligara al aire a penetrar en C atravesande el filtro. Los
dos receptdaculos A y B tienen sus cuellos del mismo did-
metro con objeto de invertir su colocacion, en el momen-
to en que el inferior se llene,

38. Precipitacion seguida de decantacion y filtracion.
Siempre que el precipitado obteuido, ya por su naturaleza
gelatinosa, ya porque sea muy dificil de separar de las sa-
les con quienes es € mezclado, no pueda ser lavado sobre
el filtro mas que de una manera imperfecta y trabajosa,
debe emplearse el procedimiento que vamos 4 indicar, Se
le deja depositar en un vaso de precipitar, tanto como sea
posible, y luego se decanta sobre un filtro el liquido casi
claro que sobrenada El precipitado que quedé en el fondo
del vaso. se mezcla y agita con cierta cantidad del licor
del lavado, se calienta 4 la temperatura de ebullicién (si la
resiste sin descomponerse), se deja de nuevo reposar y se
vuelve a decantar sobre el filtro, el liquido que sobrenada,
Asi se continta hasta que el precipitado se ha separado de
la mayor parte de los cuerpos extraiios que le acompaia-
ban; esto logrado, resta solo hacer un lavado por los pro-
cedimientos ordinarios.

39. Lavadode precipitados —Cuando eslos se encuen-
tran en el filtro, es preciso lavarlos con esmero, para lo



—_T13 —

cual se emplean las pipetas 6 frascos de locion represen-
tados en las figuras 72, 73 y 74.

Llenos los frascos de agua destilada 6 acidulada, segin
las condiciones del andlisis, se inyecta aire con la boca por
el extremo libre del tubo & que no llega al fondo del fras-
co: de este modo se consigue que salga por el otro extre-
mo a (que llega cerca del fondo y cuyo extremo esta
aplastado) una vena liquida que se proyecta sobre el filtro
en que estd la sustancia que se desea lavar, De esta ma-
nera el agua arrastrard las sustancias solubles en ella, que
el precipitado pueda contener.

La fig. 72 representa la pipeta que se emplea cuando
se lava en frio con agua acidulada. Si hay que emplear el
agua caliente y destilada—que debe preferirse 4 la fria
siempre que el calor no altere el precipitado—se usa la
pipeta indicada en la fig. 73, que tiene el mango de madera
b para manejarla facilmente € impedir que el calor se tras-
mita 4 la mano. Si hay que guiar la vena liquida, entonces
se interpone, (fig. 74) en el tubo b otro de caoutchout a
que permite dirigirla 4 donde convenga.

Es regla general no empezar el lavado del precipitado
hasta que haya escurrido del filtro todo el licor que sirvié
de disolvente. Al verterse el agua de la pipeta, debe diri-
girse primero sobre los bordes del filtro, € impedir que se
formen en la masa sélida, hendiduras 6 grietas por las que
pase el agua de lavado, sin penetrar en toda la masa. Si
esto sucede, debe removerse el precipitado con una peque-
fia espatula de vidrio ¢ de platino.

Para saber cuando el lavado estd concluido, basta or-
dinariamente colocar una gota de la dltima agua de locién
sobre una lamina de platino, evaporarla lentamente y ob-
servar si queda residuo, También se puede comprobar con

10
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reactivos apropiados, la ausencia de los cuerpos que csta-
ban mezclados con el precipitado.

40. Tratamiento uiterior de los precipitados,— Antes
de pesar los obtenidos por filtracion, es necesario despo-
jarlos del agua de lavado que les 2compaiia, y esto puede
conseguirse yd por desecacién, yd por calcinacién, El pri-
mer medio de operar dd resultados menos exactos que el
Giltimo, por lo que tan solo debe emplearse en el caso en
que los precipitados no puedan ser caleatados al rojo sin
volatizarse parcialmente, 6 cuando el residuo de la calci-
nacién no presente una composicién constante.

A. Desecacién de precipitados.—Para dosificar estos
con exactitud, es preciso secarlos 4 la par que el filtro que
los contiene y pesarlos juntos, pues es materialmente im-
posible separar por completo aquellos del dltimo. Frecuen-
temente se pone el filtro y el precipitado dentro de otro
filtro idéntico en su materia, dimensiones y peso al prifncro,
luego se efectia la desecacién del conjunto y después se
separa el filtro exterior que se coloca en uno de los plati-
llos de la balanza, poniendo en el otro platillo el filtro in-
terior y el precipitado que contiene,

Este método esta fundado en la hipdtesis de que dos
filiros iguales tienen el mismo peso, lo cual en absoluto
no es exacto, y por lo tanto no debe seguirse en los andli-
sis rigurosos. En efecto, la experiencia enseia que dos
filtros de iguales dimensiones é idéntica fabricacion, pue-
den ofrecer en sus pesos diferencias de 20 d 30 miligramos.

Es preciso, por lo tanto, para obtener resultados exac.
tos, desecar y pesar antes de la filtracidn, el filtro en que
esta vd 4 tener lugar. La temperatura d que se someta el
filtro aislado para ser desecado,debe ser la mismaque haya
de sufrir después, en union del precipitado, La operacién
se efectia en el bafio-maria, en el de aceite 6 en el de aire,
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seglin los casos, y una vez terminada, se pone el papel
entre dos vidrios de reloj, previameate pesados y sujetos
por una pinza segin expresa la fig. 75, 6 entre dos tubos,
tal como representa la fig. 76, 6 en un crisol de platino con
tapadera; cualquiera que sea al recipiente empleado, debe
haber sido calentado de antemano. El conjunto formado
por el filtro y el recipiente, se introduce debajo de una
campana en la que se pone una cdpsula que contenga dcido
sulfirico concentrado; se pesa de tiempo en tiempo y
cuando se logre que dos pesadas consecutivas no acusen
diferencia, se dd por terminada la operacién, Por diferen-
cia entre el peso asi obtenido y el del receptdculo emplea-
do, se deduce el peso exacto del filtro,

Volviendo sobre la desecacion del precipitado que
existe en el filtro, se saca este del embudo teniendo cui-
dado de no romperle, se le pliega y se coloca sobre papel
secante, dejandole asi en una habitacién que se halle 4
buena temperatura y al abrigo de las materias pulverulen-
tas que pueda arrastrar el aire, Después se efectiian ope-
raciones idéaticas d las que quedan expresadas para dese-
car y pesar el filtro exterior, y se continia Ja operacién
hasta obtener dos pesadas consecutivas idénticas, 6 que se
diferencien en décimas de miligramo. Si del peso asi obte-
nido, se resta la suma del de el filtro v el de los cristales
de reloj, la diferencia serd el peso del precipitado que se
busca.

Si el sélido llena completamente el filtro, si contiene
mucha agua, 0 si el papel del filtro es tan delgado que hay
temor de que se rompa al retirarle del embudo, se deja el
filtro en este hasta que esté perfectamente seco, se tapa
aquél con un papel secante y se coloca en un vaso de pre-
cipitar sin fondo, como aparece en la ﬁghra 77,6 en un
tronco de cono de hojadelata segiin se vé en la fig. 78,
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en un soporte de hilo de latén como representa la fig. 79.
El todo se pone en una estufa cualquiera.

B. Calcinacién de precipitados.—La calcinacidn en
general tiene varios objetos, que son: separar un cuerpo
volatil de otro fijo, descomponer una mezcla de materias
minerales y orgdnicas, 6 cambiar el estado fisico de deter-
minados cuerpos. Asi es que la incineracion y el calenta-
miento al rojo, no son mas que calcinaciones.

Pero concretandonos d la calecinacién de precipitados
diremos que esta operacién va siempre precedida de un
desecado; efectuado este, se echa en un crisol la sustancia
que hay dentro del filtro, procurando quede adherida a
este la menor cantidad posible de particulas de aquella y
se calcina, Pero de este modo hay siempre alguna pérdida
pues es casi imposible conseguir que no quede parte del
precipitado unida al filtro.

Para obtener resultados mds exactos, es preciso echar
en el crisol el filtro y su contenido y de el peso que se
obtenga después de la calcinacién, disminuir el de las ce-
nizas del filtro. Para determinar aquel con la posible exac-
titud, se incineran diez filtros del mismo peso y dimensio-
nes: se pesa el residuo sdlido que queda y se toma la
décima parte del resultado obtenido. Este procedimiento
debe usarse siempre que no haya temor de que el carbono
resultante de la carbonizacidn del filtro, pueda obrar como
reductor, sobre la materia calcinada.

Empléese uno 4 otro método, no debe prescindirse de
la desecacion prévia, pues al calcinar al rojo precipitados
himedos, sobre todo aquellos que son ligeros, hay perdi-
das producidas por las particulas que arrastra el vapor de
agua al desprenderse tumultuosamente. El desecado se
hace también indispensable para cuerpos tales como los hi-
dratos aluminico 6 férrico que forman trozos aglomerados,
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los qué reteniendo agua en su interior, proyectan por de-
flagracion pequenas porciones al exterior.

En cuanto a la temperatura 4 que hay que someter el
precipitado y 4 la duracién de la calcinacién, dependerd en
cada caso de la naturaleza de aquél, Si no se conocen sus
propiedades, ni los efectos que en él produce el calor rojo,
0 si conociendo unas y otros no se tienen en cuenta, es
casi seguro que se incurrird en graves errores, ya por ha-
ber elevado la temperatura mas 6 menos de lo convenien-
te, ya por haber durado la operacién mas 6 menos del
tiempo debido. Sin embargo, por lo general, basta una
calcinacién moderada durante cinco minutos.

Esta, puede efectuarse en crisoles de porcelana, de
grafito, de plata 6 de platino, siendo preferibles los de estas
dos tdltimas sustancias, ya por su menor peso, ya porque
no son fragiles, ya porque es mas rapida su calefaccion al
rojo. Cualquiera que sea el recipiente elegido, debe estar
perfectamente limpio interior y exteriormente.

Como operacion preliminar, hay que pesar el crisol
vacio, poniéndolo en condiciones iguales 4 aquellas en que
ha de hallarse después. Para lograr esto tltimo, se coloca
sobre un tridngulo de hilo de platino, (fig. 80) que esté muy
limpio: se eleva la temperatura al rojo, ya d fuego desnu-
do, ya en una mufla de un horno de copelar, ya en una
limpara de doble corriente de aire; se le deja enfriar en
un desecador y después se le pesa. Siné se posee el
tridngulo de hilo de platino, se toma uno de hierro y se
rodea con un hilo 6 con una delgada l[amina de este me-
tal, la parte de aquél que haya de estar en contacto con
las paredes del crisol; también puede recubrirse con tierra
de pipa.

Conocido, del modo que se acaba de indicar, el peso del
crisol vacio, se deseca completamente el filtro y suconte-
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nido dentro del embudo: se vuelven los bordes del papel
hacia el interior, de modo que el precipitado quede ence-
rrado en el filtro y se echa el todo en el crisol. Se tapa
‘este y se calienta en la lampara de manera que el filtro se
carbonice lentamente. Luego se quita la tapadera, se incli-
na el crisol y se calienta mas fuertemente hasta que el fil-
tro se haya incinerado del todo: se acelera esta combus-
tién humedeciendo el papel con dcido nitrico, siempre que
este reactivo no ejerza accién sobre el precipitado. Esto
logrado, se vuelve 4 poner la cubierta y se continia la
“calcinacion durante algunos minutos. Con el auxilio de una
tenaza de hierro 6 latén, se lleva el crisol @ un desecador
que puede s2r el representado en la fig, 81, y que consiste
en un plato A de'loza, porcelana 6 marmol que tiene una
ranura circular en la que encaja la campan: E de vidrio, cu-
yos bordes se untan con sebo. Sobre la placa A, se coloca
un vaso de precipitar B que contiene dcido sulfiirico con-
cenrrado, Dentro de B se pone un crisol D de porcelana,
en cuyo eje se suelda un haz C de hilos de latén, que lleva
varios soportes circulares para depositar en ellos los cri-
soles 6 ciapsulas que se deseen enfriar, Cuando el reci-
piente esta frio, se coloca en la balanza y se pesa,

Restando del peso asi obtenido, el del crisol vacio y el
de las cenizas del filtro, la diferencia serd el peso del pre-
cipitado que se busca.

Si el filtro se quema muy lentamente, se llevan (por
medio de un hilo de platino grueso y limpio) las particulas
que tardan en carbonizarse, a la parte en que el calor es
mas fuerte y mds fdcil el acceso del aire. Si adn asi se re-
sisten 4 la incineracion, se coloca en el crisol un pequeiio
trozo de azoato de amonio fundido y seco, se tapa aquél,
se calienta al principio dulcemente y después se eleva
paulatinamente la temperatura; pero este medio tiene
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el inconveniente de que ordinariamente se producen pér-
didas. Si se puede separar facilmente el filtro de la masa
sélida que contiene, es mejor echar esta en el crisol y co-
locar encima el filtro doblado con las porciones 4 ¢l ad-
heridas, terminando la operacién como se deja dicho an-
teriormente.

41, Dialisis.—Se usa en algunos casos este procedi-
miento para separar los cuerpos que estdn. en la misma
disolucion. Aunque aparentemente se asemeja 4 la filtra=
cién, es una operacidn completamente distinta, Estd fun-
dada en la diversa manera de conducirse las materias
disueltas en el agua, en presencia de determinadas mem-
branas humedecidas: unos cuerpos llamados cristaldides,
pasan al través de las membranas al ponerse en contacto
con ellas, y otros llamados coldides, no disfrutan de esta
propiedad. La membrana debe ser una sustancia coloide,
y particularmente pergamino.

El aparato empleado comunmente para esta operacién
consiste (fig, 82,) en un vaso cilindrico de precipitar, en e]
que se vierte agua hasta la mitad; dentro de €l se intro-
duce otro recipiente de vidrio conteniendo la disolucion
gue se vé 4 dialisar y cuyo fondo es de pergamino. El
agua del depdsito exterior, que debe ser en volimen cua-
druple del de la disolucién, debe mojar la membrana. El
frasco interior se suspende de los bordes del vaso exter-
no por medio de un bramante unido & una pequena vari-
lla de vidrio.

El pergamino ha de ser poco poroso, y esto se com-
prueba mojando una cara con agua y observando si pre-
senta manchas himedas en la otra: una vez probado que
¢l dialisador es bueno, se hecha en él la materia que se
ensaya, no debiendo pasar el espesor de ésta de centime-
tro y medio. Al cabo de veinte horas, habrd atravesado el
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pergamino y se habrd disuelto en el agua del vaso exterior
mis de la mitad de las sustancias cristaléides, en tanto
que las coldides contindan en el matraz interior, excepceion
hecha de pequeiios vestigios de ellas. Repitiendo varias
veces la operacién, 6 sea cambiando el liquido del reci-
piente externo, se consigue realizar la separacién comple-
ta de las dos especies de materias.

42. Sublimacién.— Cuando por la accién del calor un
cuerpo sélido pasa al estado aeriforme y se condensa en-
seguida por enfriamiento, bajo forma generalmente cris-
talina, se verifica una sublimacidn y el producto obtenido
se llama sublimado, Esta operacion es analoga 4 la de la
destilacion de los liquidos y sirve para separar entre sf los
cuerpos solidos cuyo grado de volatilidad es distinto. Los
aparatos empleados, tienen formas diversas segin las
propiedades de las sustancias tratadas: pero ordinaria-
mente son tubos de vidrio cerrados por un extremo; tam-
bién pueden emplearse retortas, redomas y matraces, ca-
lentados en el bafo de arena,

43. Maceracion, digestion, infusién y decocion.—
Estas operaciones son semejantes y tienen por objeto ex-
traer de las sustancias organicas sélidas, los principios sé-
lubles que puedan contener. La primera se lleva 4 cabo
sometiendo (durante un tiempo mds 6 menos largo) la
materia quebrantada ¢ pulverizada y desecada, 4 la accién
de un liquido, cuya temperatura sea la del aire ambiente.

La digestion se diferencia tnicamente de la macera-~
cion en qué el liquido empleado debe estar 4 una tempe-
ratura superior d la ordinaria € inferior 4 la de ebullicion.

La infusion se efectia en agua hirviendo, y cuando esta
se ha enfriado, se estruja, esprime 6 filtra la materia soli-
da. Si el liquido en ebullicién empleado no es el agua, 4
la manera de operar, se le dd el nombre de decocion,
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44. Reduccién.—Se efecttia siempre que se desea ob~
tener libre el metal contenido en los compuestos sulfura-
dos, clorurados y particularmente en los oxigenados: se
lleva 4 cabo de diversas maneras: ya por calcinacion simple
si se trata de metales que por accién moderada del calor
desprenden el azufre 6 el oxigeno, yd por calefaccién 4
mds elevadas temperaturas en presencia del hidrégeno,
del carbono 6 de otro elemento andlogo que seadvido de
aquellos metaldides.

11
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ANALISIS CUANTITATIVO.

Artioule 1."—Generalidades.

45. En parrafos anteriores dejamos definido el analisis
quimico mineral y efectuada su divisién en cualitativo y
cuantitativo, Vamos @ ocuparnos de este ultimo, pues es
el que mas directamente afecta d las necesidades artilleras.

El andlisis cuantitativo, supone conocida la naturaleza
de los elementos que forman el compuesto que se ensaya,
y solo tiende 4 determinar en qué proporciones estdn mez-
clados 6 combinados aquéllos. Llega 4 su objeto emplean-
do, segun las circunstancias, divcersas maneras de operar,
pero el conjunto de éstas, forma dos procedimientos
esencialmente distintos, conocidos con los nombres de
Método de las pesadas y- Método de los licores titrados.
Uno y otros quedan reducidos en dltimo extremo 4 la de-
terminacién de pesos.

En efecto: para obtener el peso de una sustancia dada,
podemos valernos de ia balanza ¢ de la bureta, operando
por via fisica en el primer caso, y por via quimica en el se-
gundo, Detallaiemos 4 continuacion ambos procedimientos
queé, aunque por caminos distintos, conducen al mismo
resultado.

46. Meétodo ponderal ¢ por via fisica.—Supongamos
para fijar las ideas, que hecho el andlisis cualitativo de la
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‘sustancia objeto del ensayo, resulta ser esta una mezcla de
A7O'KyN aCl:tratemos de determinar en que propor=
ciones se hallan unidas estas sales.

Para ello se toma un peso exacto P de la mezcla, se
disuelve en H? O y se trata por el A7 O A gen exceso.
Al poner en presencia del Na C!/ el A7 O* A g porel
intermedio del H* O, una doble descomposicién tiene lu-
gar, trasformdndose el primero en A g C/ insoluble,
La reaccion quimica vendra expresada por la férmula si-
guiente:

AzO'K+NaCl4+nAz0Ag+nH o=
A7O'K+AgCl4Az70'Na+4nH* 0oL
(n—1)Az0*Ag (A)

El A g C ! se precipitard y bastard decantar ¢ filtrar el
liquido, para que este pase a través del filtro con los azoa-
tos, EI'A g C I que quedard sobre el papel, se lava repe-
tidas veces hasta que una gota del agua del lavado no dé
residuo sdlido al evaporarla sobre una limina de P ¢: se
deseca y se pesa dentro del filtro en que se halla, Restan-
do del peso asi obtenido, el del papel de filtro, se tendrd
un peso p que sera el del A g C !/ formado en la reaccién
anterior.

Ahora bien: el peso molecular del A g C [ estd expre-
sado por el nimero 14350, y como cn é€l, el peso del
C* estd dado por 35's, si se quiere determinar que peso

de este tltimo cuerpo, hay en el p antes hallado, bastard
establecer la proporcidn:

e i o D
143'5:35'5: pra. Y de aqui: x VT 2,
Este peso p, representa exactamente el del C{* que
hay en el N a C// del primer miembro de la ecuacién (A):
porlo tanto se puede deducir el de este iltimo (recordan-
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do que el molecular es 58'5) por medio de la proporeion
que sigue:
8' .
3555850 &0 De donde x, = 5—3-55‘-5‘3‘— == p..
Si p, representa el peso de N.a C ! que hay en el P de
la mezcla, el de A 7 O® K en el existente, serd P — p,.
Para conocer finalmente la composicion centesimal,

bastard resolver las dos proporciones siguientes:

Pii p, i J00: . \y:lo%p".tanto%chaCl)
P :P—p, :100: ¥, .iyt= lof”i;*"*). id, de A 7 O? }{i

¥ + y,=100. (B).

En el ejemplo que acabamos de resolver ha sido pre-
ciso trasformarelN a Clen A g Cl, buscar el peso de
este para deducir el de C /¥, y pasar de él aldel Na C!
primitivo, Pero se comprende que habrd casos en que se
podra proceder mds rapidamente 6 en que se puedan em-
plear reactivos diversosque conduzcan al mismo resultado.

Asl, supongamos que se quiere dosificar el peso de
H g CI*—que mezclado con otros cuerpos cuyo conjunto
representaremos por A—existe en una disolucion dada.
Adumitiendo que los cuerpos cuyo eskema es A, no ejerzan
accién quimica sobre el S n C 1, nisobre el H* S, se pue-
de operar de los dos modos siguientes:

1.9 Se trata la disolucion en que se encuentra el H g
C!* porelSn Cl%lo que dard lugar 4 la reaccién que
sigue:

A+HgCl'+nSnCl’4n"H*'O=Hg+
SnCl'+A4+nH O+ (n—1)SnCl
De este modo se obtiene el H g en estado de libertad,
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4 la par que el S n C{* se trasforma en S n C I*. Como
este es soluble en el H? O, bastara filtrar, lavar, desecar y
pesar el H g que queda sobre ¢l filtro: y cenocido este
peso, pasar al del H g C!* por una sencilla proporcion
fundada en su peso molecular y andloga y la que se deja
ya indicada para deducir de un peso dado de C/?, el co-
rrespondiente de N a C / que con él se pueda formar.

2.9 Si se hace obrar sobre la disolucién acuosa de H g
C ?el H* S, se verificarda la reaccidn.

A4+HgCl4+nH'S4nH*'O=HgS 4
2HC!4 A4+ nH' O+ (n—1)H?S,

Siendo el H g S insoluble, se separard de los cuerpos
A, H C I, y exceso de H* S por filtracidn; y esto logrado,
la cuestidn se resolverda como en el caso del N a C [ antes
explicado: planteando primero una proporcién para de-
terminar qué peso de H g hay en el halladode H g§, y
luego viendo qué peso de H g C/* puede formarse con el
de H g, asi encontrado,

47. Método volumétrico 6 por via quimica.—Para po-
ner en evidencia las diferencias esenciales que existen entre
este procedimiento y el ponderal, vamos a aplicarle &
los mismos ejemplos alli indicados, empezando por dosifi-
car una mezcla dada de A7 O* K y Na Cl,

Para ello se toma un peso exacto P de la mezcla, se
disuelve en H* O destilada y se agregan unas gotas de
C r* O" K*, cuerpo que tiene la propiedad de dar el color
amarillo 4 las soluciones salinas.

La disolucién asi obtenida, estard " expresada por la
formula:

AzOK +NaCI4CrrO’K*+nH*0. (1)
Ahora bien; si se toma un volimen V de H* O perfec-
tamente medido en em? y se disuelve en €I, un peso P,
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exactamente conocido en mg. de A O'A g, serd fdcil
determinar que peso p de este cuerpo hay en cada cm’ de
la solucion, por medio de la proporcién:

P, :V:ip:icm’ De dondep= -%— mg. Este peso p ex-

presa los mg, de A 1 O® A g que hay en un cm® de la di-
solucién formada. A los liquidos obtenidos de este modo
se les llama titrados, titulados 6 de rigueza conocida,
puesto que en ellos estd perfectamente determinada en
peso, la cantidad del cuerpo sélido contenida en la unidad
de volimen del disolvente,

Si se llena una bureta graduada con la disolucién
acuosa de A 7 O A g de que acabamos de hablar, y se vd
vertiendo gota a gota en la mezcla expresada en la fér-
mula (I), sucederd que el N aC/ que en ella figura se ird
trasformando por doble descomposicién en A {O*Nay
A gC L El color amarillo no se alterard en tanto exista
alguna cantidad de Na C/, pues el Cr* O’ K? tiene la
propiedad de no atacar 4 las sales de A g* mientras haya
cloruros alcalinos sobre que obrar. Por el contrario, en
el momento en que por la adicién del licor titrado se haya
trasformado todo el N a C/, contenido en la férmula (1) en
A 7 O' N g, sucedera que una gota mas que se aumente,
hara la doble descomposicién con el C »* O K?, cambidn-
dose ent6nces el color amarillo por el rojo débil, puesto

que se formara Cr* O" A g* La reaccién se puede expresar
del modo siguiente;

A;UaK+NaCI+Cr“O’K’+3A{O’Ag—}—-
n"nH'O=3A70°K +Az0'Na+ AgCl 4
CrrO"Ag'+nH'O. (2

Cuando esto se verifique, se leerd en la bureta que
nimero N, de em® y de fracciones de esta unidad, ha
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sido preciso gastar del licor titrado, para obtener el cam=~
bio de coloracion antes indicado,

Para resolver la segunda parte de la cuestién se hace
un ensayo prévio con el liquide titrado, para lo cual se
disuelve en [1* O, un peso exacto P, de N a C [/ quimica-
mente puro y se le agregan unas gotas de Cr* O” K”. Lue-
go se trata esta disolucion gota 4 gota por el licor tipo de
A 10" A g de que queda hecho mérito. En el momento
en que se presente el cambio de color amarillo en rojo, se
detiene la operacidn y se lée en la bureta el nimero N,
de cm® del liquido argéntico de riqueza conocida, que ha
sido preciso gastar para lograr este resultado. Sabiendo
que se necesitan N, cm?® para neutralizar el peso P, de N a
C 1, se podra establecer:

N, : P, st Nyogy ¥ de aquit ¢ =P=.:—' == p,
2

Este peso p, serda elde Na C / que habfa en el primi-
tivo P de la mezcla de que se habla partido, y por lo tanto
P —p, sera el de A 1 O' K. Para obterer la composicién
centesimal se ligardn las tres cantidades

P,P—p,yo,
por medio de proporciones en un todo semejantes 4 las
(B) del método de las pesadas.

Se puede también proceder del modo siguiente, Pues=
toqueel Az O'A gy el NaC!l reaccionan molécula a
moléecula, es indudable que 170 unidades ponderales del
primer compuesto, saturardn d 58'5 del segundo: en conse-
cuencia si llamamos p al titulo del licorde A7 O*Agy N

al nimero em® de él gastados para obtener elcambio de
coloracion, podremos escribir:

170:585 it N X p': x.
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’De donde: x =—5.-8—5517?N-£P— == P,

Determinado asi el peso p, de N a Cl que existe en el
P de partida de la mezcla, P—p, serd el de el A g O K.

El procedimiento que se acaba de indicar es el de do-
sificacion directa, pero también puede efectuarse el titra-
do, empleando la dosificacién por diferencia,

Efectivamente: si en vez de ir vertiendo gota 4 gota
el licor tipo de A 71 O* A g en la solucién (1) hasta que se
manifieste el cambio de color, se echa de una sola vez una
gran cantidad de liquido titrado, sucedera que no solo
trasformara inmediatamente todoel NaCl en A g C/,
siné que habrd un exceso que obrard sobre el Cr* O K%,
y por consiguiente se obtendrd instantdneamente el se-
gundo miembro de la ecuacidn (2) y adn quedard un so-
brante de A 7 O* A g. La ecuacidn serd:

A7O*K+4+NaCl4CrOK +4+nA;0'Ag+4

n HHO=3A710K+AgCIl4+Az7O*Na+

CrrO'Ag+4+(n—3)A10'Ag+n"H'O. (3)

En este caso hay que indagar cual es la cantidad de
A 7 O% A g empleada en reaccionar sobre el N a Cl. Para
ello puede emplearse una disolucidn titrada de este dltimo
cuerpo, que se dejard caer gota 4 gota en la mezcla ex-
presada en el segundo miembro de la férmula (3), En
cuanto se note el cambio de color rojo en amarillo se de-
tendrd la operacion, pues se habrd logrado la trasforma-
cién deseada. Se leerd el nimero N, de cm?® de la disolu-
cién titrada de Na C/ que ha sido preciso gastar, y por
lo tanto, se conocera el peso p, de N a C ! invertido.

Esto averiguado, sillamamos N el nimero de cm?® del
licortipo de A 7 O® A g que hemos vertido de una sola
vez e la disolucion (3) se podra deducir por un ensayo
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previo 4 que peso P deNa C ! es susceptible de neu-
tralizar y no queda mas que restar de P, p, para obtener
el peso de N a C I que hay en la mezcla que se analiza.

Puede operarse de otro modo. Una vez determinado
el nimero N, de cms de la disolucién titrada de N a C!
necesarios para saturar el exceso dela de A 7 O' A gque
hay en el segundo miembro de la ecuacion (3), no hay di-
ficultad en escribir:

582 1705t Ny, = De dondesa =N,

Restando del nimero N de cm® de A7 O: A g em-
pleados primitivamente, el N, que se acaba de obtener
la diferencia N — N, representara los que fueron necesa-
rios para efectuar la dosificacién deseada. Resta solo de-
terminar a qué peso p, de N a C ! corresponden, lo que se
efectiia segin acaba de decirse en el titrado directo.

Para mayorseguridad y rapidez en la manipulacién
el licor tipo de N a C ! debe ser de la misma riqueza ¢
titro que el de A 7O A g, es decir que el cm? de cada
uno, debe contener pesos de ambas sustancias que estén
en la misma relacion que sus pesos moleculares,

Respecto al segundo ejemplo que hemos resuelto en
el parrafo anterior por el método ponderal, ninguna difi-
cultad ofrece llegar al mismo resultado, por el método de
los licores titrados. .

En efecto: si preparamos un liquido normal de S n C2?,
es decir que en cada cm® contenga 187 gr. de aquella sal,
resultard que como reacciona molécala a molécula sobre
el H g C1*, cadacm® que gastemos de aquél licor titrado,
correspondera 4 27l mg. de H g C /% Lucgo si para el ti-
trado se emplean N cm® de la solucion cloro-estanosa, el
peso del H g C 2%, vendra dado por el producto N X 271

Practicamente se opera de la manera siguiente: en la
solucion A +Hg C*+nH* O, se vierte gota 4 gota

12
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el liquido titrado de Sn C {*, en tanto se forma precipita-
do: en cuanto éste no se presente, se cierra la bureta y se
lée el nimero N de cm?® gastados, Para mayor seguridad,
se filtra al cabo de algin tiempo y el liquido que pasa 4
través del filtro, se volvera 4 tratar por la solucion cloro-
estanosa, no debiendo presentarse el menor enturbia-
miento.

De este modo se efectda el titrado directo, pero puede
hacerse también por diferencia, preparando un tercer licor
titulado de I* tal como se explica en el pirrato 65 letra =
de estas lecciones. Una vez obtenido aquél y sabiendo a
qué nimero de cm® del Sn CI* corresponde cada uno
del de I, se echa en la solucién del H g C [, licor cloro-
estanoso en exceso, v se dosifica este sobrante por medio
de la solucion yddica.

Este procedimiento de los licores titrados ¢ por via
quimica se denomina también volumétrico pues como se
acaba de ver, se llega por medio de un volimen medido
de la disolucion titrada, al resultado apetecido.

48. Preparacion de los licores titrados 6 titulados —
Dejamos dicho en lo que consisten estos licores, y agrega-
remos ahora que se llama titro 6 titulo la relacion que
existe enire el peso del cuerpo disuelto y el volimen de
H?* O destilada que sirve de disolvente, 6 sea el peso en m g
de la sustancia disuelta, contenido en un cm? de la solucién

Ordinariamente se preparan los licores titrados de ma-
nera que un litro de ellos contenga un nimero de gramos
del cuerpo disuelto, igual 4 su peso molecular; las solu-
ciones asi obtenidas reciben el nombre de normales. Asi
por ejemplo, la disolucidn titrada normal del H C ! contie-
ne en un litro 6 sea en 1000 cm?, 36'5 g de HC /, 6 lo que
es lo mismo en cada cm® habrad 36's m g.

"Pero ocurre frecuentemente en los anilisis que convie-
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ne emplear licores de ensayo mds diluidos que los norma-
les. En estos casos hay que usar liquidos titrados que en
un litro contengan un peso (evaluado en gramos) que sea
la décima 0 la centésima parte del molecular del cuerpo
disuelto. Es decir, que ya que el liquido clorhidrico nor-
mal contiene en un litro 36°5 gr. de H C ! puro, los nuevos
liquidos tendrd 3'65 y 0'365 gr. respectivamente,

El empleo de los licores normales, ofrece grandes ven-
tajas bajo el punto de vista de que no es preciso acudir al
cdlculo, para determinar el pesc en mg de la sustancia que
se quiere dosificar. En efecto: es evidente que un cm?® de
un liquido normal que contiene en mg. un peso del cuerpo
disuelto, igual 4 su peso molecular, tendrd que poner en
libertad 6 combinarse con una cantidad de la sustancia que
se dosifica, igual también 4 su peso molecular. Es decir
que un cm® de licor clorhidrico normal, 6 sea que conten-
ga 365 mg. de este dcido, saturard en una solucién acuosa
de N a2 O H, por ejemplo, el peso molecular en mg. de este
hidrato & sean 40 mg.; luego 2 cm?® del licor normal de
H C I, saturaran 80 mg. de NaOH, 3 cm® de aquél, 120 mg,
del dltimo y asf sucesivamente Bastard, por consiguiente,
para determinar el peso de N a O H—contenido en una
disolucién acuosa—multiplicar el nimero de cm® de la
disolucién clorhidrica normal empleados en la neutraliza-
cion de aquella sustancia, por 40 mg., puesto que 40 es
¢l peso molecular del N a O H.

Ademads de los licores titrados normales y de los que
tienen por titro 6 riqueza la décima ¢ la centésima parte
de la de aquellos, se emplean otros liquidos de ensayo
tales que un determinado volimen de éllos equivale d un
peso conocido de la sustancia para cuya dosificacion se
usan. Por ejemplo: para los anilisis de las sales solubles
de A g* puede emplearse una disolucién de N a C! hecha
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de tal manera que cada cm.” gastado de ella, corresponda
45 610mg. de A g% de modo que si en la saturacién se
invierten 10 cm? de la disolucién de N a C/, serd evidente
que existen en la cantidad de sal ensayada, 50 6 100 mg. de
A g*. Analogamente se emplean soluciones de M n O* K
(Camaledn) de las que cada cm? gastado en las soluciones
de sales ferrosas, representan 10 mg. de F e metdlico, Claro
és que estos liquidos titrados pueden ser diluidos en 10 6
en 100 partes de H? O, y que pueden tener otros titros.

o, Enlo que se refiere 4 la preparacidn de las soluciones
normales, diremos lo siguiente: si deben ser obtenidas por
disolucion en H? O de un cuerpo sdlido es preciso hacer que
este sea quimicamente puro y ponerle bajo una forma que
permita tomar de ¢l un peso que corresponda exactamen=
te 4 su formula quimica. Asi, por ejemplo, para preparar
una solucién normal de C O N 4, es necesario calcinar
C O* H N a quimicamente puro, pues asi se tendra la segu-
ridad de haber expulsado el H* O que (por ser delincuente)
pueda contener, asi como el C O? que pueda existir di-
suelto en aquella. Tomando luego ciento seis gramos de
la sustancia calcinada y disolviéndolos en un litro de H? O,
se tendrd el licor titrado que se desea.

Otros cuerpos deben pesarse después de hacerlos cris-
talizar, pues la forma cristalina indica con toda exactitud
su composicidn, Asi para obtener.la solucién normal de!
Ba C1* es preciso hacer cristalizar este por evaporacién 6
enfriamiento, pues los cristales obtenidos corresponden
exactamente 4 la formula BaC/l* 2 H*O; de no estar
cristalizado contendria cantidades variables de H? O. Para
formar el licor normal de B a C I* (suponiendo que se tenga
este cuerpo cristalizado) habra gue disolver en un litro de
H* O, 244 gramos de aquella sustancia; puesto que 244 es
la suma de 208 peso molecular del B a C /* anhidro y de 36
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peso de dos moléculas de H* O. De igual modo hay que
proceder con el S* O* N a?, que en forma cristalizada, res-
ponde 4 la férmula S* O'N a?, s H* O Finalmente, en
algunos casos es preciso hacer el analisis cuantitativo del
cuerpo solido que ha de formar al disolverse en el liquido
elegido el licor titrado. ”

Una vez comprobado que la sustancia sélida es pura,
para preparar una solucién titrada se toma de ella ya un
nimero de gramos igual al que expresa su peso molecular
(si se quiere que el licor sea normal) ya el niimero que co-
rresponda al titro que se desée; se echa este peso en un
frasco cuya capacidad exacta sea la de un litro y se le
agrega una pequena cantidad de agua destilada 4 la tem-
peratura de 17 4 18°: se agita el conjunto hasta conseguir
que el solido se disuclva en el agua vertida y luego se
adiciona liquido hasta enrasar con el trazo del frasco. Si
el H? O contiene algunas burbujas de aire, se deja el fras-
co en reposo durante algln tiempo y después se aumenta
H? O hasta llegar 4 la senal indicadora.

No es conveniente preparar un volimen del licor tipo
inferior @ medio litro, porque los errores que pudiesen des-
lizarse en la pesada y en la disolucion, tendrian gran im-
portancia al operar con pequefas cantidades de materia,

f. Para preparar la disolucion titrada de un cuerpo
liquido 6 gaseoso se puede proceder del modo siguiente:
una vez comprobado que la solucién acuosa del liquido 6
del gas es quimicamente pura, se determina su peso gs-
pecifico por medio del frasco de densidad: a falta de este
se pesa un frasco sece y vacio cuya capacidad sea de un
cuarto de litro, llendndole sucesivamente de la disolucion
acuosa del cuerpo que se quiere titrar y de agua destilada
y se busca la relacién entre los dos pesos: el primer pro-
cedimiento ¢s mas exacto. El aredmetro no debe ser em-
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pleado para la determinacién del peso especifico de los
liquidos que han de servir para la préparacién de licores
titrados, mas que cuando aprecia tercios de décima,

Determinada la densidad de la solucién, es facil saber
qué hidrato del compuesto liquido 6 gaseoso es aquél de
que se dispone, es decir, qué nimero de moléculas de agua
estdn unidas a4 una de la sustancia anhidra, 6 si es simple-
mente una mezcla en la que el H* O y la sal estan unidas
en proporciones cualquiera que no responden 4 f6rmula
quimica determinada,

Asf, por ejemplo: si tenemos un liquido formado por
S O* H? disuetto en H* O y hallamos que su peso espe-
cifico es 1,8195, buscaremos en la tabla de densidades 4
qué rigueza de S O* H? anhidro corresponde, y encontra-
remos 73'74 del dcido y 2686 de H* O. [£1 consecuencia
su composicién quimica se deducira de la proporcién si-
guiente:

7314 .26'86:: 98 : x y de aqul » — 2_6_8_6X_98_. = 36,

73'14

Como 98 es el peso de una molécula de S O* H? y 36
es el de dos de H* O, la solucién de que se trata responde
4 la formula S O* H?, 2 H?2 O. De una manera analoga se
determina que 4 la densidad 1'8441 corresponde el hidrato
30r*HY, HYO.

Pero sea 6 no un hidrato definido, siempre se podra
hacer el titrato del licor del modo que sigue. Sea por
ejemplo la densidad obtenida 1'333. se busca en la tabla
y se halla para el S O* H?, 3510, es decir que en 100 ¢cm?
del liquido de que se dispone hay 35‘10 de dcido anhidro
y el resto de H* O. Por lo tanto hay que tomar de aquél
para obtener un licor normal, lo que se expresa en la pro=
porcién que sigue:
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Luego si en un frasco de un litro de capacidad se echan
279 '/, cm?® de la solucion que se posee y se agrega H* O
destilada_ hasta el trazo indicador, se habra conseguido el
liquido titrado normal de S O* H*, Claro es que 4 medida
que aumente la densidad dada por el frasco, aumentard
también la riqueza del liquido que se v4 a titrar y por con-
siguiente el nimero de cm? de él que habra que echar en
el frasco, disminuird, aumentando en cambio el de H* O
destilada.

Otro método mis exacto para la preparacion de los
licores titrados de los cuerpos liquidos 6 gaseosos, consis -
te en determinar por medio del analisis, el tanto por ciento
del cuerpo anhidro, existente en el hidratado de que se
disponga y calcular después por medio de una proporcién
analoga a la que se acaba de indicar, qué nimero de cm?
del liquido dado, debe unirse al agua para obtener la
disolucion normal de un litro. Por ejemplo, de la diso-
lucién acuvsa de S O* H* de que se disponga, se toma
un peso P y se trata por el B a O en exceso. Asf se for-
maran S O* B a y H* O: se filtra, se lava, se deseca y
se pesa, Del peso p de S O' B g, se deduce el p, de S
O* H? que entrd en su formacion, Sabido yd que en el peso
P de la solucién hay p, del acido anhidro, se .establecera:

35'10: 100 : 98 : x. x = 279 /.

P ip, 17100 X
Determinando el valor de x se conocerd la composi-
cién centesimal del liquido que se quiere titrar.
Obtenido que sea un licor tipo, es preciso comprobar
su titro, aun cuando no parezca ofrecer duda alguna Esta
operacion (quese debe efectuar también de tiempoen tiem-
po con los liquidos titrados que se tengan en los laborato-
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rios) puede efectuarse por medio de una solucién de un
peso dado de un cuerpo sélido, cuya accion sobre la diso-
lucion titrada que se ensaya, sea exactamente conocida de
antemano. Suele tambien llevarse d cabo con la ayuda de
otro liquido de riqueza conocida, cuya influencia quimica
tienda & neutralizar la del licor titulado objeto del examen:
En ambos casos debe emplearse del liquido que se com-
prueba, una cantidad superior 4 cincuenta cm?.

49. Ventajas del Método volumétrico sobre el pon-
deral.—El primero lleva sobre el segundo la gran ven-
taja de que este, requiere para su empleo la separacién
prévia del cuerpo que se quiere dosificar, de los que le
acompaian; ya sea que aquél esté en libertad y tan solo
mezclado 4 los otros, ya sea que esté combinado y for=
mando parte de un compuesto definido. Para efectuar
este aislamiento ¢ separacién son precisas algunas de las
manipulaciones que dejamos indicadas en los capitulos an-
teriores, las qué casi ensu totalidad se evitan por ¢l método
de los liquidos titrados, siempre que el licor usado no ejer-
za influcncia quimica sobre las sustancias que estdn unidas
4 la que se dosifica. Resulta en consecuencia que el méto-
do volumétrico conduce con mayor rapidez al objeto
apetecido, que el de las pesadas.

Aparte de esto, el método de los licores titrados, es
mucho mds exacto y preciso que el ponderal, pues este
estd sujeto a frecuentes errores; ocasionados ya por tomar
como peso riguroso el de las cenizas del filtro, ya por las
variaciones de temperatura y de presion. Ademas el pro-
cedimiento por via fisica, exige mucha prdctica en ¢l ma-
nipulador y gran precisidn en la balanza, Finalmente, son
contados los cuerpos que pudiendo ser desificados por
via fisica, no pueden serlo por la quimica.

Es cierto que hasta el presente el método volumétrico
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usa los mismos medios de separacion prévia que el poh-
deral no diferencidindose de él, mds que en los de dosifi-
cacién propiamente dicha. Pero 4 medida que el Analisis
por medio de los licores titrados se va perfeccionando, se
nota la necesidad de poseer métodos de separacion espe-
ciales, puesto que los usados en ¢l de las pesadas, com=-
plican inutilmente el trabajo.

50, Crmdicfaue.;necesarias para obtener buenos resul-
tados por el método Volumétrico.—Para poder aplicar al
Andlisis cuantitativo el procedimiento de los licores titra-
dos, es preciso reunir las tres condiciones siguientes: cono-
cimientos tedricos suficientes, practica y destreza en las
manipulaciones y exactitud escrupulosa en las operaciones.
Respecto 4 los primeros diremos que quedan reducidos al
conocimiento perfecto de las leves porque se rigen las
combinaciones y descomposiciones quimicas, al de los
métodos por medio de los que se separan los cuerpos
entre si, y al de los que sirven para pesarlos: todo ello
unido 4 la costumbre de calcular.

A los conocimientos cientificos, es preciso unir cierta
habilidad en las operaciones practicas. Esta circunstancia
es siempre conveniente en las ciencias de aplicacién, pero
se hace indispensable en los analisis elementales. Se hace
también precisa una firme resolucion de llegar a un resul-
tado exacto, por medio de una gran escrupulosidad en to-
das las operaciones, Cuando se empicza a hacer analisis,
hay frecuentemente dudas sobre la exactitud de las dosifi-
caciones ¢ seguridad de su poca precision; en casos tales
es necesario volver 4 repetirlos y en todo estremo no dar
publicidad 4 los resultados obtenidos.

81,  Procedimientos volumétricos en general. —Deja-
mos ya explicado en qué consiste el método volumétrico
del que puede decirse en sintesis, que dd el peso de un

13
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Cuerpo que esté mezclado 6 combinado con otros, deter-
minando que cantidad de un licor tipo es necesario para
producir, en la solucién neutra de la materia que se ana-
liza, una reaccién quimica determinada (saturacidn, susti-
tucién, oxidaci6n, reduccién 6 precipitaciéon). Emplea para
ello liguidos titrados que al ser vertidos gota 4 gota en
las disoluciones, dan lugar al cabo 4 ciertos fendmenos,
por los que se reconoce que ha sido vertida la cantidad
del licor titulado necesaria, para la dosificacién del cuerpo
que se ensaya,

Estos fenémenos consisten ordinariamente en un cam=
bio de coloracién 6 en la formacién de un precipitado.

Los cambios de color pueden ser debidos 4 causas muy
diferentes, y como cada una de ellas puede servir de base
6 fundamento 4 varios medios especiales de operar, de
aqui que los procedimientos empleados sean diversos.
Unos llegan a la dosificacidn del cuerpo que se examina,
haciendo tomar el color rojo 6 azul de tornasol 4 la diso-
lucidn ensayada, tratdndoela por un liquido titrado, dcido
6 alcalino: y como todos los procedimientos basados en
este hecho tienen por objeto dosificar bases ¢ acidos li-
bres, reciben los nombres de métodos alcalimétricos y
acidimétricos.

En otros casos se reconoce la terminacién del titrado
por el color azul caracteristico del (C°* H" O*)'" I y como
en todos ellos el cuerpo que se ensaya se trata por el I?
ya en libertad, ya combinado, se ha dado 4 estos métodos
el nombre de yodométricos,

' En otros medios de operar, se utiliza la propiedad que
posee el M n O* K i otros cuerpos oxidantes, de ceder
parte de su O facilmente, el qué 4 su vez peroxigena i
alguna de las sustancias que hay en la disolucién que se
analiza. El cuerpo al pasar del estado de oxido al de
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peréxido cambia de color; y como en este caso el agente
de la trasformacion es el O? los procedimientos que de
este hecho derivan, se llaman oxidimétricos.

Otros analisis se fundan no ya en un cambio de color,
siné en la obtencién por medio de un licor titrado, de un
precipitado en la disolucién acuosa del cuerpo que se exa-
mina; en ellos hay que determinar la cantidad exacta del
liquido titrado que es preciso emplear para obtener la
precipitacion completa, 6 lo que es lo mismo, se debe fijar
precisamente el momento en que el precipitado total estd
formado. Pero como en estos casos no se presenta varia-
cién de color en la disolucién analizada, que indique el fin
de la operacidn, es preciso proceder por tanteos; para
ello se toma de tiempo en tiempo una gota de la solucion
que se estd tratando por el licor titulado, se echa en una
capsula de porcelana, y se hace obrar sobre ella el reactivo
apropiado que segiin produzca 6 né un cambio de colora-
cidn, indicard que la precipitacién es 6 né completa. Este
procedimiento recibe el nombre de método por precipi-
tacién,

Il agua puede sufrir un andlisis completo para deter-
minar todas las sustancias que contenga en suspensién 6 en
disolucién: pero en algunos casos se trata solo de deducir
las cantidades de sales de C a y M g que posee. En este
caso se hace el ensayo funddndose en la propiedad que
tiene el jabén de hacer espumosa el H' O pura, y de no
producir espuma en la cargada de sales terrosas (Ca 6
M g), en tanto estos cuerpos no sean precipitados por
pesos andlogos de K? 6 N a’, A los analisis de esta clasc
se las da el nombre de hidrotimétricos.,
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Krtioulo 2.°—Andlisis por saturaciin.—Alealimetria y acidimetria.

52, Estos andlisis comprenden los procedimientos por
medio de los que una base es neutralizada por un licor
4cido 6 este por aquella: las cantidades de licores bdsicos
6 acidos empleadas en la saturacion, sirven para calcular
el peso de la sustancia cuya dosificacidn se busca.

El ensayo, pues, por saturacion se divide en dos: alca-
limetria (dosificacién de bases) y acidimetria (dosificacién
de 4cidos, Claro es que para la primera habrd que emplear
como licor tipo una solucién dcida, y para la segunda una
basica,

a. Licores normales deidos —Como tales se empleaban
anteriormente disoluciones en H* O de los dcidos

S OFNHEE Sy JEHHAO

que son relativamente volatiles, Estos compuestos serian
inmejorables si formasen sales muy solubles con las sus=-
tancias alcalinas, que son las que mas frecuentemente hay
que dosificar, y si la experiencia no hubiese demostrado
que los dcidos A 0’ H y CIH dan licores mds fijos y mds
faciles de emplear. Y aln entre estos dos, es preferible e]
tltimo, ya porque conserva su titro 6 composicion inalte-
rable durante largo tiempo, ya porque forma combinacio-
nes facilmente solubles, ya porque pueda obtenerse en el
comercio en estado grande de pureza, ya finalmente por-
que no ejerce accion oxidante sobre las sustancias, como
le ocurre al A 1 O* H, el cual ademds esti de ordinario
mezclado con alguna cantidad de

A7O'H yde AzO

Si d esto se une que puede determinarse facil y exactamen-
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te la riqueza de la disolucién de H C ! de que se disponga
yé por la acidimetrfa, ya también empleando una sal de
A g’ (medio muy adecuado de comprobacion), se com-
prende bien la preferencia que se da, al hidracido mencio-
nado.

El H C [, que se destine 4 la preparacién de licores
titrados debe ser sometido previamente 4 algunas compro-
baciones que demuestren que en él no existen ni C I li-
bre, ni S'0% ni S O* HL.

Para conocer lo primero, se trata el hidrdcido por el
C O% H N a: la reaccion vendra expresada por una de las
férmulas (o) () siguientes, segiin haya 6 no C{” libre:

HCI4+CPrP4+CO'HNa=NaC!l! 4+ CO+}
H*O 4-C . (=)
HC!4+CO*HNa=NaCI+4CO*4-H*’0 ()

Si se trata la mezcla expresada en el segundo miembro
de la ecuacion ($') por el K Iy el C®* H'® O° sucederd que
como en él no existe C I* libre que pueda desalojar el 1?
del K I, tampoco el I” reaccionara sobre el C* H'" O° y en
consecuencia no se presentard el color azul intenso ca-
racteristico del

(CB H!ﬂ OS)IO I.
Por ¢l contrario, si se hace obrar el Kl y el C®* H' OF
sobre el segundo miembro de la ecuacién («') el C I* libre
en virtud de la propiedad que tiene de desalojar el I? de
sus compuestos no oxigenados, descompondrd el KIy
el I* libre uniéndose al C°® H'* O coloreard de azul intenso
la disolucion.

Para reconocer en el H C/ la presencia del SO? se
mezclan en un recipiente pequefias cantidades de aquél,
de C" H' OFf y de I* disuelto en H* O; las reacciones se-
rdn las siguientes segtn haya 6 no S O%
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HCI4-SO*+ 1" + nH20O4-C*H" O* =
HCI!+4+SO*H242HI+4C'H"O* 4 (n—2)H*O.
HCI+4+I'4+nH'O4+20C*H*"O*=HCI +
nH*O 4 2(C°H" O*)"" L.

De modo que si se presenta la coloracién azul sera
evidente la ausencia del S O y este existird en caso con-
trario,

Para comprobar la existencia 6 ausencia del S O* H?,

se trata el HC! por el A 7 H* y por el B a C/* dando lu-
gar 4 una de las dos ecuaciones que siguen:
HCI4+A7H*4+BaClP4+nH'O=AzH'Cl4
4+BaC*4+nH*O,
HC!4+SO*H*4+2A7H*4+BaCl’ 4+ nH O =
=2A7H*'CI4+S0*Ba+HCI4+nH*O.

Por consiguiente, segtin se forme 6 no ¢l precipitado
de 5 O*B a, asi se deducira que existia 6 no S O* H?,

Sabido ya que la disolucién acuosa de HC ! que se
quiere titrar, no contiene los cuerpos que se acaban de
indicar, se puede ver qué cantidad de H C ! anhidro hay
en un volimen dado de ella, tratindola por el A 7 O* A g
y operando en andloga forma 4 la que queda dicha en los
péarrafos 46 y 47 para la dosificacién del Na C {,

Pero como la solucidn acuosa de H C ! encierra por lo
regular pequefias cantidades de cloruros alcalinos, ne debe
emplearse este méiodo mds que en los casos en que haya
certeza de que es quimicamente puro.

Se tendrd esta seguridad si evaporando unas gotas
sobre una lamina de P ¢ no queda residuo alguno; de lo
contrario, es conveniente valerse del C O* C a puro, para

determinar la riqueza de la disolucién clorhidrica de que
se disponga.
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Siendo necesario que el C O C a empleado esté aisla-
do de otras sustancias, se le preparard de la manera si-
guiente: Se toma Ca C/* en solucién acuosa y se echa
en ella A g HY, O H, elevando latemperatura 4 la de ebu-
llicion, De este modo ¢l Fe 6 el A I, que bajo la forma de
cloruros puedan existir unidos al C a C I* se precipitardn
bajo la forma de éxidos hidratados, segiin expresa la
ecuacion siguiente;

CaCll4-FeCl'4+4A7H, OH4nH' 0=
=4(A{HY)Cl4+Ca(OH) +F e (OH) 4nH'O.

Filtrando esta mezcla, quedard sobre el filtro el Fe
(O H)? y pasardn d través de él los demds compuestos.
A éstos se agrega C O’ (A g H*)? y haciendo hervir el
conjunto se verificara:

(AfH)Cl4CaO H' +nH* O 4~ CO* (A g H*)' =
=(A{HYCI+4CO'Ca+ 2A7H + (W 42) H* O.

El ﬁrecipitado de C O* C g asi obtenido, es uniforme-
mente cristalino, anhidro y puro. Se debe lavar repetidas
veces con H* O en ebullicién, hasta que las aguas del la-
vado aciduladas con A 7 O* H no enturbien una disolu-
cién de una sal argéntica. Resta tan solo calentar ¢l C O*
C a en un crisol hasta que las paredes de este empiecen 4
tomar el color rojo, evitando mayor elevacidon de tempe-
ratura, para impedir la descomposicion de aquél carbonato,

B. Licores normales bdsicos.—Como tal fué durante
largo tiempo empleado la disolucién acuosa de K O H,
pero presenta el gran inconveniente (dejando a un lado la
dificultad de obtener aquél cuerpo en estado de pureza), de
que tiene gran afinidad por el C O*. Asi es que es preciso
conservarla en frascos cuyo tapén esté provisto de un tubo
conteniendo cal sédica, y atn asi, es muy dificil evitar que
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se forme algo de C O® K. Ademds el procedimiento co-
munmente empleado para obtener el KO H, por medio
del C a (O H) hace que aquél contenga cantidades varia-
bles de esta materia, circunstancia que en los analisis de
sales calizas es causa frecuente de error.

Estas razones han hecho dar la preferencia al A z H*,
O H llamando también amoniaco caustico o liquido que
puede suponerse formado por la combinacion de una mo-
lécula de A 7 H? y otra de H2 O, como comprueban las
formulas siguientes:

AgH+H'O=A;H, OH=A{H*O.

Este hidrato reacciona sobre la tintura de tornasol, con
la misma energia que el K O H.

Por otra parte es facil obtenerlo quimicamente puro y
generalmente exento de C O?, cuerpo con el que no tiene
gran afinidad. Esto se prueba hirviéndole en una solucion

de (CH'O)'Ce
y vizndo si se enturbia, lo que tendria lugar si contuviese
C O? pues se formaria C O*C 4. De modo que se puede
conservar la disolucidn titrada de A 7 H*, O H durante
largo tiempo encerrada en frascos de vidrio, sin que se
hallen en ella vestigios de aquél anhidrido acido,

Y Preparacion de los licores normales empleados en
los métodos por saturacion—Para obtener los dos liquidos
titrados H C ! normal, y A t H*, O H semi-normal, es de-
cir, soluciones que contengan en cada cm® de su volimen
36‘5 mg. del primero (que representa su peso molecular)
y 17'5 mg. del segundo (que es la mitad del suyo) se ope-
ra Como se expresa a continuacién,

En un frasco de un litro de capacidad, se mezclan 400
cm? de la disolucién clorhidrica de que se disponga y 600
cm® de H* O destilada. En otro frasco de igual cabida, se
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760 cm?® de agua pura. Formados asi estos liquidos de en-
sayo—cuyda composicién es variable 4 voluntad, como ve-
remos mas adelunte, pero que aproximadamente se co-
rresponden—se  determina cuantos cm? del dltimo son
necesarios para neutralizar d 20 cm? del primero; para ello
se miden estos exactamente con una pipeta y se introdu-
cen en un matrdz de vidrio, agregandoles un par de gotas
de tintura de tornasol. Después se llena una bureta gra-
duada del licor amoniacal de que se acaba de hablar, y se
deja escurrir este liquido gota 4 gota en el matrdz en que
se halla la solucién de H C/ hasta que la tintura de tor-
nasol en ella existente, cambie el color rojo por el azul
persistente. Se lée eu la bureta que nimero N de cm? del
licor bdsico hd saturado los 20 cm® del acido y se esta-
blece la proporcion:
i [ R4 G0 N

Despejando x se obtiene el nimero N, de cm?® de la di-
solucion de HC {, que son saturados por Icm?®de la de
A 7HY, O H.

Esto averiguado, se toma un gramo de CO? C a qui-
micamente puro, se echa en un recipiente de vidrio y sele
agregan 20 cm?® del licor dcido de ensayo, agua destilada
y tornasol: se hace hervir el todo para expulsar el C O%
La reaccién viene dada por la siguiente ecuacion:

nHCl4nCO*Ca+n"H'O=n'CaCl”+

+nCO* 4+ (n—2n)HC I4+n H? Q,
De modo que 2 7' moléculas de H C 1, obrando sobre
las n' de C O? C a forinardan por doble desco nposicion:
wde CaCl’, ndeCO, y mdeH*O
estas se unirdn a las #" que habia anteriormente, quedando
n —2n' del hidracido sin entran en reaccidn: luego la
‘ 14
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solucién continuard coloreada de rojo. Si ahora se toma la
bureta en que estd el licor bdsico de ensayo y se vierte
este gota 4 gota sobre el exceso de HC/, sucederd que sus
n — 2 n’ moléculas en exceso se saturardn y en este mo-
mento el tornasol tomard el color azul, Observando el
nimero N, de cm® del liquido amoniacal de ensayo, que
se gastaron para obtener la coloracién azulada, se deter-
minard el nimero N, de cm?® del licor clorhidrico que han
saturado, resolviendo la proporcién siguiente:

I:N N, tx,. 2, =N, XN, =N,

Si se restan de los 20 cm? primitivamente empleados,
los N, que se acaban de deducir, la diferencia 20 —N, =N,
indicard el nimero de cm® de la solucién clorhidrica de
ensayo, que se necesitan para saturar un gramo de CO?* Ca
6 que son equivalentes (bajo el punto de vista de su ca
pacidad de saturacién) & un gramo de C O C a.

Por consiguiente del licor clorhidrico de ensayo (que
estd formado segtin queda dicho de 400 cm® de la disolu-
cion de H C / que se quiere titrar y de 600 ecm?® de H? O
pura) se necesitan N, cm?® para saturar un gramo 6 mil
mg. de C O? C a: en consecuencia, teniendo en cuenta que
esta sal y el HC / noreaccionan molécula a molécula y s
una de carbonato con dos del hidracido, se deduce que 36'5
unidades ponderales de HC/, corresponden 450 de CO'Ca
y que para saturar este peso, se necesitard la vigésima parte

: : N
de N,.Por lo tanto, si medlmos—z?;— cm?® dél licor dcido de

ensayo y le agregamos agua destilada hasta formar uncm®
en el habra H C [ suficiente para saturar 50 mg. de CO*Ca
6 lo que es lo mismo, habrd 365 mg. de H C I; serd e
consecuencia un em® del liquido clorhidrico normal,

De lo dicho se deduce que si se representa por V e



— 107 —

volimen en c¢m® de la disolucién de H C1 que se vd 4
titrar, y se le aumenta H? O destilada en proporciones de
4 cm? de la prlmera por 6 cm?® de la segunda, se obten-
drd asfun volimen V, en cm® de un liquido idéntico 4
aquél con el que se han llevado 4 cabo las operaciones que
se acaban de indicar, Para trasformarlo en un licor titu-
lado normal de H C [, hay que diluirlo en H2 O hasta ob-
tener un volimen total V,, dado por la proporcién:
V,:V,::N,:20, De donde, V,:X%(ﬁ

Cada cm?® de este liquido contendrd en m;;;. el peso
molecular del H C/ y serd por lo tanto el licor normal que
se busca. Claro és que si en el licor de ensayo de que se
parti6, se varfan las proporciones en que se reunieron la
solucion acuosa de H C ! de que se disponfa, y el H2 O,
variardn tambien los valoresde N, V, y V..

Ahora bien: como cuanto queda expresado estd basado
en un solo ensayo que no es rigurosomente exacto (en
en razon & la pequeia cantidad de sustancia empleada) el
resultado no es del todo satisfactorio y es preciso compro -
bar la composicion del licor normal obtenido. Para ello se
hace otro ensayo, determinando de nuevo, por el medio
que acaba de expresarse, cuantos cm® de la disolucién
dcida son necesarios para neutralizar tres 6 cuatro gramos
de C O? C a. Si por este experimento se vé que el liquido
clorhidrico es fuerte, es decir, si satura mas de 50 mg. de
C 0% Ca por cm? -gastado. se diltie en la cantidad de H2 O
necesaria, que se deduce de la férmula precedente. Sing
hubiese que agregar mds que 10 6 15 cm® de H? O 4 mil
de la solucidn, se prescinde de este pequeno error, y se
considera aquella como normal, pasando enseguida a
preparar el liquido amoniacal semi-normal.

Este debe ser tal que dos em?® de él, deben saturar uno
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del licor clorhidrico normal: para obtenerlo se procede
por tanteos colocando en un matrdz un cm’ del dltimo y
agregdndole dos cm? del primero y se aumenta H* O al
amoniacal has'a que la neutralizacién sea exacta y com-
pleta,

Los dos licores titrados deben conservarse en f[rascos
de vidrio cerrados hermeticamente, colocados en un lugar
frio y oscuro: poniéndose en cada frasco una etiqucta que
indique el titro y la fecha del titrado.

En algunas ocasinnes hay necesidad de liquidos titra_
dos mas débiles que Jos que acabamos de indicar, ¢ sea de
la disolucién clorhidrica semi-normal y de la amoniacal
cuarto de normal que se preparan analogamente d lo que
queda dicho. i

53. EI C O? K2 en disolucién normal, es un tercer li-
cor de ensayo, que se emplea, aunque no tan frecuente-
mente como los dos anteriores. Este liquido sirve para la
dosificacién de algunas sales que puestas en solucién acuo-
sa y tratadas por aquél carbonato, efectdan la doble des-
composicidn, dando lugar 4 carbonatos i éxidos insolu-
bles; la reaccidn se favorece ordinariamente elevando la
temperatura 4 la de ebullicion. Por ejemplo: si se tiene una
disolucién en H* O de S O C u, se toma un peso P de ella
y se trata por un nimero N de cm® del licor normal de
C O' K, en exceso. La reaccidn sera;

S5O0'Cu+nCOK'=S0'K'+CO*Cu+
(n —1)C O K2,
Filtrando, pasardn 4 través del papel, el sulfato y el
carbonato potdsicos: dosificando este titimo por medio de
la disolucién normal de H C 7 segiin se explica en el parra-

fo 55 se determinard el nimero N' de cm? de C O' K* que
. ]
no entraron en la reaccion que expresa la férmula anterior
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y restdndoles de los N que se vertieron al principio, la di-
ferencia N — N’ serd el nimero de cm® que fueron nece-
sarios para trasformar la cantidad total de
S50fClu 'en CO*Cu

Queda solo multiplicar el peso molecular del SO*Cu
por N — N’ para deducir ¢l peso en mg. de esta sal, exis-
tente en la solucion analizada.

De una manera semejante podrian dosificarse por me-
dio del C O K, soluciones dadas de

FeCi3 deZnCi2y C30O* P b.

Para obtener la solucién normal de C O% K2 se di-
suelven 138 gramos de este cuerpo—obtenido por calci-
nacién del C*H® O°K — en un litro de agua. El licor asi
prepado tiene ordinariamente el titro deseado, pero es
conveniente comprobarlo, Para ello se tratan 20 cm?® de
él. por 50 cm? del licor clorhifdrico normal y como este
ultimo estd en exceso, se termina su neutralizacidn por
medio del liquido amoniacal semi-normal Si la disolucidn
carhonato- potdsica es normal, 20 cm? de ella deberan ser
saturades por 40 cm? de la clorhidrica, y los 10 cm® que
sobran de ésta, por 20 cm? de la amoniacal semi-normal,
De no lograrse este resultado, se procederd por tanteos
hasta conseguirlo.

No es conveniente reemplazar el C O3 K3 por el C O3
N a?, porque este es menos soluble y por lo tanto mds
dificil de eliminar de los precipitados, por lavados sucesi-
vos: ademds el K? es mis enérgico en sus afinidades que
al N a? y en consecuencia descompone mayor nimero de
sales, que éste dltimo,

54. Respecto 4 las sustancias colorantes que se emplean
como indicadoras para conocer el final de la reaccidn,
pueden ser varias, pero la mds comunmente empleada es
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la tintura de tornasol; no obstante cnando aquellas mate-
rias deban ser muy puras, puede usarse la tintura alcohélica
de cochiuilla, 6 el papel de curcuma (azafrdn de Indias en
extracto alcohdlico,)

Para reconocer el momento preciso en que se produce
el cambio de color en el liquido que se ensaya, hay que
tomar ciertas precauciones. Con la tintura de tornasol
deben seguirse las reglas siguientes: se coloreard la diso-
lucién ensayada con la cantidad precisa de tornasol, para
que aquella tome el color rojooscuro si es dcida y azul-
persistente si es basica. Si el fin del andlisis debe ser re-
conocido por el hecho de que el color rojo cambie stibi-
tamente en azul, es preciso evitar que la disolucion que se
ensaya contenga C O lo que se logra haciéndola hervir
tres 6 cuatro minutos y agitdandola con una varilla de vi-
drio.

Cuando se emplée el amonfaco semi-normal, es necesa-
rio efectuar el titrado en frio, En efecto; las disoluciones hir-
vientes amoniacales, part icularmente las de S O* (A 1 HY)*
enrojecen debilmente la tintura; mientras que en frio bastan
dos gotas del licor titrado semi-normal para trasformar en
color azul, el violdceo-rojs que se presenta cuando se
disuelven diez gramos de S O* (A 7 H*)? en medio litro de
H* O coloreada de tornasol.

Si se emplea la cochinilla, preparada por disolucién de
esta sustancia en alcohol diluido, es conveniente que €ste
haya sido hervido con anterioridad, pues de lo contrario el
C O? que contuviese y que en caliente pudiera ser puesto
en libertad, ejercerfa su accioén sobre el cambio de color.

Empero el C O ejerce menos influencia sobre esta
tintura que sobre la de tornasol, porlo que se emplea
para los titrados de los carbonatos alcalinos, particular=
mente efectuando estos en caliente.
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Para la dosificacion de bases libres, es preferible ¢l
tornasol, asi como para la de sales férricas y aluminicas.

Ademdis de estas materias coloreantes, se puede em-
plear el papel de curcuma, particularmente si las solucio-
ciones son coloreadas. Para obtenerlo, se moja papel de
filtro en un extracto alcohdlico de aquella sustancia, se
deseca y se guarda en la obscuridad. Una gota de un liqui-
do alcalino vertida sobre este papel, cambia el color azul
en pardo-rojizo.

55. Aplicaciones de la alcalimetria y acidimetria o, —
Las disoluciones de hidratos alcalinos y alcalino-terrosos,
pueden ser titradas directamente por la solucién clorhidri-
ca normal, después de agregarles tintura de tornasol,

Particularmente el procedimiento es aplicable 4 los

AzH,OH, Ba(OH! Sr(OH>»KOHyNaOH.
Respecto 4 los
Ca(OH?) y Mg (OH)?

poco solubles, es mds conveniente operar de un modo
analogo al usado para los carbonatos alcalinos neutros,

Estos tienen la particularidad de dar reaccion alcalina
con el tornasol, pero deja esta de presentarse en cuanto
se trasforman en carbenatos acidos, 6 cuando existe C O?
en libertad formado por la adicién del licor titrado, Por
estas causas hay que efectuar el titrado de las disoluciones
carbonato-alcalinas 4 la temperatura de ebullicidn (puesto
que 4 cien grados los bicarbonatos alcalinos se trasforman
en carbonatos neutros, y el CO* que haya disuelto en el
H* O, se desprende). Mds fdcil y mds exacto es sobresa-
turar la solucion con un volimen medido N del dcido ti-
trado, hacer hérvir la mezcla para expulsar el C O?, de- |
jarla enfriar y tratarla después porel A 7 H*, H O, semi-
normal, hasta que cambie el ‘color rojo-oscuro por el vio-
laceo-azul, Dividiendo por dos el nimero de cm?, del licoy
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amoniacal gastados, se obtiene el de cm®, de H C/ normal
que hay que restar del N antes empleado, para que la dife-
rencia N,, represeate los que fueron necesarios para neu-
tralizar el carbonato que se analiza, Analogamente se pro-
cede en el ensayo de los carbunatos alcalino-terrosos y
terrosos.

Las sales de P b pueden ser dosificadas de una manera
indirecta y andloga 4 la empleada para los carbonatos al-
calinos, Para cllo sus disoluciones acuosas se tratan por
S O*H%, 4 fin de formar S O*P & muy poco soluble, Se
toma este precipitado y se le hace hervir con un nimero
dado de cm.? de la solucién normal de C O3 K2 en exceso,
asi se formaran:

GO P& SOMKS

y quedard un exceso de C O3 K2, Separando estos cuerpos
por filtracion, pasardn 4 través del filtro los dos dltimos: y
tratando esta mezcla por el H C/ normal, se¢ deducira el
nimero de cm.® de C O3 K2 que no entraron en reaccion y
por diferencia con los primitivamente empleados, se ob-
tendrdn los que saturan el C O% P b, 6 sea el peso en mg.
de este. Fécil serfa determinar el P b, que hay en el peso
conocido de SO*P 5, por medio de una sencilla pro-
porcion.

B. No todos los dcidos libres solubles se pueden dosi-
ficar por saturacion directa, como ocurre con las bases so-
lubles en libertad, puesto que el procedimiento acidimé-
trico no es aplicable mas que 4 algunos acidos ‘enérgicos
que cumplen ciertas condiciones que luego se detallan, Se
pueden titrar directamente por medio del Az HY HO
seminormal, los .

HCLHL HBr, A7 OH, C2H20% S Q' He,
C* H® Q°, C* H® ut, CO2 H? y Ca3 H¢* Oﬁ,
cuando estdn en estado de libertad; pero no se puede ob-
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tener andlogo resultado con los compuestos oxigenados
del P*, A s* yS? (excepcién hecha del S O H*). Ademdslos

CO,BoO*HY H*S,CAzHyHF/,

no pueden ser dosificados por los licores titrados amo-
niacal, potdsico ¢ sddico, porque las sales provinientes de
su mutua accidn, no resultan neutras con relacién 4 la tin-
tura de tornasol.

En conclusion, se podrdn titrar directamente por me-
dio de un licor alcalino, aquellos dcidos libres que formen
con los dlecalis, sales sin accion sobre el tornasol y que
ademds sean solubles é incoloras.

Sin embargo, algunos acidos pueden ser dosificados de
una manera indirecta por medio de la alcalimetria, Asi el
Sipiz2HEL
puede ser titrado per medio del K C !/ en disolucién alco-
hélica diluida; la reaccion puede expresarse por medio de

la igualdad siguiente:

SiFI'H*4+2KCIl+nC*'H, OH+nH'O=
=2HCI+nC'H, OH+n'H' O4SiFI°K (%)

El silicio-fluoruro de potasio que se obtendra precipi-
tado, se tratard por el C a O* H* en solucion acuosa, y se
verificara:

SiFIPK'4+CaO'H*4+n'H30 =SiFI*Ca+

+2KOH+4-#"H*0.

Se filtra y se determina por medio de un licor dcido
normal, el peso de K* que existe en el segundo miembro
de esta tltima ecuacion, que sera el mismo que hay en el
SiFI°K'dela () y de éste se pasard facilmente al del
SiFI*H.

Para dosificar el C O? y el B 0 O® H* se puede —después

16
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de haberlos trasformado en sales alcalinas 6 alcalino-te-
rrosas, puras y anhidras —disolver al compuesto en un vo-
limen medido de licor clorhidrico normal en exceso, y de-
terminar éste, por medio de la disoluciéa amoniacal semi-
normal. Del peso del borato 6 carbonato que se analiza, se
resta el que corresponde al 6xido del metal alcalino y la
diferencia serd el peso del radical dcido.
Finalmente el titrado de los
HCl, Ay O H, SO H, C2 B30 'C8 HY OF,
L QG H20N CO2 H H Ly HiBr,

en estado de libertad, se efectiia por medio del liquido
A 7 H*, O H semi-normal, exactamente lo mismo que se
hizo al tratar de la disolucién clorhidrica normal: en con-
secuencia solo repetiremos que cada cm? de la solucién al-
calina gastado en neutralizar el dcido, representa un peso

de éste en mg. igual 4 la mitad del molecular que exprese
su formula quimica,

Articulo 3."—Analisis por doble deszamposicion de sales neutras.

56. En este método el cuerpo que se ensaya hace la
doble descomposiciéa con el reactivo apropiado, sin que
exista oxidacidn ni reduccién, El procedimiento participa
pues dc los métodos de saturacidn y de precipitacién,

Se emplea particularmente para el exdmen de las alea-
ciones de A g2 y para el ensayo de los cloruros 4 continua-
cidn indicamos el modo de proceder en cada caso.

o Dosificacion de las aleaciones de A g2 —Esti fun-
dada en la insolubilidad del A g C 1 en el H2 O. Si tenemos
por ejemplo, una aleacién de A g2y C u, y se trata por el
A 7 O% H, se formardn:
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AgOlAg y (A 7082Cu.
Si se hace obrar sobre esta mezclael N a C U, se verificard:
A7O"Ag+ (A70°2Cu+NaCl4+nH2O =
—AgCl+ (Az0%Cu+ A70°Na-+ nH20.

El A g C! obtenido es un precipitado blanco en forma
de arenas 6 grumos, que se traba en masa por la agita-
cion, El fln del titrado se reconoce porque una iiltima gota
de la solucién de N a C I, no produce enturbiamiento en
el liquido transparente que cubre el A g C [,

Para precipitar una cantidad de A g2 igual 4 su peso
atémico, 6 sean 108 gr., se precisan 58'5 gr.de N a C/, por
lo tanto, para precipitar un gr, de A g2, se necesitardn

% = 0542 gr.de Na C L

Hay, por lo tanto, que preparar dos licores titrados de
N a C I, que contengan, el primero 542 mg. de esta sal en
cada cm? (y que saturard en consecuencia 10 mg. de A g?)
y otro décimo de éste, del que cada cm?saturard un mg.
de A g2. Estos dos liquidos son para el titrado directo,
pero si se quiere dosificar por diferencia, hay que verter la
solucion de N a C [ en exceso y determinar éste: para ello
se prepara un tercer licor de A 7 O% A g tal que en un litro
de H2 O, haya un gr.de A g% 4 este fin se disuelve un gr.
de A g? puraen A 7 O3 H ysedilie en H2O destilada
hasta obtener un litro.

Para proceder al ensayo es conveniente tomar un peso
de la aleacion en el que haya aproximadamente un gramo
de A g2. Para ello hay que hacer un ensayo preliminar por
via seca, que se lleva 4 cabo tomando un peso P de la alea-
cién, tratandolo por el A 1 O3 H y precipitando el A 7 O3
A g formado, por medio del N a Cl. El A g C [ obtenido
por filtracion, después de lavado y desecado, se calcina
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al blanco en un crisol, agregando para mayor facilidad
C 08 K2 y N a CI: estos compuestos se volatilizan @ la par
que el C2 del A gC! y queda como residuo un trozo
de Agﬂ pura, cuyo peso representaremos por p. Se podrd
establecer:
pr P il x_—,-z- =P .
4

Si se toma un peso P, de la aleacién, en €l habrd aproxi-
madamente un gramo de A g%

Conocido ya el peso P,, seintroduce en un frasco de un
cuarto de litro de capacidad, se le agregan de 54 6 cm® de
Az O*H, y se eleva la temperatura en el bafio-maria
para favorecer la reaccion. Luego se inyecta aire para ex-
pulsar los vapores nitrosos y por medio de una pipeta se
agregan 100 cm® del primer licor titrado de Na C ! de
que hemos hecho mencidn; como cada cm?® de €l debe
neutralizar 10 mg. de A g3 los 100 ¢m? ver'idos saturaran
1000 mg. 6 sea un gr. de A g%,

Se tapa el frasco y se agita fuertemente para lograr
que se reuna 6 forme masa el A g C! formado; como la
separacion de éste del liquido es completa, la disolucién
se volvera inmediatamente limpida. Ahora bien; en el pe-
so P, de la aleacion de que hemos partido, no habrd
exactamente un gramo de A gﬁ. hig tendremos que terminar
la neutralizacion: para ello se agrega un cm?® del segun-
do licor de N a C! que corresponde 4 un mg. de A g2 si
se produce enturbiamiento, se agita el conjunto hasta que
cese y se agrega otro segundo cm?, y asi se continda has-
ta que la adicién de un dltimo cm® no origine la menor
nube. Si suponemos que al echar el n cm® cesa de presen._
tarse ésta, se admite que el anterior 6 sea el # — I no utili-
z6 mds que su mitad, de modo que el nimero de mg. de
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A g® que habla en la aleacién serd (n—2)-'/,: esto
aparte del gramo que se neutralizé por medio de los pri-
meros 100 cm? gastados,

Si por el contrario en el peso P, de que se parti, habfa
menos de un gr.de A g2 ocurrird que los 100cm® del primer
licor vertido,no sélo habrdn neutralizado la A g2 que habia,
sind que algunos quedardn en libertad. Esto se conoce en
que al adicionar el primer cm? de la solucién de Na C!
décima de la primera, no se presenta senal de empafa-
miento, En este caso hay que proceder 4 la inversa de
como se acaba de explicar, 6 sea dosificar por diferencia:
para lo que podria verterse centimetro a centimetro el
tercer liguido de A 1 O A g antes indicado, pero las so-
luciones en que existen en exceso los cloruros alcalinos no
se aclaran bien; en consecuencia es preferible echar de una
vez esceso del licor titrado de A § O3 A g, y unir después
con precaucion los cm?® necesarios de la solucion de N a C/
hasta que cese la precipitacién. Claro es que ahora del
gramo de A' g% que representaban los 100 cm?® primitiva-
mente gastados, habra que restar los mg. de aquel metal,
que arroja esta nueva dosificacién.

Todo lo que dejamos expresado sobre la manera de
dosificar la A g2 en aleacién con el C u, es extensivo al
caso en que el C u esta sustituido por otro metal cualquie-
ra, excepcion hecha del H g. De ser asi hay que variar
algo el procedimiento, puesto que el H g* C1* que se for-
maria, serfa tan insoluble como el A g C /. Se reconoce la
presencia del H g* Ci2 en el A g C!, en que al estar mez-
clados no se ennegrecen por la accidn de luz.

Para dosificar la amalgama de A g* se trata por el
A g OP H, formandose

A;O°Ag y (AzO") Hg
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se agregan luego 25 cm® de A 7 H*, O H, el cual al obrar

sobre la mezcla de los nitratos dd lugar 4 la reaccion

siguiente: .

A7O0%A g+ (A70%3Hg?4nA{H, OB+ n"HO=

Az0%Ag4+2Az708(AzH")+4+Hg* 04 (n—2)A 1 HY,
O H + (n'+1) H* O.

Esto es debido 4 que el A 7 O* A g es soluble en el
A 7 H*, O H, mientras que el (A 1 0°)* H g" no lo es: en
consecuencia conforme con la primera de las leyes de Ber-
thollet, hard la doble descomposicién conel A 7 H*, O H,
Debiera formarse hidrato de mercurio, pero como este no
es estable, se produce el H g2 O que se descompone 4 su
vez en Hg y H g* O: y bastard filtrar para que se pueda
operar con el liquido obtenido, de una man=ra idéntica al
caso anteriormente examinado.

3 Dosificacion de los X Cl.—Este anilisis inverso de
el de las aleaciones de A g?, estd fundado en el mismo
principio que el de éstas, es decir, en la insolubilidad en
elH20, del A gC i,

Los licores titrados empleados son: unode A 7 O3 A g,
tal que en un litro haya un gramo de A g2 (para el titrado
directo) y otro del X C/ que enun litro tenga la relacién
que exista entre su peso molecular y 108. Preparados estos
liquidos de ensayo, cada cm? del tltimo, precipitard exac-
tameate un cm® de la solucién de A 7 O% A g,

Para examinar el cloruro cuya solucién se posea, se
vierte poco a poco en ella la disolucién argéntica; pero
ocurre que al final de la: operacion el precipitado formado
por los tltimos vestigios del X C / aparece bajo la forma
de una nube blanca que se reune 6 junta dificilmente.

Para eludir esta dificultad y determinar con exactitud
el momento en que todo el cloruro se ha precipitado, se
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puede agregar otra sal que no precipite con el A 1 O* A g
hasta el momento en qun no haya X Cl sobre que obrar,
y elegir este nuevo cuerpo, de modo que dé un precipitado
de color caracteristico. Tales pueden ser el P O* N 42,
el AsO*Na® 6 el Cr20" K3, que forman el primero
P O* A g% cuyo color es amarillo de limén, el segundo
A s O A g% pardo, y el tltimo C »* O" A g* rojo débil .
Pero sin necesidad de emplear sales auxiliares, puede efec-
tuarse el titrado con exactitud, haciéndolo por diferencia,
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Anélisis por oxidacién, reduccion y precipitacion.

Artfoulo 1.°—0xidimstria y Yodometrfa,

58. Generalidades,—En estos métodos el cuerpo que
se quiere dosificar se oxida ¢ se reduce por medio de un
licor de ensayo: del volimen de este que ha sido preciso
gastar para obtener aquél resultado, se deduce el peso de
la sustancia analizada. Para que estos procedimientos den
buenos resultados, se necesita que en la solucién sobre
que se opera. no existan sustancias andlogas 4 la que se
ensaya; pues de ser asi, los licores titrados ejerceran tam -
bién su accidn oxidante 6 reductora sobre ellas,

Como licores oxidantes se emplean disoluciones acuo-
sas de M n O* K (camaledn) de C »* O" K y de I' (solu-
cién de yodo); y como agentes reductores, soluciones en

H'O, de 5'0%N4°, C' H' O% 2 H* Oy ladel
de que se acaba de hablar, puesto que esta —segin ve-
remos mds adelante— tiene la propiedad de ejercer accién
oxidante en unos casos, y reductora en otros.

De lo expuesto se desprende que los andlisis por oxi-
dacién comprenden los procedimientos oxidimétricos fun-
dados en la cantidad de O que cede el Mn O* K 6 el
Cr* O" K* 4 la materia que se analiza, y los yodimétricos
que tienen por base la cantidad de I* que se combina con



— 12 —

alguno de los elementos de la sustancia ensayada, 6 que
ésta deja en libertad, Loos andlisis por reduccién compren-
den aquellos modos yodométricos de operar, en que se
emplean el
5 O'N a?, ¢l C*H 0% 2 H' O y €l G H!" OF

obrando sobre la solucidn de yodo, y en los que se llega al
resultado apetecido, dosificando el I* en estado de libertad.

58. Oxidimetria. — Titrado por el camaledn.—Desde
que el M » O* K se fabrica en grande escala, se puede ob-
tener facilmente en el comercio, puro y cristalizado, y en
consecuencia, es facil preparar una disolucion titrada de
esta sustancia, que se conserve sin alteracién durante algin
tiempo.

La principal aplicacién de este licor titrado se funda
en la accién que ejerce sobre las sales ferrosas y sobre el
C* H* O, 2 H* O: asf es que la mayor parte de los méto-
dos oxidimétricos fundados en su uso, se reducen 4 la do-
sificacion de estos cuerpos 6 de los derivados del iltimo.

Estas acciones van expresadas en las formulas si-
guientes:

10SO'Fe+850*H*4+2MnrnO*K=5(S O*)
Fe'"+SO*K*+250*Mna+ 8H*O. (

L0
5C‘I—I’O‘,2H’O—]—3SO‘H’-[—zMuO“K:‘ )
W CO'" S0 K +~250"*Mn+4+18H'O

Se elige el S O* I e para el ejemplo, porque cualquiera
que sea la sal ferrosa de que disponga, siempre podra
trasformarse en aquella,

Por estas ecuaciones se vé que diez moléculas de una
sal ferrosa y cinco de C* H* O% 2 H? O, requieren la mis
ma cantidad de M n O* K para trasformarse en sal férrica
y CO" respectivamente; ¢ reduciendo la relacion 4 su

16
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expresién mds simple, dos moléculas de la sal ferrosa y
una de dcido oxalico cristalizado, necesitan la misma ddsis
de camaleén para sufrir las modificaciones indicadas. Y
como por otro lado en dos moléculas de una sal ferrosa
entran dos dtomos de F e cuyo peso es 112 y el peso de
una molécula de C* H* O, 2 H* O es 126, se vé que, bajo
este punto de vista, juegan idéntico papel 112 parte en peso
de F e y 126 de C* H? O%, 2 H? O. Finalmente si se dividen
por dos ambas cifras, se deduce que 56 partes en peso de
F e, equivalen & 63 de C* H* O*, 2 H* O.

Pero 56 es el peso atémico del F e, es decir la cantidad
de esta sustancia que entra en la molécula de una sal fe-
rrosa; luego el peso de F e que hay en las diez moléculas
de la ecuacisn (w) serd 560, y como son peroxidadas por
dos de M n O* KK, 6 sea por un peso de esta sal expresado
por el nimero 316, resulta que si se prepara un licor titra-
do de camaledn que contenga 3'16 gramos en un litro de
H? O, cada cm?® de esta disolucion, corresponderd 4 §'6
mgdeFeda63mgde C'H20% 2H* 0.

Para obtener aquél liquido practicamente, se pueden
disolver 3'16 gramos de M n O* K cristalizado, en un litro
de H* O destilada. La solucion se efectda lentamente y si
se desea mayor rapidéz, se echa primero la materia sélida
en 200 em® de H* O en ebullicién. Se vierte el todo en un
frasco cuya capacidad exacta sea un litro, en el que de an-
temano se hayan puesto 500 cm® de H* O fria, y lueso se
acaba de llenar hasta el trazo, El licor obtenido que tiene
color violeta intenso, se guarda en un matrdiz hermética-
mente cerrado, y en la obscuridad para evitar su descom-
posicién; pero atin asi, al cabo de algtn tiempo se altera.

a. Preparacionr y titrado de la solucion de camaleén
por el F e metdlico.—Ordinariamente no se obtiene como
se acaba de indicar, siné como se expresa 4 continuacién.
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Se disuelven 5 gramos de M n O* K puro y cristalizado
en H? O; se dilie hasta tener un litro y se procede a fijar
el titro; de tiempo en tiempo es preciso comprobar and-
logamente las soluciones de camaleén que se conserven en
los laboratorios.

Para determinar la riqueza del liquido permanganico,
se toma un hilo delgado de F e muy dulce, se limpia bien
frotindolo con un papel de lija, se pesa un gramo y se in-
troduce en un frasco a de 250 cm® de cabida, que contenga
100 ecm?® de S O* H? puro y diluido; se agrega un gramo de
CO*N a H 4 fin de que el C O? que se desprenda, expulse
el aire que haya en el frasco; se cierra éste con un tapén
de caoutchout provisto en su centro de un tubo de vidrio
recurvado en dngulo recto. Este tubo (fig. 76) estd en co-
municacién—por medio de un caoutchout y una pinza b—
con otro de vidrio recurvado, cuyo brazo vertical llega
hasta el fondo de un matraz pequefo ¢ en el que se echan
30 em® de H2 O destilada y hervida. A fin de favorecer
la disolucién se calienta por medio de una lampara el re-
cipiente a, primero moderadamente y luego hasta una
ligera ebullicién; durante este tiempo se tiene abierta la
pinza & del tubo de desprendimiento, asi es que el H2 y el
C 02 que se forman, atraviesan el H? O que existe en el
frasco ¢, y pasan después a la atmdsfera.

Cuando el hilo de F e se ha disuelto del todo y ha ce-
sado el desprendimiento gaseoso, se apaga la ldmpara y
se cierra la pinza b; se deja enfriar un poco la disolucion,
se abre de nuevo la pinza y el H2 O del pequefio matrdz c,
pasard al otro. A medida que esto se efectia, se van echan-
do en aquél nuevas cantidades de H? O destilada y hervida
4 fin de impedir que entre aire en el recipiente a. En el
momento en que éste se llene, se cambia el tapén aguje-
reado por otro macizo, sc deja enfriar la solucidn hasta la
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temperatura ordinaria, se llena exactamente hasta el trazo
de H3 O, se agita el conjunto y finalmente se deja en re-
poso, para que se depositen los elementos estraiios que
pueda haber.

La disolucién ferrosa asf obtenida tiene un color verde
tan pdlido que aparece limpida € incolora: se toman de
ella con una pipeta 30 cm® (que contendrdn la quinta parte
del peso total de F e empleado) se echan en un recipiente,
se diliien en H2 O hasta obtener 200 cm? y se vi vertien-
do gota 4 gota la solucién de M n O* K cuyo titro se quie-
te conocer, sin dejar de remover el todo con una varilla
de vidrio. Las primeras gotas pierden inmediatamente su
color rojo piirpura, después mds lentamente hasta que al
fin todo el liqguido (antes incoloro y luego amarillento)
toma un color rosa palido persistente, apesar dela agi-
tacidn. Entonces se cierra la bureta y se lee el nimero N
de cm? gastados.

Si durante la experiencia la solucién ferrosa toma un
color pardo y se enturbia (lo cual es debido 4 que no hay
en ella S O* H2 libre, y por lo tanto, se precipita algo de
M n O y de F e3 O3) debe agregdrsele una corta cantidad
de S O* H2 diluido con lo que la coloracién oscura y el
precipitado desaparecerdn. Pero aquellos fendmenos tam-
bién pueden ser debidos 4 que se agregue con demasiada
rapidez el M 2 O* K, 6 4 que no se remueva bien el con-
junto. :

Sucede también que al cabo de algiin tiempo el liquido
que ha tomado el color rosa por la adicion de las tltimas
gotas lo pierde; pero esto natural, pues el M n O* K en
libertad, no puede conservarse sin alteracidn en presencia
del S O* H2 por tiempo indefinido.

El hilo de hierro dulce empleado, no es quimicamente
puro, pues siempre contiene sustancias extrafas, particu-
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larmente C, S i y otros metaléides: se admite ordinaria-
mente que estas impurezas forman el 4 por 1000 del peso
total del F e dulce, y en consecuencia si se partié de un
gramo, cuatro mg. corresponderdn 4 los cuerpos que
acompananal F ey 996 mg. 4 este metal. Como se deja
dicho que en los 50 cm® del licor ferroso, existe la quinta
parte del I¥ e total disuelto 6 sean 996 : 5 mg. y como para
peroxidarlos se necesitan N em?® del liquido permangano-
potdsico, se podra establecer:

N: 890, HETAL

El valor de x deducido de esta proporcién, serd el
nimero de mg. de F e puro que en estado de protdxido se
trasforman en perdxido por cada cm? del licor perman-
gdnico gastado.

Como un solo ensayo no basta para tener completa
seguridad sobre la exactitud del titro, se hard uno nuevo
con otros 50 cm® de la solucidén sulfato ferrosa. Si éste da
el mismo nimero N de cm?® de camaleén que antes, ¢ si
la diferencia no es superior 4 una décima de cm®, se ad-
mite el titro como bueno; de lo contrario se hace una ter-
cera experiencia y se tomael promedio de los resultados
obtenidos. :

[ Determinacion del titro de la solucion de camaleén
por medio del S O* Fe, S O* (A 7 H*)", 6 H* O.—El ti-
trado de la solucién de M n O* K, por medio de la sal
ferrosa que se acaba de indicar, tiene el inconveniente de
que hay que emplear esta tltima inmediatamente después
de obtenida, pues de lo contrario existe el temor de que
parte del S O*F e, se trasforme en (S O*)* F e si se
quiere emplear un compuesto ferroso inalterable, aunque
no se use en algun tiempo, debe preferirse ¢l sulfato doble
de hierro y amonio.
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Para operar con él se pesa exactamente 1'5 gr. de esta
sal cristalizada, se disuelve en unos 200 cm3 de H? O y se
agregan 20 cm? de S O* H? diluido. Esta solucién se trata
por la de M n O* K que se desea titrar, exactamente lo
mismo que se acaba de decir para lade SO* F e.

Teniendo en cuenta que el peso molecular del sulfato
doble cristalizado es 392, y que en él hay 56 deF ¢, la
cantidad de este que existe en el I'5 gr, de la sal, serd dado
por la proporcion:

392/ 5010 < % .

Y de aqui:

gl SO IE o 25< NS

Saan ub 392 49
Por consiguiente, si es N el nimero de cm? del licor per-
manganico gastados en sobreoxidar el 1'5 gr. de la sal
ferrosa amoniacal, el titro de aquél se obtendra de la pro-
porcion:

= 0214 gr.

Nio2ig 1t 2,
El valor de x, serd el peso de Fe que es peroxidado, por
cada cm?® del camaledén ensayado.

Y Determinacion del titro de la solucién de camalein
por medio del C2 H? O* 2 H?, O.—Este procedimiento
estd fundado en las reacciones indicadas en las ecuaciones
(w) de que se ha hecho mérito anteriormente. Por cllas se
vio que se necesita la misma cantidad de M n Q* K para
sobreoxidar 56 mg deF e, que para trasformar 6'3 mg.
de CT H2 0% 2 H?0 en C 0% y por consiguiente que 8
unidades ponderales de I e hacen el mismo efecto que 9
del acido mencionado.

La operacién se lleva d cabo del modo siguiente: Se
pesa exactamente un gramo de C2 H?* O* H* O, cristali-
zado y puro y se disuelve en 250 cm® de [H? O destilada.
De esta solucién se toman 50 cm® se echan en un vaso de



— 127 —

precipitar, se les diltie en 100 cm® de H? O, se adicionan 8
cm®de S O* H? puro y se eleva la temperatura hasta 60°.

Se vierte gota 4 gota el liquido permangdnico que se
vd 4 titrar; las primeras conservan su color rojo durante
algunos segundos, pero & medida que el experimento
avanza, lo pierden mds rapidamente, hasta que la dltima
gota dd el color rosa‘persistente, 4 la solucién hasta en-
ténces incolora. Para saber el peso de F e que corresponde
al nimero N de cm® de camaleén empleados, basta esta-
blecer las dos proporciones que siguen:

0200

N : 0,200 it1: 2. % = —g—mg. = P, mg.

Yo Gyl i) xlsP,é—mg.

8. Marcha de la operacién.—Ficil es de comprender
después de lo que queda expresado. Se toma un peso P
de la sustancia 6 del mineral que contiene el F e, se di-
suelve —fuera del contacto del aire y elevando la tempe-
ratura— en H* O si es soluble en este liquide, y sind en
S O* H* poco concentrado: se deja enfriar en una corriente
de C O se dilie convenientemente en H* O y se unen
20 ¢cm? de S O* H* si anteriormente no habia sido preciso
su empleo. Enseguida se vierte gota 4 gota la solucién
titrada de M n O* K hasta obtener el color rosa palido
persistente, Se lée en la bureta el niimero N de cm?® gas-
tados, y conocido como es de antemano el titro de aquél
licor, facil es determinar el peso de F e que existe en el P
de la sustancia.

En efecto; si un cm?® del liquido titrado sobreoxida un
peso p de I e, los N peroxidarin P, obtenido por la si-
guiente proporcién:

Tnpae NuPuh Py=ep XN,
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Finalmente para conocer la composicién centesimal, se
establecera P: P, i1 100 . §.

S. Dosificacidn del I e, cuando éste se halla formando
parte de sales al minimun y al mdximum.—Lo que se
acaba de exponer es en el supuesto de que el F e, se halla
todo en estado de sal ferrosa; pero si una parte existe en
esta forma y otra en la de sal (érrica, hay que trasformar
ésta en aquella, para lo cual se procede como se expresa
4 continuacion,

Una vez disuelta la materia como se indica en el pa-
rrafo (6) se vierte en un matraz de vidrio y se introduce
en ¢él un trozo de Z n puro. Se favorece la reaccién
agregando al Z n una pequena lamina de P t, 6 mejor
suspendiendo en el liquido el trozo de Z n rodeado de una
malla de hilo de P ¢ La elevacién de temperatura facilita
la reaccidn, y permite observar claramente la decolora-
cién de la solucion, 4 medida que la sal [érrica se reduce;
para impedir que vuelva 4 formarse durante el enfria-
miento, es conveniente operar fuera del contacto del aire,
en un aparato analogo al que queda descripto en el pd-
rrafo (o). La reaccion serd:

(S50 Fe'4+-Zn=250'Fe+S0*Zn.

Cuando ¢l trozode Z n se ha disuelto y el color es
verde tan palido que casi parezca incoloro, se ensaya una
gota del liquido (colocada sobre una lamina de porcelana)
con una gota de la solucién acuosa de C A 7 S K. si este
reactivo da una coloracion roja, es prueba de que existe
atin algo de sal férrica, pues se habrd formado (CA 7S)° Fe*
y hay que agregar un nuevo trozo de Z n 4 fin de ter-
minar la reduccion: si por el contrario esta es completa se
retira con precaucion el trozo que queda y se lava; 6 bien
se decanta la solucion, dejando en el fondo del recipiente la
parte de Z n, que no se haya disuelto, La dosificacion por
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medio del M n O* K, se efectiia ya exactamente lo mismo
que en el caso del parrafo (3).

De este modo se determina la cantidad total de Fe que
hay en la mena ensayada, sin distinguir el que forma parte
de las sales ferrosas, y el que se encuentra en las férricas;
pero si se quiere hacer esta distincién se procede como
sigue. Se toman dos muestras de igual peso del compuesto
que se analiza; en una de ellas se dosifica el F e que se en-
cuentra en estado de sal al minimun, por el procedimiento
(8): sea P su peso. En la otra muestra se reduce por medio
del Z n la parte que haya de sal al maximun, y se deter-
mina la cantidad de F e existente, por el método (X): sea
P, su peso. La diferencia P, — P serd el F e que habfa
en forma de sal férrica, y P la que existe en los compuestos
ferrosos,

©. Caso en el qué el compuesto ferroso no sea soluble
en el H2O, ni en el SO*HA2 —Si la sustancia insoluble en
estos liquidos, es soluble en el H C [ (como ocurre con el
Si03F e) que tratado por aquél hidrdcido d4

FeCR,SiO?y H2O,

es preciso proceder de la manera siguiente. Se reduce la
muestra 4 polvo fino y se trata por el H C ! concentrado,
removiendo el conjunto constantemente y calentindolo
4 50°% Si queda un residuo coloreado sin disolver, es pre-
ciso evaporar la solucion a4 sequedad en el bafio-maria,
humedecer el nuevo residuo con el deido, diluirlo en H*O
y filtrar: después se lava el residuo sélido, se deseca y se
calcina con el filtro en un crisol de P ¢. El resultado de esta
calcinacién se trata por el H* O aciduladaporel HC !y se
filtra para separar la sflice; el liquido que pasa 4 través del
filtro, se une al procedente del primer filtrado.

El licor asi obtenide, que contendrd el F e en forma de
F e C 1% se trata durante largo tiempo en el bafio-marfa

16
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por el $ O* H? concentrado, para trasformarle en
SO'Fey HCEL

cuando este dltimo se haya desprendido, se diltie el resto
en H* O.

Puesto que el [ e esta ahora bajo la forma de SO*Fee,
puede operarse yd como se deja dicho en los incisos 6 y X,

Es condicién precisa que no exista gran cantidad de
H Cl en libertad: pues de otro modo al titrar con el
M n O* K, se desprenderd C /4 libre, el que como es agente
oxidante en presencia del H? O, peroxidard parte de la sal
ferrosa, y esta parte escapard al titrado.

59. Preparacion y titrado de la solucién de Cr* O' K2
—En vez de emplear como agente oxidante la solucién
acuosa de M n O* K, puede usarse la de Cr* O" K*. Lasal
ferrosa que se quiere dosificar, debe estar disuelta en agua
y mezclada con gran cantidad de S O*H™ al verter en
ella el licor dicrémico, se verificard la reaccidn siguiente:

650'Fe+4S0O*'H? | CrO'Ki+ nH'O=
=3(SO'PFe?+ SO*K*+Cr20%+ (n4-4)H*O.
kxaminando esta férmula se vé que una molécula del
dicromato, cuyo peso es 295, peroxida seis dtomos de F e
que pesan 330: en consecuencia, para saber que cantidad
de C »* O" K* sobreoxida un gramo de F e, se establecera:

336G 2050,
Y de aqui:
295
= =08 y
336 78 gr

Por eonsiguiente, si se toman 0'878 gr. de la sal cromo-
potdsica pura y se disuelven en un litro de H* O destilada,
el licor asi obtenido sobreoxidard un gramo de F ey cada
cm?® de €|, peroxidard un mg, de aquél metal.
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Ademds de éste liquido titrado—que se emplea al final
de la dosificacion—se prepara para el principio de ella,
otro décuplo de aquél, 6 sea que en un litro de H* O con-
tenga 878 gr. de la sal dicrémica, y del qué cada cm?®
gastado corresponderd 4 10 mg. de F e,

Es necesario que el C #* O7 K* empleado sea quimica-
mente puro: para ello se le calienta en un crisol de Pt has-
ta que empiece 4 fundirse, se le echa sobre trozos de por-
celana y se le deja enfriar en un desecador en donde se
agrieta naturalmente; frio y4, se lleva 4 una balanza y se
toma el peso que se desee. '

Para dosificar una sustancia ferrosa se dilue un peso
dado de ella en H? O pura, y sino es soluble en este liqui-
do, en H C/: sc agrega 4 la solucion S O* H* en exceso, y
se vd vertiendo en ella el licor mds enérgico de C 2 O K2,
de que acabamos de hablar. La solucién casi incolora a]
principio, toma después el color verde palido, que a medi-
da que avanza la operacion se vuelve mds subido. Para
conocer el final del titrado, se toma de tiempo en tiempo
(con la varilla de vidrio que sirve para agitar el liquido)
una gota de éste que se ecla sobre otras de

(CA ;)" Fe2K*

colocadas en una cdpsulade porcelana. Si la coloracién
que se produce es azul turqui, serd sefial de que se forma

(CAp)“F et

(azul de turnbull) y en consecuencia de que existe ain
SO*Fe sin peroxidar, y por lo tanto, se seguird vertiendo
en la solucién ensayada licor dierémico; pero si la colora-
cién azul es palida, se empezard @ emplear el liquido ti-
trado mas débil, y 4 cada dos gotas se ensaya con las de
ferricianuro potdsico,
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La peroxidacién es completa cuando deja de presen-
tarse el color azul y aparece el pardo oscuro, producido
por la accién del reactivo antes nombrado, sobre el sulfato
férrico.

Este procedimiento lleva sobre el del camaled6n la ven-
taja de que el licor de C »2 O" K* se prepara mis fdcilmen-
te y se conserva mds tiempo sin alteracién; pero tiene el
inconveniente de que el fin de la operacién solo se conoce
por tanteos con el (C A 7)'* F ¢ K® mientras qué el liqui-
do permangdnico indica la terminacion del titrado por el
color que toma la disolucion ferrosa sobre que se opera,
sin necesidad de otro licor auxiliar.

60. Dosificacién de agoatos.—Una de las maneras de
efectuarla, debida a Palouze, estd fundada en la accién
oxidante que ejercen aquellos compuestos sobre las sales
ferrosas, trasformdndolas en férricas.

La reaccion fundamental es la siguiente:
2A703K+6FeCP4+8HCI=3Fe’CI° 4+
2KCl+2A7044H20,

Por esta ecuacion se vé que seis dtomos de F e de
una sal al minimum, necesitan dos moléculas de A 71 O3K
para pasar al estado de sal al maximum; y como el peso
de seis moléculasde F e €5336 y el de las dos de A 1 O3 K
es 202'2, resulta qué para saber que cantidad del azoato
perdxida 2 gr. de I e quimicamente puro, podria estable-
cerse; 336 : 2022 11 2  «x.

Pero como el F e industrial, por dulce que sea, con-
tiene siempre materias extrafias, cuya proporcion puede
calcularse en cuatro mg. por cada gr. de éste, sélo habrd
en realidad 1'992 gr. de F e puro: y por consigwente la
proporcion anterior debe convertirse en:

336: 202 2:1'092: x. De donde & = 1213.

Esto sabido, se procede practicamente del modo que
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sigue. Se pesan dos gr. de F e procedente de un hilo lim=
pio, delgado y muy dulce de aquél metal, y se introducen
en un matraz de 150 cm® de capacidad: se agregan cien cm®
de H C ! puro y concentrado y se eleva moderadamente
la temperatura para favorecer la disolucién. Se tapa el
recipiente con un tapon de cauchout que tenga un orificio
central atravesado por un tubo de pequeno diametro, cuyo
tubo termina en una punta afilada.

Cuando se haya efectuado la disolucién, se le une 12 gr.
del A 7 O* K que se trata de ensayar, ¢ bien si es otro el
nitrato analizado, se le agrega un peso P equivalente a
aquél, que se determina buscando la relacién entre el peso
molecular del salitre y el del azoato que se desea dosificar,

Tapado el matrdz, se hace hervir su contenido: el li-
quido se coloreard intensamente y se desprenderdn por el
tubito de vidrio vapores de HCly de A 7 O, que impedi-
ran la entrada de aire en el globo y por lo tanto la oxi-
dacion del F e C {2 que no se haya trasformado en sal al
méaximum por la accién del nitrato. Cuando el licor cam-
bie su coloracién parda en amarillenta (lo cual ocurrird 4
los cinco ¢ seis minutos de empezada la cbullicién) y
quede trasparente, se trasvasa 4 un recipiente de un litro
de capacidad, se le agrega el agua del lavado del depdsito
en que se operd, y se dilie en agua destilada hasta obte-
ner proximamente un litro.

Como el nitrato analizado no serd quimicamente puro
(pues en este caso los dos gr. del hilo férreo se correspon-
derian exactamente con la cantidad ensayada del azoato)
resulta que quedard una cierta cantidad de I¥ e sin pasar
al estado de cloruro al mdximum. Dosificando este por

medio del Camaledn, segin dejamos indicado en la letra -

5 del parrafo 38, se determinara el peso p de Fe que m,:.’_ /

entré en reaccion, y esto sabido se podrd establecer:  ///

|

A v
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P X (=)
2

Vemos pues que p, es el peso de las sustancias ex-
trafias que hay en el P del azoato impuro ensayado; en
consecuencia P — p, serd el de nitrato quimicamente puro
que habia en aquél. Para determinar la composicién cen-
tesimal, podremos escribir: P: P — p, 11 100 : x.

En lugar de poner en la disolucién clorhidrica del I e
el peso P del azoato ensayado en estado sélido, se pueden
tomar 60 gr. del de potasio: (6 la cantidad equivalente del
que se analiza) y disolverlos en un litro de H2 O destilada.
De la solucion se miden 20 em? que llevaran disuelto 12 gr
del salitre 6 el peso equivalente del otro nitrato. La ope-
racién sz lleva 4 cabo analogamente 4 lo que dejamos
dicho, para el caso del azoato en estado sélido Esta ma-
nera de operar esta sujeta 4 errores, siendo el mds im-
portante el debido d que €l aire obrando sobre el A 7 O,
lo trasforma en A z O2, y éste 4 su vez reaccionando sobre
el agua regenera el Az O3 H,

Para subsanar aquéllos, se puede emplear una retorta
de largo cuello que se une 4 un tubo en U que contiene
agua: aquel recipiente tiene una boca en la que se introdu-
ce un tubo de vidrio por el que llega una corriente de CO?
6 de H2 puro. De este modo se opera en una admosfera de
uno de estos gases, y fuera del contacto del aire ambiente,

61. Yodometria.—Generalidades.—Los métodos yo-
dométricos que como dejamos dicho, pertenecen 4 la par
a los anilisis por oxidacién y por reduccion, estén funda-
dos en la accion ya oxidaate, ya reductora, que cjerce el
[* libre sobre ua gran nimero de compuestos, Su poder
oxidante es menor que el del MnO*K y del C,20Q" K? y
también que el del C {* libre. Asi, por ejemplo, una solucién
de S O*F e no ¢és sobreoxidada por el I': por el contrario

2:Puiz2—pix. Ydeaquii X = p.
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otra de (C¥H3 Q"2 F e se peroxida bajo la influencia de
aquél metaloide, En consecuencia, si el radical del deido es
enérgico, la sal ferrosa no sufre alteiacidn, pero si es débil,
pasa 4 un estado superior de oxidacidn.

Acabamos de decir que la accion del I2 no se concreta
4 los compuestos ferrosos, asi es que la dosificacion de
aquél halégeno en estado de libertad, es una operacion
importante, porque se utiliza para ensayar todas aquellas
sustancias que en presencia del KT desalojan al I2 como
ocurre con el C/?, Br*y otras andlogas que reaccionan
molécula & molécula.

Sirve también para ensayar cuerpos tales como el
CrO* Mn0? ClO?K y otros semejantes que calentados
con el H C/, desprenden C {2 libres segtn las férmulas:

2Cr0O’+12HC!=Cr2CI°*+6H20+3CH
MnO24-4HCI=MnCR42H204-C
2CIOPK+4+4HCIl=2KCl+4+2H'O4+Cili420

Si se hace obrar el C 12 desprendido en estas reaccio-
nes, sobre el K I, desplazard al I2 de esta sal, y por con-
siguiente, determinando qué cantidad de 1* quedo libre, se
vendria en conocimiento del C I* que existe en libertad en
los segundos miembros de las ecuaciones anteriores. Fi-
nalmente, del peso de C I* asi obtenido, se¢ pasa facilmen-
te ul de C r 0%, M n O?, etc.

Hay mas aun: por medio del I3 se pueden dosificar
con precisidn, sustancias que presentan grandes dificulta-
des para ser exactamente determinadas en cantidad por el
método ponderal. Entre ellas podemos citar, el H* S, el
S O* y los S5? O* X3 que en solucién acuosa, dan lugar 4
las reacciones que siguen:

H'S 4+ =S 4~ 2 HI
SO'2H O 4Tt =SSO H2 42 HI,
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38708 Na* +I" =S*0*Na'4-2Nal.

Por otro lado, el paralelismo de las férmulas
10SO'Fe+4+8S0*H2+2Mn0O*K=5(SO")F e’
SO'K?4+2S0*Mn-4 8H*O.
10Kl 4+8S0*H4-2Mn0O*K=5I"4+ 65 O'K'+
2S0*Mn -+ 8 H* O

demuestra que es andloga la accidn de las sales oxidantes,
 tales como el M n O* K, sobre las sales ferrosas y sobre
"los compuestos yodurados, 6 lo que es lo mismo, que los
métodos yodo métricos pueden en determiradas condicio -
nes, sustituir 4 los oxidimétricos.

Pero la mayor facilidad con que se pueden efectuar los
titrados por medio del M #n O*K y el C * O7 K* hace que
las disoluciones de estas sales se prefieran en todos los
casos en que den resultados tan exactos como el I3,

a Preparacion y titrado de los-liguidos necesarios en
los métodos yodométricos.—En ellos se emplean los lico-
res siguientes. Una disolucidn titrada de I' décima de la
normal, es decir, que contenga en un litro de H* O desti-
lada 12'7 gr. de I* puro y seco: pero como este metaldide
es muy poco soluble en aquel liquido, se agregan 20 4 30
gr. de K [, cuerpo que favorece la disolucién: al licor asf
obtenido se llama ordinariamente yoduro potdsico, yodu-
rado. Es preciso comprobar si el KI tiene mezclado IOK:
para ello puede usarse el Ba C1* que formara (1 0%)* Ba
insoluble, ¢ bien el HC ! y el C° H' O%. En este caso el
I* puesto en libertad se unird al almidén y se presentard
la coloracion azul caracteristica de este compuesto, De-
mostrada la existencia del yodato, basta calcinar al rojo
la mezcla de KI y 103 K para que este tltimo se tras-
forme en el primero, con desprendimiento de O?,
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Se precisa también una solucién de almiddn: para ob-
tenerla, se reduce 4 polvo la sustancia, se toma un peso
dado de ella y se une con un peso de H* O destilada
cien veces mayor: el conjunto se hace hervir, agitindolo
constantemente, Después del enfriamiento, se decanta el
licor que debe ser claro y sin grumos, y como este liquido
se altera rdpidamente, se evita su descomposicién agre-
gandole unas gotas de una solucion alcohdlica de acido
salicilico, cuya férmula és:

CoHt < CO.0H
CO

Se requiere finalmente una disolucién de riqueza cono-
cida de S*O% N a*, 5 H* O, décima de la normal ¢ sea
que en un litro de H* O, contenga 248 gr. de aquella sus-
tancia cristalizada, 4 los que se agregan 2 gr. de

Co®(AzHY)

para impedir su alteracién: debe ademds librarse de la
accién de la luz, El S2 0% Na* 5 H2O presenta frecuen-
temente vestigios de SO? y ain cuando no influyen de
una manera importante en la exactitud de los resultados,
no obstante debe comprobarse la ausencia ¢ presencia del
anhidrido mencionado. Para ello se toma una muestra de
la sal, se la agrega una corta cantidad de la solucién de I*
y se trata por el B a C /2. Si la mezcla se enturbia, es prue-
ba de que existe S O? en libertad, pues se verificara:

S20*Na*4-S0*"+1I"4+-BaCl'"+~nH20 =
S20%Na*+4+S0*Ba+2HC! 4 2 HI—+-(n—2) H*O.

Ordinariamente la solucion de I* sirve de punto de
partida para la obtencion de los otros licores yodométri-
cos, y es por lo tanto necesario preparar aquella tan exac-
tamente como sea posible Una vez obtenida, para fijar el
titro del liquido de S20% N a3, 5 H* O se echan diez cm?® de

18
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ésteen un frasco de vidrio, se les agrega una pequefia can-
tidad de la disolucion de C* H'* O%, y se vi vertiendo gota
4 gota el liquido de 1? décimo del normal, hasta que el co-
lor azul caracteristico del (C* H'* O*)'" I sea permanente,
Se lee en la bureta el nimero de cm? gastados de la di-
solucién yodidrica, que corresponde 4 los diez de la de
hiposulfito primitivamente empleados.

Resta solo diluir la solucién de esta tltima sal de ma-
nera que cada cm? corresponda exactamente 4 un cm?® de
la solucién décima de'la normal de [*.

Esta manera de titrar estd fundada en que las sustan-
cias que como los hiposulfitos se combinan con el I, deco-
loran instantaneamente el (C* H'° O*)'° I*, mejor dicho,
impiden su formacién en tanto exista en el liquido un ex-
ceso, por pequeiio que sea de I* libre.

La fijacién del titro del hiposulfito-sédico por medio
del yodo, exige que éste Gltimo sea muy puro. Pero como
es higroscépico, algo volitil 4 la temperatura ordinaria, y
sobre todo como contiene ordinariamente alguna cantidad
de CI* 6 de B r?, resulta que es dificil tomar un peso exac-
to de aquel metaloide. En consecuencia, desde que el
S? O*Na® se obtiene en grande escala y muy puro, es
mads conveniente partir de un licor de el, décimo del normal
para fijar el titro de uno de I* décimo también del normal.
,  Finalmente, un exceso de I* altera el (C*H* 05T,
ddndole una coloracion rojo-violeta, que se vuelve azul, en
el momento en que aquél exceso entra en reaccién con el
S* O’ Na® 4 otro agente reductor andlogo.

b. Manera de operar.—La disolucién en que se en-
cuentra el I* libre, se mezcla con C* H'® O° y se titra con
el licor décimo del normal $* O? N a?, 5 H* O, hasta que
perdiendo su primitivo color azul, se vuelva incolora. Del
admero de cm’ invertidos, se deduce facilmente el peso de
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I' que habfa. Siel I* se encuentra formando parte de un
yoduro scluble, se trata por el H*O deC!* 6 por el
A 7 O*H fumante: el I* en libertad se titra ya con el au-
xilio del C*H' O* y del 5? O*N a® como se acaba de
decir, También puede hacerse el titrado del P existente
en un yoduro soluble por el método ponderal, tratando
la solucién, por el A 7 O A g para formar A gI insoluble,
y operando después en analogfa con lo que queda expues-
to en los parrafos 46 y 47. Finalmente si el yoduro es in-
soluble, se hace hervir con una solucidon concentrada de
K O H que lo trasformara en K I, que se titrard como se
acaba de explicar.

Se puede también, como en otros procedimientos vo=
lumétricos, dosificar por diferencia, echando desde luego
el licor de S* O3N a* 5 H* O en exceso, y determinar
éste por medio del liquido décimo de normal de 12, De
operar asf la disolucién que se va 4 titrar, quedari incolora
desde el primer momento, y se ird adicionando licor yodi-
drico hasta que la Gltima gota le dé el color azul caracte-
ristico. Como esto es mads fdcil de reconocer que la decolo-
racién completa, se prefiere ordinariamente este método
al anterior.

Las materias orgdnicas, asi como la presencia de algu-
nas sales, impiden frecuentemente la reaccién del I2 sobre
el C® H'* O% se puede en casos tales sustituir este idltimo
compuesto, por otros como elCS*el CHC 2y la C* H®
que se coloran en violeta. ]

62. Aplicaciones A. Dosificacion del H2 S, de los sul-
JSaros alecalinos y del S O Dejamos dicho que la accién
del 12 sobre estos cuerpos viene espresada por las {6rmulas:
H2S 4+ =2HI4+S.Na2S 4124-nH20=2Nal+4

+S+=nH20.502+4 nH*O+41I"=S O* H*4-

A=2HI+4=(n—2)H*O. (X)
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Es necesario para que el andlisis dé buenos resultados
que los compuestos sulfurosos estén muy dilufdos (0'04 4
0'05 en peso de ellos, por 100 de H? O) pues de ser con-
centrados, el I’ trasforma el H*S6elNa*S, en SO* H?
6 S O* N a*-respectivamente y el S O? no se convierte por
completo S O* H?,

Para el H*S 6 el N a* S, el modo de operar es como
sigue. El liquido que se va 4 titrar se echa en un globo de
vidrio, se dilie convenientemente en H* O destilada y en
ebullicidn, y se deja enfriar. Se la unen unas gotas de la
solucién de C® H'® O°, y se deja escurrir gota 4 gota el
licor titrado de I* décimo del normal. Interin haya S* por
precipitar, el liquido ensayado continuard incoloro, pero
en el momento en que esto no se verifique, una gota de I*
le dard el color azul del (C*"H'" O®)" I. Se leerd en la
bureta el nimero N de cm?® del licor yodidrico gastados
y como segun expresa la férmula (X) cada dtomo de
S? sustituye 4 2 de I* resulta que 32 gramos de S* reem-
plazan 4 127 XX 2 de I 6 lo. que es lo mismo, 16 gramos
del primero 4 127 del dltimo. Pero como el licor décimo del
normal de I?, tiene en cm?® 0'0127 gramos de I*, cada uno
corresponderd a 0'0016 gramos de S* se vé pues que los
N dardn un peso de este representado por N X 1'6 mg.

Como puede suceder que en una misma solucién esté
el $* combinado con H*® y con el alcali (que es lo que ocu-
rre en las aguas minerales) se comprende que por el modo
de operar que se acaba de exponer, se obtendra la cantidad
total de S? existente, pero no las proporciones en que estd
combinado al hidrogeno y al metal alcalino. En este caso,
una vez determinado el peso total de S* se agita una nue-
va porcidn del liquido, con A g* en polvo: el H* S se tras-
forma en A g'S insoluble y se desprende el H?, Se de-
canta ¢l liquido que solo tendrd en disolucién los sulfuros
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alcalinos, y se titra con el licor yodidrico décimo del
normal. El peso del S* ahora obtenido serd el del que
estaba combinado con los alcalis y su diferencia con el
primitivamente hallado, indicard la parte que estaba unido
al H? formando H* S, -

Para determinar la cantidad de SO? que hay en una
disolucidn acuosa se procede de la misma manera que se
acaba de exponer. La tnica diferencia consiste en que cada
cm? de la solucidn de [? empleado, representard 6'4 mg,
de SO

B. Dosificacidn de sales férricas. —El ensayo de las

sales ferrosas se efectiia ordinariamente por los métodos
oxidimétricos que se dejan expresados, por el de las fé-
rricas puede hacerse por los yodométricos.

Uno de estos, esta fundado en que el Fe2 CI® y las
sales férricas en general, se reducen por medio del K1, 4
sales ferrosas. Las reacciones son las siguientes:

Fe2Clr+6KIl=2FelB4+6KCI+12,
(COPFe24+6KI=3CO'K242Fel’ 413

Por consiguiente, cada molécula de I* en libertad, con
corresponde 4 dos de F e,

Prdacticamente se opera como se indica d continuacion.,

Se introduce un peso dado de la sal férrica (exenta de
AzO%H y de C/?) en un pequeiio frasco de vidrio d figu-
ra 85, se le une una gran cantidad de la disolucién acuosa
de K I (privada de IO H) y se adiciona una pequena can-
tidad de H C L. El frasco d se pone en comunicacion por el
intermedio de un tubo de caoutchout a a con una retorta b
de cuello largo en el que haya sopladas tres bolas. En &
se echa una solucién de K I destinada 4 absorber el I* que
se desprenda.

Se calienta el recipiente d por medio de una ldmpara,



— 142 —
hasta que los vapores que lleguen d la retorta sean incolo-
ros. Entonces se vacia el contenido de ésta en un globo de
vidrio y se titra el I* por medio de una disolucion décima
de la normal de S203N a2, 5 H* O, determinando asf
el peso P de aquél metaloide. El del F e se deduce dela
proporcion: 127 : 56 :: Pt x.  (6)

Ain se puede simplificar mds la dosificacion yodo-
métrica del F e. En un frasco herméticamente cerrado
por un tapén de vidrio, se coloca la sal y el K I, y se ca-
lienta el todo durante media hora al bano de maria. Des-
pués se deja enfriar, se titra el I2 libre como de ordinario
por medio del 5?03 N a2, 5 H* O y al C* H* O%; queda
tan solo deducir del peso hallado de I* el del F e, segiin
la proporcién (8). \

Este procedimiento puede servir tambien para titrar el
I? que forma parte de los yoduros alcalinos (ain en pre-
sencia del C!* y del Br3) por cuanto el I* puesto en
libertad es el tercio del total. Cuando los yoduros son in-
solubles, hay que trasformarlos préviamente en solubles,
fundiéndolos con C O* N a* . Puede hacerse de otro modo
la dosificacién de los yoduros. Se les hierve en una solu-
cién de (S O*)3 F ¢?, se titra luego el F edel S O'F e asi
obtenido por medio del camaledn, y se liga el peso de F e
encontrado con el del I* que se busca. por medio de la
ecuacion;

(S0P Fe?4+2K[=2S0'Fe + SO*K2 ]2

Articulo 2."—Andlisis por procipitacién.

63 Generalidades.—~Dejamos dicho al clasificar los
diversos procedimientos volumétricos, que en uno de ellos
se operaba por precipitacién. Indicamos también la nece-
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sidad de poseer un medio por el que se pueda conocer con
exactitud el final del titrado y agregamos que un cambio
stibito de coloracién era el fendmeno mids apropiado y se-
guro para conocer el fin de la operacién.

Sin embargo, el cambio de color indicado, no es abso-
lutamente necesario para reconocer el momento en que
termina el titrado. La dosificacién de la A g? por el Na
Cl, del Cu por el N a* S y de los compuestos del P 5 por
el Cr O*K?, pueda hacerse por precipitacion ‘puesto que
por doble descomposicién se forman sales completamente
insolubles en el H* O) y no obstante no hay variacién de
color; pero se requiere operar con todo esmero y' 4 cada
adicién del licor titrado, esperar ¢l tiempo necesario para
que el precipitado se deposite, volviendo después a com-
probar si nueva cantidad del liguido precipitante, produce
6 no enturbiamiento todo ello: resulta pesado y enojoso.

De lo dicho, se deduce que para que sea realmente
prdctico un andlisis por precipitacion, es preciso que se
pueda reconocer el final del titrado, por un cambio sibito
de color, facil de observar. Este cambio puede producirse,
bien por la adicién de un reactivo apropiado, bien ligando
este método con otros por oxidacion 6 saturacion que con-
duzcan 4 este resultado. De no ser asi, todos los titrados
que pueden efectuarse por precipitacion, pero en los que la
terminacién es larga € incierta, deben sustituirse por algu-
no de los otros procedimientos ya explicados, pues son
mds expeditos y seguros.

Asl, por ejemplo, acabamos de decir que se puede
dosificar el P b existente en un compuesto por medio del
Cr O*K2 pero es mucho mas exacto utilizar el procedi-
miento indicado en los parrafos 53 y 55. Andlogamente el
ensayo del C »O* K2 puede hacerse por medio de una so-

‘lucidn normal de (C2 H* O2)2 P b, pero és mis facil y se-
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guro efectuarlo por medio de los agentes indicados en los
métodos yodométricos.

Por otro lado: un gran niimero de andlisis por precipi-
tacién, (que & pesar de sus inconvenientes serfan obligados
si fuesen insustituibles) son innecesarios desde el momento
en que se han ideado otros procedimientos mds ficiles
que conducen al mismo resultado. Asi el uso del N a%$§
para analizar las sales de

ZnPb Cu,CdCo,NiBi,yAg

van cayendo en desuso, puesto que se puede efectuar el
ensayo mdas rapidameate y adn en presencia de otros
cuerpos, lo que es imposible por medio de el Na? S ya
nombrado. Ademids la disolucion titrada de esta sal se
descompone con facilidad y es dificil determinar el final
de la operacion. A pasar de estas defliciencias ain se usa €]
N a?S en algunos establecimientos metalirgicos, pero
tiende 4 desaparecer; asi es que el reconocimiento de las
sales de Cu, se hace actualmente descomponiendo sus
soluciones en H? O por medio de la electricidad; analoga-
mente el de las sales de Z n se hace trasformdndolas en
Z n S, y tratandolas por el (S O*)* F ¢2,

Esto dicho, indicaremos algunas aplicaciones de este
procedimiento,

o Dosificacion de los cianuros alcalinos.-— Estos
cuerpos, de igual modo que los compuestos similares del
C# Br2y 13 efectidan con las soluciones de A70%A g
la doble descomposicién, formdndose un precipitado de
C A 7 A g: pero como éste reacciona y se combina direc-
tamente con los cianuros alcalinos, resultard que 4 medida
que se vaya formando, se ird combinando con la parte de
aquellos que aln no entré en reaccidn, formandose un
cianuro doble soluble en el H? O: de modo que solo en el
momento en que se neutralice la mitad del cianuro alca|ino
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porel Az O*A gy la otra mitad por el CA ;A g, ocu-

rrird que una nueva gota del licor titrado al formar

C Az A g producird enturbiamiento, pues esta sal no te-

niendo ya CA 7K con quien unirse, se precipitard. La

reaccidn es como sigue:

(2n+1)CAzK4 (n41)A ;O A g=(n+-1) A7 03K
+n(CAz2PAgK+CAzA g («).

Para hacer el titrado, se mezcla 4 la disolucién en que
se encucntra el cianuro alcalino, pequeiia cantidad de
N a C I que tiene por objeto asegurar mejor el final de la
operacion y se agregan unas gotas de KO H, que facilita
la solucidn del cianuro doble. Se vierte enseguida gota 4
gota una solucion centésima de la normal de A 7 0% A g,
hasta que se presente una ligera nube que no desaparezca
por la agitacién.

El licor centésimo del normal de A 7 O3 A g contendra
en un litro de H* O destilada, 17 gr. de aquella sal, y cada
cm? de él, I'7 mg. que neutralizardn 0'52 mg, de (C A 7)%
Se lée en la bureta el nimero N de cm?® gastados de la so-
lucion nitro-argéntica y se establece la siguiente propor-
cién, para determinar qué peso P de A g' hay en los N
cm?® empleados del licor tipo de A 7 O* A g.

170:108 : N X 1'7: P

108 X N X 17

de aquf P = 76

= N X r'o8 mg.
Conocido el peso P de A g*, si se tiene en cuenta la
ecuacidn (a), se vé que un dtomo de plata cuyo peso es
108, se ha unido en el cianuro doble con un radical de cia-
négeno que pesaj52; por consiguiente se podra escribir: -
2

1081821 Pt %, De dotide == T56§ P = 0'4815 X P.
19
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Del peso del (C A 7)* asi obtenido, se pasa por otra i
proporciéﬁ al de cianuro potdsico que existia en la disolu-
cién ensayada. .

Este método es aplicable también a la dosificacion del
(C A )*6 del CA g H que haya en las materias organicas,
sea en las soluciones de almendras amargas, ¢ de otros ve-
getales, siempre que estén exentas de sulfuros metdlicos y
de cianuros dobles. Sicontienen los primeros, para hacerlos
desaparecer, se trata la solucion antes del titrado, por el
S O* Z n, se filtra para separar el precipitado obtenido de
Zn S, y en el liquido resultante se dosifica el (C A 1)* co-
mo se deja dicho anteriormente. En el caso en que haya
cianuros dobles se descomponen haciendo hervir la diso-
lucién en presencia del H g O, asi se formard (CA7)*H g
y otro cianuro sencillo; se trata el liquido resultante (d (in
de eliminar la pequefia cantidad que contenga de H g O)
por el H* S y se filtra. Como en ia solucién podrd existir
algo de H' S, es preciso atin tratarla porel SO*Z n que
dard lugar al Z n S, Filtrando de nuevo, se pedra proceder
como en el caso ya explicado de los cianuros alcalinos,

B Dosificacion de los fosfatos dcidos alcalinos 6 alca=
lino-terrosos.-—Entre las diversas maneras de operar, una
de las mejores se funda en el empleo de un licor titrado de

CHO03O0U,
sal que se obtiene por disolucién del
U208 enel C* H* O,
segtin la reaccion:

2CCH*Q* - U0 =2 (C2H20’) O U 4 H20.

La sal fosférica que se vd 4 ensayar se disuelve en
H? O acidulada coa C3 H* O? y se hace hervir: luego se
vierte en ella gota 4 gota el liquido aceto-uranico, que
formard un precipitado amarillo de fosfato de uranio. Para
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conocer el momento preciso en que termina la doble des-
composicidn, se agregan 4 la solucion fosforica unas gotas
de (CA )" F e K* la primera gota sobrante del licor ti-
trado, dard con esta sal una coloracidon rojo-oscura, El
nimero de cm® de la solucion de (C* H30?) O U cmplea-
dos en obtener este resultado, indicara el peso del fosfato
que habfa en solncidn.
Las reacciones son las siguientes:

2(CH'O)OU+4-PO'Na’H=PO*H (OU)* 4
2C*H*O*Na.
(C*H0)OU+PO*H'Na=PO'H'(OU) +
C*H*O?N a.
(CA7)FeK'+4(CH'O)OU=(CAZ{)°Fe(OU)+
4 (C*H*O") K.

Para titrar el licor aceto-urdnico de ensayo, se forma
otro décimo de normal de .

PO*HNa (A 7H*, 4 H*O.

Esta sal se puede obtener ficilmente en estado de pureza
y no es dvida del H? O.ni del C O Siendo su peso mole-
cular 209, el liquido décimo del normal contendria en un
litro de H? O destilada, 20'Q gr. y cada cm? 20'g mg, co-
rrespondiendo cada uno de ellos 4 9'5 mg. de P O*,

Obtenido el liquido, se toman de él N cm?, se les agre-
ga H* O acidulada con C* H* O?% se les hace hervir y se

les agrega gota d gota la solucién urdnica, procediendo por
tanteos hasta que una gota dé con el

(CA{)°FeK®

el color rojo oscuro antes indicado. Se lee el ndimero N’ de
cm® gastados en saturar los N del fosfato, Por lo tanto,
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para determinar cuantos cm® del liquido aceto-urdnico co-
rresponden 4 uno del fosfato dcido, estableceremos:

’

N:NIze. x=-ﬁ=N,.

Como por otro lado cada cm?® del licor fosférico contiene
9's mg. del radical P O* y acabamos de _ver que es satu-
rado por N, del urdnico. sentaremos la nueva proporcidn:
[}
Nl:g‘s::l:x!. xls%f = .

En consecuencia, cada cm® gastado de la solucién
aceto-uranica, corresponderd d p mg. de P O* luego si
en el titrado se emplearon Ny, el producto p X N, serd
el peso de P O que habia en la solucién ensayada. Queda
solo establecer otra proporcion para ligar el peso obtenido
de P O* con el del fosfato ensayado.

Para que este método dé resultados rigurosos, es pre-
ciso que la sal examinada esté exenta de compuestos de

HYS 5@ H TLE 0 HY GYH Ory C8 HE O
de contenerlos es preciso efectuar una separacién preli=
minar,

Finalmente, las sales cuya dosificacién se acaba de
indicar, son las derivadas del dcido ortofosforico, las que
proceden de los otros compuestos oxigenados del P*, de-
ben trasformarse préviamente*(por una ebullicién prolon-
gada en dcidos fuertes) en las anteriormente dichas,

v Dosificacion de las sales de B a.—El procedimiento
reposa en la insolubilidad del SO* B 2 en el H* O,

Obtenida la solucién acuosa de un peso dado de la sal
que se quiere ensayar, se le agrega un niimero N de cm?
del licor normal de S O* [1? en exceso, y se titra este ex-
ceso N’ por medio de una solucién normal de Ba C % la

L i
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diferencia N — N' expresard los ecm® del S O* H? normal
que se unieron al B a de la sal analizada. Bastara efectuar
el producto N — N' por el peso atémico del B a, para de-
ducir el peso en mg, de este metal que existe en la sal
analizada. Por una proporcién se deducird el de la sal de
que formaba parte.

Este metodo es particularmente aplicable cuando la
sal baritica solo estd unida con otras alcalinas; en el caso
en que haya compuestos de otros metales serd preciso
—como operacion preliminar —precipitar estos por medio
del (A s HY)2S.

Si las sales mezcladas fuesen de Ca 6 S 7, estos meta-
les serdn precipitados por el S O* H2 4 la par que el B a,
bajo la forma de sulfatos: pero adn en este caso el andlisis
no presenta dificultad, pues basta dosificar la mezcla de
los sulfatos alcalino-terrosos y del S O* H? en exceso, por
medio del B a C/? en caliente, pues este compuesto des-
compone facilmente, en estas condiciones, 4 los sulfatos de
Ca y Sr formados.

64. Hidrotimetria,—Generalidades —Las aguas exis-
tentes en la naturaleza estan rara vez exentas de sustan-
cias sélidas, ya minerales, ya organicas. Contienen tam-
bién cuerpos gaseosos en disolucién é en suspensidn, y se
clasifican segin la naturaleza y la cantidad de estas mate-
rias y segin sus usos, en tres grandes grupos que son?

~aguas potables, aguas minerales 6 medicinales y aguas
del mar.

Son aguas potables las que pueden beber el hombre y
los animales y tienen distintas procedencias. Segin sean |
éstas, se subdividen en aguas de lluvia, de fuente 6 manan-
tial, de arroyo, de rio, de lago, de pozos ordinarios y de
pozos artesianos, Todas ellas para ser propias para la nu-
tricién, deben presentar los caracteres siguientes: ser airea-
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das, frescas y limpidas, no tener mds que medio gramo por
litro de sustancias minerales (particularmente de CO*C q
6 de CO* M g) estar exentas de materias orgdnicas que
las dén olor 6 color, y sobre todo estar privadas de cuer-
pos organizados.

Se llaman aguas minerales 4 aquellas que por su rique-
za en compuestos salinos, por la naturaleza de estos, 6 por
la temperatura 4 que brotan, pueden servir de medicamen-
to. Se las divide de ordinario en frias y termales; éstas
tiltimas tienen una temperatura superior a4 20° Su consti-
tucién quimica varfa notablemente, y se encuentran en
ellas ademds de los elementos mineralizadores generales,
las sustancias existentes en los terrenos por donde atravie-
san, las que pasan al agua por el poder disolvente de este
liquido, favorecido por la temperatura, la presién y.la pre-
sencia del C O2. Entre los gases que contienen figuran el

A3, 03 H35,C0,COtyCOS.

Segtin las sales que en ellas predominen, reciben diferen-
tes nombres que se estudian en la medicina.

Las aguas de mar, son también muy variables en sn
composicién; pero siempre contienen como elemento prin-
cipal el Na C! qne les da el sabor salado; y el SO* M g
que las hace amargas y que es el cuerpo que en cantidad
sigue al cloruro ya citado. Poseen ademds S O*Ca, X C/,
X Br: y algunas otras materias no tan estudiadas. Los
diversos mares ticnen distinta proporcién de sustancias
sélidas en disolucién y esto se atribuye ya 4 que la evapo-
racién es mas activa en el Ecuador, yd 4 las corrientes
submarinas, yd 4 la afluencia de rios de caudal conside-
rable.

65. Determinacion de la dureza del H* O,—A las pro-
piedades que dan 4 las aguas potables la presencia de las
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salesde Ca y M g se llama dureja 6 crudeja. Si estos
compuestos entran en gran cantidad, las aguas se denomi-
nan duras 6 crudas, y dulces en caso contrario. Se consi-
deran como crudas aquellas aguas que contienen mds de
una milésima de sales de calcio 6 magnesio.

Se distinguen la dureza total (que es la del H* O no
hervida): la dureza persistente (la del H2 O hervida y vuel-
ta 4 su volimen primitivo por'adicisn de H? O destilada):
y la dureza temporal (diferencia entre las dos anteriores)
que es debida 4 la presencia de los bicarbonatos alcalino -
terrosos, \

66. Antes de indicar el procedimiento hidrotimétrico
daremos 4 conocer un ensayo rdpido y aproximado de un
agua potable 6 mineral, que se efectia del modo siguiente

% Se evapora lentamente (en el bafio-marfa) un litro
del liquido que se analiza, colocado en una cdpsula de por-
celana y mejor de platino, y adicionado de medio dg. de
C O2N a? puro y calcinado. Terminada la operacién, se
pesa el recipiente y se resta del peso obtenido, el del cri-
sol vacio y el del C O3 N a2 la diferencia representara la
cantidad total de materias sélidas que 4 cien grados con-
tiene el agua,

3. Se toma otro litro del liquido y se le hace hervir
en una retorta de vidrio, agregando de tiempo en tiempo
agua destilada en sustitucién de la que se evapora. En
estas condiciones los bicarbonatos terrosos (de Cay M g)
y particularmente el primero, se descompenen en carbo-
natos neutros que se precipitan, y anhidrido carbénico que
se desprende; se filtra, se deseca el residuo sélido a4 1209
y se pesa. Este peso corresponde, como queda dicho, 4
los carbonatos dcidos que existian en disolucion en el litro
de agua ensayado, y constituye la materia incrustante que
tiende 4 depositarse y formar cuerpo en los tubos de con-
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duccidn, calderas de vapor, y en general en todos los re-
ceptdculos en que se hierve el agua.

Se concentra el liguido procedente de la operacién
anterior hasta un décimo de su volimen primitivo; al licor
que queda (que podrd contener un nuevo precipitado for-
mado durante la evaporacion) se le agrega un volimen
igual de alcohol 4 80°. De este modo los sulfatos de calcio
y magnesio que lleve el agua en disolucidn, se precipitan;
se filtra, se lava el residuo con alcohol, se deseca 4 160°,
y se pesa. El peso P que se obtenga, serd la suma de los
de los sulfatos antes mencionados: si se lava rapidaniente
con agua proxima d la ebullicidn, éste liguido disolverd el
sulfato magnésico que aquél contenga, y solo quedara
sobre el filtro el sulfato calcico. Finalmente se deseca y
pesa este, y restando su peso del P antes citado, se dedu-
cirdel de S O*M g que habfa en la cantidad tratada
de agua.

g El liquido resultante de la operacién que se acaba
de indicar, puede contener cloruros y azoatos terrosos, asf
como sales alcalinas. Para reconocer la presencia de los
compuestos a—.:Spresadns primeramente, se trata el licor por
el C O3 (A g H*)* que formara por doble descomposicién
(AgHY)CIL AzO% (AxH*), CO® CayCO*Mg. Se
evapora 4 sequedad y se calieata después al rojo naciente
para eliminar el esceso del reactivo empleado; el residuo
se trata por el agua y se filtra, Quedard sobre el filtry
una mezcla de carbonatos cilcico y magnésico: en el
liguido que pasa se dosifican el cloruro y el nitrato de
amonio, por los procedimicntos anteriormente esplicados.
Las sales alcalinas se determinan por diferencia.

67. El método llamado hidrotimetrico estd fundado en
que las aguas que tengan ea disolucion sales de calcio y
magaesio, no ablandan las legumbres, ni hacen espuma
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petsistente con el jabén (aunque se agiten fuertemente)
en tanto los metales terrosos antes citados, no hayan sido
precipitados por cantidades equivalentes de los cuerpos

alcalinos qne hay en el jabén, quedando libre un pegnefio
exceso de este. -

Para operar se necesita obtener un licor titrado de una
sal cdlcica (generalmente el cloruro) y una disolucién al-
cohélica valorada de jabén; es decir de la que se sepa la
cantidad necesaria para precipitar el calcio de un volimen
conocido del primero.

Para preparar el liquido titrado dgl C a C /% se pesan
0'25 gr, de esta materia pura y seca, y se disuelven en un
litro de agua destilada: de este modo cada cm? de la so-
lucidn, contendrd 235 cienmiligramos de aquella sal. For-
mado asi el licor, se toma un hidrotimetro que es sencilla-
mente un frasco de vidrio de 60 cm?® de cabida (fig. 86)
graduado de diez en diez cm?; se echan en él 40 cm?® de
la disolucidn cloruro-calcica, que contendran un centigra-
mo del cloruro mencionado.

Para preparar la solucién jabonosa, llamada licor Ai-
drotimétrico 6 de prueba, se pesan 50 gr. de jabon blanco
de Marsella 6 de Mora, desecados previamente d 100° y
se disuelven en 800 gr. de alcohol 4 90° centesimales: se
filtra y se agregan al liquido resultante 500 gr, de agua
destilada. Este licor se titra por medio de la solucidn cal-
cica anteriormente indicada, empleando una bureta hidro-
timétrica, que consiste (fig. 86) en un tubo estrecho de
7 @ 8 cm? de capacidad, que lleva en su parte superior un
trazo circular a a: 4 partir de él se miden 2'4 cm?® que se
dividen en veintitres partes iguales, llamadosgrados hidro-
timétricos, Se numeran estas partes, poniendo el cero en
el trazo que existe inmediatamente debajo delaa y el 22

20
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4 la altura del que marca los 24 cm®: asf se sigue la gra-
duacién de manera que el grado 44 corresponderd 4 48
cm®, el 66 4 72 cm?,

A primera vista parece que el cero de la graduacion
debiera estar en el trazo a a, y por consiguiente, el primer
grado hidrotimétrico vendria dado por el volimen com-
prendido entre @ a y el cero; pero si se considera que 40
cm?de agua destilada necesitan una cierta cantidad dellicor
hidrotimétrico para formar, por agitacion, espuma persis-
tente, y si se piensa que precisamente aquella cantidad es
la que ocupa el espacio a a O, se comprende sin dificultad
que esta primera division no puede acusar cantidad algu-.
na de sales de Ca y de Mg En efecto: cualquiera que sea
la composicion del agua ensayada (al tomar cuarenta cen-
timetros ctibicos de ella) siempre se la podra considerar
descompuesta en dos partes; una la formada por el agua
pura, resultado de su destilacion, y la otra por el conjunto
de las sustancias extrafas que la acompanan. Para hacer
espumosa el agua destilada, se necesita la primera divisién
de la bureta: y para reaccionar sobre las sales terrosas, se
emplean las demas graduaciones,

Una vez descrita la bureta, veamos la manera de ope-
rar. Se llena el aparato hasta el trazo ‘a a de la solucién
jabonosa, y se vi vertiendo ésta poco 4 poco en el hidro-
timétrico antes indicado, en el que suponemos existen
cuarenta centimetros ctbicos del licor cloruro-cdlcico, Se
agita constintemente el frasco hasta que se forme espuma
persistente. Si al obtener este resultado, marca la bureta
veintidos divisiones, el licor hidrotimétrico tiene la riqueza
debida; por el contrario si la espuma se presenta antes 6
después de aquel grado, hay que proceder por tanteos,
agregando agua al licor de prueba en el primer caso, 6 con-
centrdndole en el segundo, hasta lograr la neutralizacién
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perfecta entre los 40 cm? del liquido contenido en el fras-
co, y el existente en las 22 partes de la bureta.

Valorado asi el liquido jabonoso, resilta que 22 gra-
dos hidrotimétricos producen espuma persistente con
o'or gr. de cloruro de cilcio disueltos en 40 cm?® de agua;
luego si tomamos un litro de un liquido de idéntica com-
posicién al anterior (que contendra por lo tanto 0‘23 gr. de
cloruro) se verificard que cada grado de la bureta corres-
0'28

22

ponderd 4 gr. = 0'0J14 gr.: és decir que si para

producir espuma en un litro del agua que se ensaya, se
gasta un solo grado hidrotimétrico, en aquél volimen hay
o‘oll4 gr.’de C a C (2 y analogamente si para obtener la
espuma se necesitaron N divisiones,és evidente que el peso
del cloruro contenido en el litro de agua, serd N X
0'oll4 gr.

Esto sentado, fdcil es determinar la dureza del agua
procedente de una fuente 6 un rio cualquiera; pues basta
echar 40 cm’® de aquella sustancia en el hidrotimetro, y
verter sobre ella licor jabonoso-de la bureta hidrotimétrica,
hasta que por agitacion se presente espuma duradera,
Entdnces se lée el nimero N de divisiones 6 grados que
fueron precisos para obtener este resultado, y multipli-
cando N por o‘oli4 gr. se tendrd el peso de cloruro-
calcico, 6 el equivalente de otra sal, que hay en un litro
del liquido objeto del exdmen,

Silos 40 cm® del agua ensayada, colocades en el frasco
necesitasen para formar la espuma mas de 30° hidrotimé-
tricos, se prescindiria de este primer ensayo, y se echarfan
en el hidrotimetro diez 6 veinte cm? del liquido y se agie-
garfa agua destilada hasta completar 40 cm®. Luego se
efectia la dosificacion como queda dicho anteriormente y
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por un sencillo cdlculo se determina la verdadera riqueza
en cloruro, del liquido que se examina.

Si el agua ensayada contiene como tinica impureza el
tantas veces citado Ca C /2 el procedimiento esplicado
serfa exacto; pero como ordinariamente posée —aparte
de aquél compuesto— sulfato y carbonato de Ca y sul-
fato y cloruro de M g (ademas de pequefias cantidades de
sales alcalinas) resulta que el método no és rigurosamente
exacto. Para aproximarse 4 la verdadera composicion del
liquido, puede hervirse este durante una hora, d fin de
descomponer los bicarbonatos cadlcico y magnésice que
pueda contener: después se agrega agua destilada hasta
restablecer el volumen primitivo, se filtra y quedardn sebre
el filtro los carbonatos neutros de calcio y magnesio, deri-
vados de los bicarbonatos de estas materias que el agua
contenia. Si el liguido que paso al través del papel filtrante,
se titra por medio del licor jabonoso, los grados de éste
gastados en el titrado, corresponderin al conjunto de
sales terrosas que habia en el agua, escepcién hecha de

los carbonatos dcidos de calcio y magnesio. Por ejemplo:
si al dosificar el agua antes de la ebullicién se invirtieron
24° hidrotimétricos, y después de aquella calefaccién se
gastan 14°, hay que admitir teoricamente que estos dltimos
corresponden 4 los cloruros y sulfatos de Ca y M g. Pero
como la practica ha demostrado que la ebullicién del
agua no trasforma la cantidad total de los bicarbonatos
que aquella contiene en neutros,sino que queda sin descom-
poner un peso tal de aquellos que corresponde 4 3° hi-
drotimétricos, resulta que hay que restar los 3° indicados
de los 14° anteriormente obtenidos. En consecuencia 119
representardn la désis de cloruros y sulfatos calcareos y

magnesianos, y 13° corresponderdn 4 los bicarbonatos de
calcio y de magnesio,
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Si en otra muestra se precipitan ‘los compuestos cdl-
cicos por medio del oxalato de amonio, y si después se
filtra, se deseca, y se calcina el resfduo sélido, y si luego
se disuelve este de nuevo en agua, podrd dosificarse en el
liquido asi obtenido, por medio del licor hidrotimétrico, la
cantidad total de sales de magnesio que contenfa el agua
analizada. Respecto 4 las sales alcalinas, puede prescin-
dirse de ellas, pues de ordinario existen en pequefifsima
cantidad en las aguas potables.

Si el resultado del titrado acusa menos de 30° hidroti-
métricos, el agua es buena para beber, para los usos do-
mésticos, y para generadores de vapor. Si las divisiones
empleadas en la dosificacion estan comprendidas entre
30y 60, el liquido no debe emplearse ni para los usos
culinarios, ni para beber ni para lavar; sélo puede usarse
para alimentar calderas. Pasado aquél limite, no sirve para
ninguno de los usos antes indicados.



Capitulo 6

ANALISIS DE PRODUCTOS FERREOS.

Artioulo 1.°—Ensayo de los minerales de hierro,

68, Generalidades.—Siendo el hierro el metal que mis
miltiples y complejas aplicaciones tiene, hay que obtener-
lo en grande escala y tender @ que los productos sidertr-
gicos reunan aquellas propiedades que los hacen aptos
para los usos industriales. Siendo las sustancias férreas,
primera materia obligada para la fabricacion de armas-
montajes, proyectiles, etc.; y estando en Espafa encomen-
dada su obtencién al cuerpo de Artilleria, se comprende
la excepcional importancia que para nosotros tiene, todo
lo que con aquél metal se relacione.

En la Sidertirgia se deja dicho que los productos all
estudiados, no pueden ni deben contener F e quimicamen-
te puro, por las razones alli apuntadas. Se deja también
especificado cuales son los minerales de hierro que pueden
ser considerados como menas.

Sabido és, por otro lado, que para el tratamiento de
aquellas en el horno alto, es preciso agregar fundentes
apropiados, 4 fin de escorificar las impurezas y obtener
hierros colados mds 6 menos puros, que luego, por algu-
no de los procedimientos de afino alli estudiados, se tras-
forman en hierros 6 en aceros.
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Ahora bien; para elegir convenientemente los funden=
tes, asi como para determinar la riqueza en Fe de la mena,
es preciso efectuar un andlisis de ésta. Puede llevarse a
cabo por los dos métodos generales que dejamos estudia-
dos enel comienzo de estas Nociones, Vamos 4 hacer
aplicacion de ellas 4 los oxidos y carbonatos de hierro.

69, Andlisis por via hiimeda de un mineral de hierro—
Se empieza por tomar la muestra de la mena, procurando
represente su composicidon media. Para, ello y puesto qué
suconstitucién no es homogénea, se reduce primeramente
a polvo grueso una porcién de aquella, tomada de dife-
rentes partes; se mezcla bien el conjunto y después se co-
ge una poreién que se tritura hastaobtener un polvo ténue,
Para quebrantar y moler imperfectamente las menas, se
hace uso de un yunque de acero, y para pulverizar las
arenas finas, se emplea primero un mortero de acero, y
después otro de dgata.

Obtenida asf la muestra, se divide en siete porciones
de tres 4 cinco gr. de peso cada una: en la L} se dosifica
el'Si, Al Mn,Ca y Mg en la 22 el 52! enla 3.2 €]
Puenlag2elCO2:ienla 5.el H2O: en la 6.2 las sus-
tancias orgdnicas y en la 7.2 el F e,

o. Disolucion. — Las menas férreas son suficientemente
atacadas por los dcidos enérgicos, para poder, en las solu-
ciones obtenidas, determinar la cantidad de los diferentes
cuerpos simples que las constituyen. Mds para ello es pre-
ciso que estén los minerales en grado extremo de divisién,
que los acidos sean concentrados y que se agite el con
junto con gran frecuencia; ademds hay que favorecer la
disolucion elevando la tempervatura 4 un grado variable
seglin la naturaleza del acido empleado (50 siésel HC1,
y 4 la de ebullicion sies el S O* H2),

Si el residuo sélido de la solucién es coloreado, se
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evapora aquella 4 sequedad en el bafio-maria, se le agrega
nueva cantidad de dcido, se dilue en agua y se filtra: el
depdsito que reste sobre el filtro, se lava, deseca, y calcina
en un crisol de P ¢.

Si después de la calcinacidn, el residuo no es aiin blan-
co, lo que induce 4 creer que no hubo disolucién completa
de los metales en el dcido primitivo, se funde aquél con
cinco veces su peso de C O® N a2 y C O% K2, hasta que
cese el desprendimiento gaseoso. Se toma por el agua,
se le une nueva cantidad del dcido para disolver la parte
de los metales que no lo hayan sido anteriormente, y 4 fin
de eliminar la silice y las demas sustancias insolubles se
vuelve 4 evaporar a sequedad, se agrega algo de dcido y
de agua, y se filtra. El liquido que pasa 4 través del filtro
se une al procedente de la primera solucién.

B Dosificacion del S i==Se pesan exactamente dos
gramos de polvo fino del mineral, signiendo las reglas
que quedan indicadas en el parrafo 26, y se echan en un
vaso de vidrio: se tratan por el H C ! puro y en exceso y
mejor por el agua régia, 6 por una mezcla de HCly
C 1 03 K. Se favorece la disolucién elevando la tempera-
tura y agitando de tiempo en tiempo con una varilla de
vidrio.

De este modo, la parte de 5% y de P* que haya en el
mineral formando sulfurosy fosfuros, desaparece en forma
de H? S y H® P la otra parte¢ que constituye sulfatos y
fosfatos no sufre alteracion. E1 S 7 que exista se trasforma
en sales de la forma de S i O* X% y los metales en los clo-
ruros correspondientes.

Terminada la solucion, se evapora 4 sequedad y se

“vuelve 4 tratar por el HC/, 4 fin de descomponer los
Si0* X% enS5i0"'y X Cl Se facilita la reaccion por
medio del calor y cuando se ha verificado aquella, se agre -
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ga agua destilada y se filtra, echando también en el filtro
las aguas de lavado del recipiente en que se llevé d& cabo
la operacién.

El residuo sélido que queda sobre el filtro, se lava con
H* O acidulado con H C /, para lograr que los vestigios de’
X C I que estén mezclados coa el S i O2 desaparezcan:
luego se lava con agua pura hasta lograr que una dltima
gota del lavado, tratada por ¢l A 1 O* A gno dé entur-
biamiento, Esto demostrard que no se'forma A g C ! in
soluble, y por consiguiente, que no existen ya X C / sobre
que obrar,

Sobre el filtro habrdn quedado las materias insolubles:
se desecan, se separan del filtro, se incinera éste, y sus ce-
nizas se echan en un crisol de P ¢ con aquellas sustancias.
El conjunto se calcina al rojo en una mufla, primero mo-
deradamente, y luego 4 mayor temperatura, Si después de
la calcinacién el residuo es muy blanco y,si solo se trata de
un ensayo ordinario, se pesa, y restando del peso asi obte-
nido el de las cenizas del filtro, se obtiene el peso P de SiO2
que habia en los dos gr. de la muestra de que se partid.

Pero si ¢l producto de la calcinacién es coloreado, 6 si
se trata de un andlisis muy exacto, se le agrega siete veces

su peso de CO% N a2 y C O3 K2? mezclando éstos cuerpos

en proporciones equimoleculares: se funde el conjunto
al soplete durante diez minutos, y asi todo el SiO?* for-
mard Si O*K* y SiO* N a*. Se deja enfriar en H2O y
luego seagregan HC /! y H2 O para descomponer los sili-
catos anteriormente indicadus, y esto logrado se filtra, El
depdsito que queda sobre el filtro, se deseca, calcina y pe-
sa. El nuevo peso P’ obtenido es de silice pura,

Y Dosificacién del A |.—E! liquido que pasé 4 través
del filtro al obtener en la operacién anierior el S i 02,
contendrd los metales al mdximun de cloruracion. Pero

21

'
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por si existe alguna cantidad de F e en forma de F e C 12,
se hierve la disolucién con A 7 O3 H, logrdndose asi que
el'cloruro ferroso se convierta en férrico: se termina la
operacion cuanto unas gotas del licor colocadas sobre una
placa de porcelana, no den reascién con el

) (C'Az)*Fe'KN

Respecto 4 la accion del A7 O’Hsobreel FeC/?,
que dd como resultado la trasformacidn de este dltimo en
F ¢ C!°, hay diversas opiniones: unos admitiendo la re-
accijn:

2FeCl'4+2A70°H=2A70CI4+Cl'+
FerO'+H'O ()
dicen que parte del C /* en estado naciente, reacciona so-
breel F eC/® que haya en exceso, trasformandose en
F ¢’ C i y la otra parte de aquél metaloide lo hace sobre
el F e* O? desplazando el O y ocupando su lugar,

Otros suponen que el C/* libre de la ecuacion () obra
sobre el H* O, formando HC/, y como también existe
A 7 O3 H en exceso, se formard agua régia, la que perclo-
rurara el F e,

Se deja enfriar la solucién y en ella se neutraliza el
el exceso de A 7 O H por medio del A 7 H*, O H: una vez
esto conseguido y comprobado por el tornasol, se preci-
pitael Fey el Al, agregando por cada gr. de mineral
disuelto, un cm® de C* H* O conceatrado, y otro de

(C'H*QO)Na o6de (C*H*O')'A7H- OH
y elevando la temperatura 4 la de ebullicion durante algu -
nos minutos en una capsula de porcelana, Asi se formaran
sub-acetatos insolubles de F e y A /[ cuyas férmulas son:
(C*H*O')*Fe* (OH)* 6 (C*H'OY) Fe? (O H)*
y (C*H*0%)* A I* O.
Si el producto contenia P*, este se habrd oxidado y
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unido al F e dando lugar al P? O* F ¢?, sal insoluble que se
precipitara en union de las dos anteriores,

EI M 2 C I’ se trasformard en (C* H* O?)" M 2 soluble;
los demas cloruros no sufren alteracion.

Se deja reposar el residuo sélido y se filtra: se lava el
precipitado repetidas veces con agua en ebullicién mez-
clada con el acetato empleado, hasta que las aguas del la-
vado no den reaccién conel A 70*A g Se disuelve des-
pués en pequeiia cantidad de HC [, se calienta hasta la
ebullicién y asi se trasformardn los sub-acetatos férrico y
aluminico en percloruros: el P* O F ¢* hara la doble des-
composicion con el H C/ dandolugard PO*H y Fe C /%
se agrega A 7 H*, O H, para formar

Fe’(CHy A’ OH)*y PO* (A 7 H*)?
continnando la ebullicién durante algunos minutos. Ademds
el M gC !* se habrd convertidoen MgC 2, Az H*CL

Cuando se ha depositado el residuo sélido, se filtra y
se lava con agua en ebullicion hasta que la del lavado no
dé reaccion con el A7 O’ A g. Se deseca el precipitado,
se separa con precaucion delfiltro, el que se incinera aparte,
y el conjunto se calcina en un crisol de porcelana, hasta
obtener un peso invariable P,

Este, representa las cantidades de

Brat Ol AR G2 g BLO?

que habfa en la sustancia ensayada. Como en operaciones
aparte, y que luego se detallan, se dosilica el I ey el P,
y como faciimente se deducen los pesos py p' de Fe? O
y P* O* que pueden formarse con aquellas cantidades de
F e y de P*, resulta que la diferencia P — (p - p') serd
aproximadamente el peso de A [* O? que se busca.

8 Dosificacién del M n,Cay M g.—Acabamos de de-
cir al dosificar el A /, que cuando se separaban aquél me-
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tal y ¢l F e en forma de acetatos bdsicos, pasaban al través

del filtro el
(C*H*O*)*Mn,elCaCl’y elMgC ", Az H, CL

Para determinar el peso del M n, se trata esta mezcla por
el Az H, OH que hard la doble descomposicién con el
acetato manganoso: los cloruros no sufren variacién, Se
agrega B r? 6 agua de B r*, se agita con cuidado, y asf el
M n (O H)? se peroxidard segiin la ecuacidn:
2Mnr(OHRP4+3Br24+-4H' O=M~r*(OH)’4-6 HBr.
Por la formacién de éste ultimo cuerpo, la solucidn serd
dcida: se le unen unas gotas de C O N a? para neutralizar-
la en parte, se calienta moderadamente primero y luego
hasta la ebullicién para expulsar el B r* libre y después
se filtra. Selava el precipitado que serd de M »* (O H)®,
con H2 O acidulada con un uno por 100 de H C/, se¢ dese-
ca,se separa € incinera el filtro, y se calcina fuertemente el
conjunto en un crisol de P ¢ que se coloca en una mufla.
Asi se deshidratard el hidrato mangdnico, obteniéndose el
M n® O*. Se enfria el crisol en un desecador y se pesa: si
del peso obtenido se resta el peso del recipiente, se ob-
tendrd el del 6xido rojo, y por una proporcidn se pasa al
de M n O que existfa en la mena analizada.

En el liquido que pasé 4 través del filtro al separar el
M n? (O H)® se dosifica el C a existente bajo la forma de
C aC I?, agregando @ aquél en caliente primero A y H*, C /
y después C2 O* (A 1 H*)*: de este modo se habra forma-
do C2 O*C a insoluble. Se deja en reposo el precipitado
durante doce horas, se filtra y lava durante mucho tiem=
po: después se deseca y calcina moderadamente quedando
un resfduo sélido de C O? C a que se pesa.

También puede dosificarse el C a en formade C? O*Ca
por medio del camaledn; para ello basta recordar lo dicho
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en el pdrrafo 58 de estas Nociones. Alll vimos que 8 uni-
dades ponderales de F e corresponden 4 9 de C2? O* H?,

2H2 O: por lo tanto, una parte de F e equivale 4 —g— de
C20O*H? 2 H' O. Ademads una parte de C* O* H3, 2 H2 O
contiene % de C2 08 y como por otro lado la cantidad
de C a O que se une al C? O? para formar C* O* C a estd
en la relacién % resulta que 4 la unidad de F e, corres-

ponderd de C a O el producto fraccionario
9 4 7 I
Pty s o iy
Es decir, que si un cm? de la solucién permangdnica de
que se disponga, titra por ejemplo 10 mg. de F e, cada
cm? de ella titrard § mg. de C a O.

Finalmente para dosificar el M g que en formade M g
Cl', AgH*C I pasé al través del filtro al separar el
C2 O C a, se agrega al liquido e¢n frfo, una solucién de
P O* N a* H, se agita con una varilla sin tocar las paredes
del vaso y se verificara:

MgCiBA7H*C! +PO*Na®H=PO'Ng

(A7zH')+2NaClI+HCL
Se deja reposar durante doce horas, se filtra y lava el pre-
cipitado con A g H* O H diluido, hasta que el H* O del
lavado acidulado con A 1 O' H no se enturbie por una
gota de una solucion de A 1 O® A g. Se deseca, se separa
del filtro, se incinera este por separado, se unen las ceni-
zas al residuo sélido, y el conjunto se calcina en un crisol
con tapadera, primero moderadamente y después muy
fuertemente: y asi se habra trasformadoel PO*M g A
7 H* en P2O" M g, De este peso se pasa por un sencillo
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cdloulo al de M g O que habfa en los dos gr, del minera]
de que se partio.

S Dosificacién del S*.—Se toman cinco gr. de la mena
reducida 4 polvo fino y se mezclan en un gran recipiente
de vidrio, con una solucién concentrada de C/ O*K (10
gr. de la sal pura, por 200 cm® de H*Q.) Se eleva la tempe-
ratura 4 la de ebullicién y en este estado se agregan 4 la
mezcla 60 cm® de HC /de 1'i2 de densidad, El hervor
debe durar sin interrupeién durante una hora: en su trans-
curso se puede agregar otro poco de H C/: después se
evapora 4 sequedad en una capsula de porcelana calentada
en ¢l bafio-marfa. Una parte de los metales habrdn forma-
do cloruros y los metaléides sus anhidridos: parte de éstos
reaccionard sobre aquella porcién de los metales que esté
libre, dando lugar a las sales oxigenadas correspondientes,

El residuo sélido obtenido se humedece con 10 em? de
HCly 30 cm® de H* O y se calienta al bafio-maria hasta
lograr la disolucién de los compuestos solubles: se unen
otros 20 cm® de H2 O destilada, y se decanta el liquido en
un filtro, dejando en la cdpsula el residuo sélido que esta-
ra formado de S i O? y silicatos insolubles: podra contener
también sulfatos deB a, Sr,Ca y P b.

Hay ahora que dosificar el S? que existe en estos sul-
fatos insolubles, asi como el que estd en los solubles, que
habran pasado 4 través del filtro.

El azufre existente en estos ultimos, se precipita, bajo
la forma § O' B a empleando gota 4 gota un licor titrado
de Ba C /2 hasta que no se forme precipitado y efectuado
las operaciones numéricas que repetidas veces quedan
indicadas.

Respecto al S que haya en los sulfatos insolubles, se
procede como sigue. Se les unen 5 cm® de HC I y 15 cm®
de H? O y agitando con cuidado, se calienta el conjunto al



— 167 —

bafio-marfa durante tres horas, 4 fin de disolver por com-
pleto el § O* C a. Después se filtra y se lava con H? O en
ebullicién hasta que las del lavado no dén reaccién de F e
conelC A 75 Kniconel (CA 7)°*F e K* Elliquido fil-
trado que contendri el § O* H? que formaba parte del
S O* C a, se hace hervir duraunte algunos minutos en unién
de B a C I*. Luego se deja enfriar y se leune A H*, H O.
Al cabo de 24 horas se filtra y se dosiflica el SO* B a ob-
tenido. ;

Finalmente se deseca el residuo que queds sobre el
filtro en la operacidn anterior (que contendrd los demds
sulfatos insolubles y los silicatos) y se le funde con cinco
veces su peso de C O% N g2 y C O3 K, El resultado de la
fusion se trata por el H2 O y el H2 S para precipitar el
P ben forma de P & S. Se filtra, y en el residuo sélido se
dosifica el sulfuro de plomo, y en el liguido losde Ba y Sr.

4 Dosificacién del C.—La poca importancia que tiene
la mayor 6 menor cantidad de C O? que contengan las
menas, tanto en el valor de éstas, como en su tratamiento,
hace que no sea preciso una dosificacién muy exacta de
aquél anhidrido: asi es que se calcula ordinariamente por
la pérdida de peso que experimenta la muestra, al tratarla
por un dcido enérgico. Entre los diversos aparatos que
pueden usarse, describiremos el representado en la fig. 87
que es muy sencillo y apropiado al objeto,

Consta de un globo A de 50 ecm?® de capacidad, en el
que se coloca un gr. del mineral y 15 cm® de agua en
ebullicidn. Se cierra herméticamente con un tapén de cao-
utchout que tenga dos orificios: por el uno pasa el tubo de
vidrio a que llega hasta el fondo y va cerrado en su parte
superior por una varilla de vidrio rodeada por un tubo de
caoutchout b. Por el otro orificio m del tapon, pasa un se-
gundo tubo ¢ de vidrio recurvado que llega al fondo de
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otro matriz B de 40 cm® de cabida y que vd lleno hasta
su mitad de S:O* H? concentrado; en el caoutchout que
tapa el recipiente B, existe otro tubo d que comunica con
la atmésfera.

Montado el aparato se pesa y luego se aspira con pre-
caucién por el tubo d: algunas burbujas de aire pasaran de
A 4 By al cesar en la aspiracién, el § O* H* se elevara en
la rama izquierda del tubo c. Se espera algtn tiempo para
ver si el nivel de el liquido permanece constante, asegu-
randose asf de que los tapones cierran hermeticamente,

Esto comprobado, se vuelve & aspirar por d hasta que
se logre que pase 4 A una pequeia cantidad de § O* H".
Entoénces se desprenderd una cierta désis de C O® que pa-
sad B y deja, al atravesar el dcido sulfirico, el H* O que
pudiera arrastrar, Cuando cese el desprendimiento, se re-
pite la succidn y asi se continia hasta que no se despren-
dan gases, cuidando de que B no se vacie del toedo, Des-
pués se calienta poco a poco el globo A hasta la ebullicion,
habra un nuevo desprendimiento de C Q' y asi se conti-
nta hasta que terminen de pasar burbujas.

Llegado este momento, se deja de calentar el depdsito
. A: se quita el tapdn del tubo by se une el extremo de
éste, por el intermedio de otro de goma, con un tercero
en forma de U que tenga en unade sus ramas Ca C 2 y
en la otra piedra pémez empapada en S O* H2, Por efec-
to del enfriamiento el aire desecado entra por b en A: du-
rante este tiempo se tapa el tubo d con una varilla de vi-
drio recubierta por un tubito de caoutchout. Cuando el en-
friamiento es completo y no se desprenden burbujas en e
liquido contenido en A, se aspira durante algunos instan-
tes por b con objeto de espulsar el resto de C O? que que.
de atn en el aparato, Resta solo volver & poner en & e]
tapon primitivo, y pesar de nuevo el conjunto de globos
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y tubos, La diferencia entre la pesada que se hizo a]
cmpezar el experimento y la actual, serd aproximada-
mente el peso de C O* que existia en la muestra.

A Dosificacién del P*.—Se toman cuatro gr. de la sus-
tancia reducida 4 polvo y se tratan por 50 cm® de agua
régia formada por cantidades iguales de HC ! y A 7 O® H;
la disolucidn (que debe durar largo tiempo)se favorece por
el calor y luego se evapora 4 sequedad en el bano-maria.
El residuo sélido se humedece con 20 cm? de A ; O% H,
se calienta durante algiin tiempo, se dilie en H2? O, se fil-
tra, y se lava en tan poca agua como sea posible.

En el liquido obtenido los metales estardn en forma de
cloruros y los metaléides formardn los dcidos correspon -
dientes: pero sise teme que en el depdsito que quedd sobre
el filtro haya atn P*, se desagrega aquél por fusién y la
masa obtenida se trata por el H2 O acidulada por el A g
O* H y se evapora. Se vuelve 4 disolver enel A 7 O H,
se filtra y el liquido que atraviesa el filtro, se une al ante-
riormente obtenido. El conjunto se concentra hasta redu-
cirlo 4 80 em® y en el se dosifica el P O* H® por precipita-
cién, tratdandolo por el molibdato de amonio, para obtener
fosfomolibdato insoluble.

Para preparar el reactivo se disuelven en un litro de
H* O destilada, 150 gr. de M o0 O* (A 7 H*)? del comercio,
y el liquido obtenido se vierte poco & poco en un litro de
Az O®Hde1'2 de densidad: se deja reposar durante al-
gunos dias, y luego se filtra.

Por otro lado 4 la disolucién de la mena antes indicada,
se le agrega A 7 O%, O H, evitando se produzca un entur-
biamiento persistente.

Después se echan en un frasco de vidrio 25 cm? del
licor molibdénico, se calientan hasta 40° y se les agrega—
removiendo constantemente—la disolucién del mineral,

24



— 170 —

calentada también 4 aquella temperatura, Se deja la mezcla
en reposo doce horas, manteniendo el calor d 45” y luego
para comprobar la completa precipitacion del P O* H?, se
toma una pequena cantidad del liquido y se mezcla con
un volimen igual de la solucién del molibdato: se deja la
mezcla en reposo durante algunas horas, y se observa al
cabo de ellas si se formd ¢ no nuevo precipitado, Com-
probado asi que no queda dcido fosférico por precipitar,
se filtra y lava repetidas veces, se humedece con A 1 O H,
se le agrega una disolucién compuesta de I5 4 20 partes de
Az O (A ;H*) en100de H* O,
continuando la locién hasta que todo el F e haya desapa-~
recido.

El precipitado se echa en un crisol de porcelana, se
evapora a sequedad, y se sigue calentando hasta alcanzar
la temperatura de 200° 4 fin de eliminar el H* O y ¢l
A 7 0% A 7 H* después se deja enfriar el crisol cubierto,
y se pesa. Como en el filtro quedaran siempre adheridas
algunas particulas del precipitado, se echa en aquél A 7 H*,
O H, que las disolverd y pasaran d través del papel: la
solucién se acidula con A 1 O®H en excero y se evapora
4 sequedad. El residuo sélido se une al precipitado an-
terior.

Del peso de.

P*(Mo O%)" (A 1 H*)B
obtenido se pasa por una sencilla proporcién al de P* 6 al
del P?* O° que habia en los cuatro gr. del mineral de que
se partio,

v Dosificacion del agua y de las sustancias orgdni-
cas.—En los minerales que estan exeatos de CO? y en
los que el F e estd todo bajo la forma de F e O8, se puede
emplear el procedimiento siguiente, con relativa exactitud.
En un crisol inclinado y descubierto, se calcina moderada-
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mente primero, y fuertemente después, la muestra pulveri-
zada, hasta que dos pesadas consecutivas no acusen varia=
cién: la pérdida de peso indicard el del agua y sustancias
orgdnicas que contenfa aquella,

En el caso en que el mineral contenga C O* es preciso
operar en el aparato representado en la fig. 87. Consta de
un tubo de bola d de vidrio poco fusible, que se calienta
a la ldmpara y que tiene en su interior ia muestra: por su
extremo g estd en comunicacién con un gaségeno lleno
de aire, cuyo fluido (para desecarse) atraviesa el frasco b
en el que hay S O* H? concentrado, y la bola ¢ que con-
tiene CaC [ 4 falta del gaségeno, se aplica en O un as-
pirador. El otro extremo f se une herméticamente al tubo a
en el que se pone Ca C!* y que se pesa previamente, El
aumento de peso en a o indica la cantidad de agua, que
hay en el mineral ensayado. ‘

Las sustancias orgdnicas pueden ser dosificadas por el
Cu O, segin se deja dicho en el andlisis elemental: pero si
ademads de aquellas materias contuviese la mena, CO? y
H? O, es necesario dosilicar estos compuestos en muestras
separadas y restar los pesos obtenidos, de los totales que
acuse al andlisis elemental. Empero: como el andlisis direc-
to de las sustancias orgdnicas es algo complicado y para
el caso presente no exige ser muy riguroso, es suficiente
determinar aquellas indirectamente, restando de ciento la
suma de los pesos centesimales de todos los demds cuer-
pos que constituyen la mena.

n  Dosificacion del F e.—I.os compuestos de este me-
tal pueden ser dosificados trasformdndolos en sales fe-
rrosas y empleando el camaledn, segiin queda detallado en
el pdrrafo 58 de estas nociones. También pueden conver-
tirse en sales férricas, ensayando después con el K I segiin
gneda manifestado en el pdrrafo 62, letra B.
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Pero aparte de estos procedimientos, en casos como
el presente, en que todo el F e estd en forma de sal al md-
ximun, puede hacerse el titrado por medio del

SnCl el Klyel C°H" O,

Para ello se colocan diez gr, de la sustancia en un ma-
trdz de un litro de capacidad, 4 cuyo cuello se adapta un
embudo por el que se van echando poco 4 poco, 120 cm?
de A 7 O H puro y cuya densidad sea 1'20. Cuando ter-
mine la efervescencia,se calienta la materia 4 una ebullicién
moderada, hasta que toda la masa se haya disuelto. Los
metaldides se habrdan oxidado y los metales habrin forma-
do azoatos. Se vierte el contenido del matrdz y las aguas
del lavado del mismo, en una cdpsula de porcelana y se
evapora 4 sequedad en el bafio de arena, removiendo el
conjunto; hacia el final se agregan § gr. de A 1 O* (A 1 HY)
Luega se calienta directamente al fuego hasta lograr la
descomposicién de los azoatos en 6xidos; esta trasfor-
macién se facilita por la adicién de A 7 O* (A 7 H*)

El residuo se trata en caliente por el H C I fumante
hasta que los éxides se hayan descompussto en percloru-
ros y agua, se dilde el todo en H* O y se filtra para sepa-
rar la silice y el grafito. El liquido filtrad» se evapora de
nuevo con A 7 O% H, ya para expulsar el exceso de HC !/
que pudiera haber ya para perclorurar el F e, El depésito
resultante, (que contendrd los cloruros al mdximum de los
metales existentes en el producto siderirgico) se diltie en
un litro de H* O y en 5¢ em® de él, se dosifica el F e? G 1*
por medio de un licor titrado de S 2 C /4, La cantidad de
I e asi obtenida serd la vigésima parte de la que habfa en
los diez gramos de que se partid.

La dosificacién del F e existente en el F e C{* por
medio del 57 C 3, se funda en la propiedad que tiene
éste tltimo compuesto, de reducir el primero, al estado de
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F e C /3, cambiando aquél, su color amarillento por e,
verde tan ténue, que parece incoloro. Es preciso puesl
tener una disolucién de S n C I* conocida: 6 lo que es lo
mismo, de la que se sepa 4 qué peso de F e corresponde
cada cm® gastado de ella, Y como por otro lado, el titrado
se hace ordinariamente por diferencia, se necesita otra
solucién de [2en K1y H? O,

Para obtenerlas se puede operar como sigue. Se pre-
para un licor titrado de F e? T /°, disolviendo 10,04 gra-
mos de un hilo fino y limpio de hierro dulce, en H C I; se
opera en un matraz de cuello inclinado. Cuando la solucién
ha terminado y no quedan mas que algunos resfiduos de
C en suspensién en el liquido, se le agrega por pequefias
porciones C ! O® K, y se mantiene ¢l conjunto durante al-
gunas horas 4 una ebullicidn moderada. Asi se trasformara
el F eCl2en F €2 C I° y habrd desaparecido el C; cuando
no se note el olor caracteristico del C[* libre, es preciso
indagar si queda alguna cantidad de Fe C!?, y para ecllo
se ensaya una gota del liquido con otra de (CA 7)**F e K*®
presentandose una coloracién azul, caso de existir aquella
sal ferrosa. De no manifestarse la coloracién indicada,
todo el F e estard en forma de Fe? C[*: y esto logrado,
se deja enfriar la solucidn, se dilie en agua pura hasta ob-
tener exactamente un litro, y se obtiene asi un licor tipo
que en cada cm® contiene 0,01 gr.de F e.

Este liquido es el que sirve para titrar la solucién de
S n C 2 que ha de emplearse 4 su vez en la dosificacién del
F e existente en los 50 cm® de la materia analizada. Para
preparar el licor estanoso, se introduce en un matrdz gran-
de, S n puro en granalla, y se trata en caliente por el H C !/
exento de impurezas, cuya densidad sea I,12: cuando haya
cesado el desprendimiento gaseoso, se decanta la solucién
concentrada asf obtenida (4 fin de separar el S n no disuel-
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to) y se la diliie en nueve veces su volimen de HC/ cuya
densidad sea 1,16, Este licor se titra por medio del ante-
riormente indicado de F e? C I°, deduciéndose qué peso de
F e corresponde 4 cada cm? de él. Para ello basta ir ver-
tiéudolo gota d gota en 10 cm? del anterior, hasta que éste
pierda su color amarillento y se vuelva incoloro. Se lée el
nimero N de cm?® gastados en neutralizar los 10 cm?® de la
solucién cloro-férrica (que contienen 0,1 gr. de F ), y por
lo tanto cada cm?® de la disolucién cloro-estanosa corres-
0,1
N

De este modo puede hacerse el titrado directo del li-
cor tipo de S n C % pero como es muy dificil reconocer
el momento preciso en que termina la operacién, es mads
conveniente operar por diferencia. En este caso hace falta
una tercera solucién de riqueza conocida de 12, Para obtes«
nerla se disuelven en un litrode H* O, 20 gr.de Kl y 4
continuacién 12,7 gr, de I (el K I no juega mds papel que
facilitar la solucion dei I2 en el H* O.)

Para determinar cuantos cm?® del liquido estanoso satu-
ran un cm? del yédico, se toman 2 cm? del primero, se di-
lden en 5 cm® de H? O, y se le agregan unas gotas de la
disolucién en H2 O de C* H'* O° (esta dltima se obtiene
mezclando una parte de almidon pulverizado, con cien de
agua, haciendo hervir la mezcla, removiéndola constante-
mente, dejdndola enfriar, y decantdndola,) Por medio de
una bureta de llave, se deja escurrir lentamente la solucién
de I', hasta que una iltima gota dé al conjunto un color
azul persistente. Se lée el nimero N’ de cm?® gastados

ponderd d

gramos de F e.

2 A x
en obtener este resultado, Y serd el nimero entero 6

fraccionario de cm? del licor de S # C 1°, que corresponden
4 un em?® del liquido yodado.
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Esto sabido, se miden'diez =m? del licor cloro-férrico
v setratan por un ni nero N de cm? del cloro-estanosn, tal
que esté éste ultimo en exceso; se titra este exceso N ' por
medio de la solucién yédica, y N — N " serd exactamente

el nimero de cm' del licor estanoso que corresponden 4 10
: N —N¥
cm? del férrico, por lo tanto, “TRGoR cm® de 8 nCI? neu-

tralizardn un cm? de la solucién de I e* C I® 6 sea 0,01 gr.
de F e.

Finalmente: si se eleva 4 la de ebullicién la temperatura
de los 50 cm? de la sustancia analizada de que anteriormen-
te se hizo mérito, y se vierte gota 4 gota el licor estanoso
hasta obtener, por agitacion, la decoloracién completa; si
se deja enfriar y se agregan unas gotas de la solucién de
C* H'* O%,(para dosificarel exceso de S n C I* por medio de
la solucion yddica), se obtendra el nimero N, de cm? real-
mente gastados en la decoloracién dicha. Bastara dividir

"

N, por —I_—c;-——— para que el cociente exprese el ntimero

de centigramos de F e que existian en los 50 cm® de la
solucidén clorhidrica del producto sideridrgico.

La solucién de S n C ¥ se altera rdpidamente en con-
tacto del aire, por lo tanto, siné se emplea recientemente
preparada,’es preciso conservarla en una atmdsfera de CO?,
y de tiempo en tiempo comprobar su titro por medio de la
de F e? C I° que haya servido para fijarlo por primera vez.

Este procedimiento no es rigurosamente exacto si la
materia analizada contiene cantidades apreciables de Cuy
de A s*, En este caso es preferible proceder por medio del
M n O* K, segtin se deja expresado en el parrafo 58, letra
o, de estas nociones.

70. Andlisis por via seca de un mineral de hierro, —



476

Aunque ordinariamente se analizan las menas de F e por
via himeda, también se pueden ensayar por via seca, si
bien este procedimiento ofrece menos ventajas. En efecto:
estas consisten en que estudiando cuidadosamente las
condiciones de temperatura, y las de la mezcla de mine-
rales, fundentes y combustibles, se pueden obtener resul-
tados bastante precisos que ddn 4 conocer la cantidad de
F e extraible 6 utilizable; y 4 que para operar no se re-
quieren conocimientos especiales y si prdcticos.

Por el contrario los ensayos por via himeda, aunque
solo ponen de manifiesto la cantidad total de I e que con-
tiene la mena, necesitan menos tiempo, al extremo que en
el mismo que se gasta en un ensayo por via seca, se puede
determinar por la himeda qué cantidades de F e estdn en
forma de protéxido y cudles coustituyendo perdxido,
Esto es importante, pues asf se deduce si al tratamiento
en el horno alto, debe proceder 6 no una tostion. Ademds
los gastos de un solo ensayo por via himeda son infe-
riores 4 los de otro por via seca: y si se hacen varios por
ambos procedimientos, resultan los estipendios muy com-
pesados.

Los andlisis de que nos estamos ocupando se lleven 4
cabo en crisoles (que son ordinariamente de arcilla) los que
se revisten interiormente de una brasca formada por car-
bén molido amasado con gelatina diluida. Si son de plom-
bagina (mezcla de grafito y arcilla refractaria) se revisten
de andloga materia. Los crisoles de arcilla pueden también
emplearse sin revestir pero enténces es preciso mezclar
carbén al mineral, las escorias retienen algo de Fe, y es
imposible pesarlas con exactitud pues se adhieren fuerte-
mente 4 las paredes del recipiente, 4 menos de que estas
se recubran de plombagina.

Los crisoles se calientan en hornos de viento de tiro
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forzado, pudiendo utilizarse también el representado en
la fig 40, que dejamos descrito anteriormente.

&, La composicién del lecho de fusién, 6 sea de la mez-
cla de minerales y fundentes, tiene gran importancia. La
eleccion de estos dltimos depende de la naturaleza de las
gangas; el caso es obtener una escoria bien flufda y en su-
ficiente cantidad para que cubra completamente el culote
de fundicién,

Si la ganga es arcillosa, se emplea (en pequenos trozos)
como fundente la cal, ya en forma de creta, ya de marmol
de Carrara, ya de castina: puede agregarse ademds, espato
fluor 6 baritina El empleo del borax no ofrece ventajas en
general, porque este cuerpo es muy fusible y tiende 4 es-
corificar el hierro; por otro lado, el borato de este metal,
una vez formado, es dificilmente descomponible y requiere
para ello largo tiempo y muy alta temperatura, origindn-
dose asi gran gasto de combustible. Sila ganga es caliza
se le agregan cuarzo y arcilla, y si fuese cuarzosa se le
une dolomia.

La eleccidn de los fundentes queda al arbitrio del ensa-
yador; si bien en los laboratorios que se dedican 4 este gé-
nero de trabajos, hay reglas y recetas para la formacion de
los lechos de fusidn de los minerales que se ensayan con
mads frecuencia. La composicion de las escorias no debe
separarse mucho de dos y media partes en peso de silice,
por una de alimina, y por tres de cal.

Cuando no es conocida la naturaleza de las sustancias
estériles, se hacen simultdneamente tres ¢ mds ensayos
con otras tantas muestras del mismo mineral, empleando
las proporciones siguientes; una parte en peso del mineral
con cuatro de vidrio y media de cal en la primera muestra:
una parte de la mena, con dos y media de vidrio y dosy
media de cal en la segunda: y una del mineral con otra de

23
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vidrio y cuatro de cal, en la tercera. La primera compo-
sicién conviene 4 las hematites calcdreas y al hierro es-
patico, la segunda d los minerales arcillosos, y la tercera
4 los siliciosos. Sin embargo, lo mejor es analizar quimica-
mente la ganga y deducir cual es el fundente adecuado.

B. Para efectuar el ensayo se pesan de 345 gr, del mi-
neral pulverizado, tamizado y desecado 4 100% se mezclan
(en las proporciones convenientes) con el fundente ade-
cuado: pudiendo hacerse esta incorporacién sobre una
hoja de papel con una varilla de vidrio, ¢ en una cdpsula
de mezclar con una espdtula.

El conjunto se echa en un crisol brascado y por medio
de un pincél se agregan las particulas que hayan quedado
adheridas al papel 6 al recipiente, procurando que la ma-
teria caiga en el eje del crisol. Se recubre aquella con una
pequeiia cantidad de fundentes y asf se evita que pequeiias
porciones de fundicidn se reunan en la parte superior, 4 la
qué son arrastradas por la capa de escorias liquidas que
se encuentra encima. Se echa carbén en polvo y se cie-
rra con un tapén de carbén vegetal que ajuste bien. Se
pone luego la tapadera del crisol y se toman las junturas
con arcilla: después se coloca aquél recipiente sobre un
disco ¢ soporte al que se une también con arcilla, y el con-
junto se deposita sobre la parrilla de un horno de viento.

La calefaccion de éste se hace de arriba 4 bajo: para
cllo se rodea el crisol de carbdn, y encima se colocan algu-
nos carbones encendidos. Conviene que el fuego se trasmi-
ta lentamente con objeto de obtener la reduccién comple-
ta del ¢xido de hierro. La combustién no debe ser muy
enérgica en la primera media hora, después se eleva pau-
latinamente al blanco muy vivo: terminada la operacién
que no debe durar mds de dos horas, se retira el crisol por
medio de las pinzas representadas en las figs, 25 y 26, y
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se golpea sobre una mesa 4 fin de lograr que las particu-
las de hierro reducido, se separen de la escoria y se reu-
nan en el fondo del crisol. Frio ya éste recipiente se rompe,
y se retira el culote metdlico que estard unido 4 las esco-
rias. Si en estas hay globulillos de fundicién, se trituran y
se separan las particulas férreas de mayor tamaiio con el
auxilio de unas pinzas, y las mds pequeiias por medio de
un imadn,

Se pesan por separado el producto férreo y las mate-
rias escoridceas. Se hacen ordinariamente dos ensayos: el
directo de que se acaba de hablar, y otro de comprobacién
6 contra-ensayo operando sobre 500 gr.de materia; los
resultados obtenidos no deben diferir en mds de un uno
por ciento de F e.

El aspecto de las escorias debe ser vitreo, lapideo 6
esmaltado: si tienen color verde pidlido, es sefal de que
se escorifico pequefia parte del hierro y hay que repetir
el ensayo con una cantidad mayor de caliza: si el colores
verde amarillento, 6 pardo, es prueba de que contienen F e
y M n: la coloracién negra indica la existencia del $2 ¢ del
Siylagrisladel Alédel C. Ademds la escoria debe
estar bien fundida'y no simplemente aglomerada, pues
esto probaria que es dificilmente fusible, 6 que la tempe-
ratura alcanzada fué inferior 4 la debida,

El color de la fundicion obtenida, depende en gran
parte del modo de regular la combustién: los productos
grises, negros, 6 atruchados, de granos finos y que resisten
bien el choque del martillo, son los mds puros: por el
contrario, los blancos encierran frecuentemente

Sify 8% Pt yvdish
Las menas sufren ordinariamente algunas operaciones
sencillas antes de ser fundidas; éstas son una tostién para
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expulsar las sustancias volatiles y combustibles, y una di-
solucién en un dcido enérgico para dosificar las materias
insolubles, y por diferencia, las que no lo son.

Artioulo 2.°—Andlisis de hierros, fundiciones y aceres.

71, Sabido es que estos compuestos —que ocupan lu-
gar preferente en la industria metalirgica— estdn consti-
tuidos por varios cuerpos elementales, que se encuentran
ya combinados, ya simplemente mezclados, en proporcio-
nes diversas, con el hierro. Y aiin cuando no esta perfecta-
mente definida la influencia que cada uno ejerce en la
calidad de las sustancias férreas, es indudable que la pre-
sencia de algunos de ellos, alin en corta cantidad, modifica
notablemente sus propiedades.

Grande, es pues, la importancia del andlisis de fundi-
ciones y aceros, operacion bastaute complicada si se tiene
en cuenta que los cuerpos extrafios que acompanan el F e
son de ordinario numerosos: si bien en cantidad, solo se
dosifican generalmente los que mds adelante se detallan,
y atn en ciertos casos la cuestion queda reducida 4 com-
probar la ausencia 6 presencia de alguno de ellos.

Hay que empezar por elegir y reducir & polvo un trozo
de la materia que se va 4 analizar. La fundicion gris 6 ne-
gra, y los hierros, se pulverizan por medio de una lima dura
de las llamadas inglesas. Es preciso que la herramienta no
esté oxidada, pues podrian desprenderse particulas de 6xi-
do y mezclarse con las del produdto. La materia se sujeta
en un torno seco y limpio, se lima y se recojen las limadu-
ras sobre una hoja de papel. La fundicién blanca no puede
ser tratada de este modo y hay que triturarla en un gran
mortero de acero, empleando un pilén de la misma ma-
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teria. En los aceros se hacen varios taladros en diferentes
puntos, empleando una barrena bien templada y sin Ju-
brificar,

Es necesario tener en cuenta, al escojer la muestra,
que no es constante la composicion de un mismo producto
en todas sus partes; las fundiciones grises 6 negras, son
generalmente mds ricas en C y mds pobres en Sien la
superficie, mientras que los hierros y aceros son de ordi-
nario mds pobres en C en la periferia. De lo expuesto se
deduce que para que la muestra represente la composi-
cion media de la sustancia, no combiene tomarla exclusi-
vamente de la superficie y s de toda la seccién del lingote.
En las funciones blancas deben tomarse pequefios trozos
de distintas partes y triturar el conjunto, mezclandolo todo
bien. Respecto 4 los aceros, las virutas que arrastre la
barrena, se unen bien y luego se extienden sobre una su-
perficie plana y limpia rectangular, de manera que formen
una capa de espesor uniforme, Se trazan dos diagonales y
con una espatula se separan y ponen aparte las limaduras
contenidas en dos tridngulos opuestos por el vértice: luego
se vuelven 4 mezclar bien y se repite con ellas la misma
operaciton que con el total, y asi se continiia hasta que se
considere la mezcla suficientemente intima.

Inutil parece advertir que hay que separar con todo
esmero los cuerpos extrafios, como arenas, particulas de
escorias, oxidos de batiduras, etc., que la materia pudiera
tener adheridos,

En la Siderirgia quedan detallados los cuerpos cuya
influencia es predominante en la calidad de las sustancias
férreas, y de cuyo andlisis vamos 4 ocuparnos, Tan solo
agregaremos que siendo siempre los mismos los cuerpos
simples que entran en la formacién de aquéllas, casi nunca



— 182 —

se hace el ensayo cualitativo, preliminar obligado del cuan-
titativo, en los andlisis de otras materias.

« Dosificacién del C total.—Nadie ignora que esta
metaléide puede hallarse en los productos férreos en tres
estados distintos, que son: el carbono grafitico,el combinado
6 de cemento, y el disuelto 6 de temple. Como es necesario
Conocer no solo la cantidad total de C que existe en la
materia analizada, siné también la gne hay en cada estado,
se dosifica primero el total, luego el que se encuentra en
estado de grafito y por diferencia el amorfo: si bien éste
tiltimo puede determinarse directamente, como luego ve-
remos.

Para dosificar el C total se emplean dos procedimien-
tos distintos; en el primero se ataca el producto de manera
que quede aquél metaldide sin alteracién y como residuo;
en el sesundo se oxida la materia 4 fin de trasformar el
C en C O y medir éste,

a Para obtener un depdsito de C, se tratan dos gramos
de la sustancia, por disoluciones en H* O de B r?, de I*, 6
de Cu?, A 7 H* Cl* los metales se disuelven en forma de
XBroXI6XClylos metaléides se trasforman en sus
anhidridos: parte del F e podra quedar sin ser atacado.

La solucién, que necesita algunas horas, se favorece
elevando la temperatura y agitando de tiempo en tiempo:
una vez obtenida se filtra. El residuo sélido que queda
sobre el filtro, compuesto de Si 0% Tu 0 C y algo de
F e se le hace hervir con K O H, 4 f{in de trasformar los
anhidridos silicico y tusténico en las sales alcalinas corres -
pondientes: después se filtra y se lava el depdsito resul-
tante con H C/ diluido, para hacer desaparecer los vesti-
gios de aquellos compuestos, y el F e. Se emplean sucesi-
vamente como liquidos de lavado, el H* O en ebullicién,
¢l C*H%, OH, yel (C?H®)O, y finalmente se deseca y
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se pesa; el peso obtenido es el del C total existente en los
dos gramos de materia ensayada.

b, Para determinar el C total por prévia oxidacidn, se
pueden emplear diversos agentes oxidantes. El producto
pulverizado, puede calentarse en una mezclade CL O*K y
CrO*Pb, 6 calcinarse en unién del Cu O, 6 en una at-
moésferade O y mejor atin haciendo obrar simultineamente
estos dos ultimos cuerpos. Cualguiera que sea el proce-
dimiento seguido, se recoge el C O? formado en soluciones
concentradas de K O H, colocadas en tubos de bolas y en
forma de U; debe interponerse entre ellos y el de combus-
tién 6 ensayo, otro tubo en U que contenga C r O3 para
recojer el SO* y el SO? otro con (A7 O*) P& para
descomponer el H* S, y otro con C a C (2 para absorber el
H3 0O, Otro modo de operar consiste en mezclar la materia
con piedra pémez pulverizada, y calcinar el conjunto en
una atmosfera de O este O2? debe estar fuertemente calen-
tado, para lo que se le obliga 4 atravesar un tubo colocado
sobre arena al rojo; los productos de la combustién antes
de llegar al K O H, pasan sobre el C# O a fin de peroxi-
dar el C O que pudiera haberse formado. Gay-Lussac em-
pleaba como sustancia oxidante el H g O, que mezclado
con la fundicién en polvo, colocaba en una naveta de pla-
tino, 4 la que hacia llegar una corriente de O*.

¢. Tambien puede determinarse la cantidad del C total
existente en el producto examinado, utilizando la accién de
la electricidad galvdnica, con lo que no solo se evita tener
que pulverizar la materia, siné que no hay peligro de que
se desprenda cantidad alguna de C en forma de hidrocar-
buro. Esta manera de operar consiste en suspender de un
hilo de P ¢, un trozo tarado del F e que se ensaya, é in-
troducirlo en un recipiente que contenga H C/ diluido,
estableciendo la comunicacién con el polo positivo de una
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pila débil, No es preciso esperar 4 la total disolucién de la
sustancia, pues al cabo de algtn tiempo puede retirarse
ésta, limpiar el C adherido a su superficie, y pesarla. Si del
peso primitivo se resta el obtenido ahora, la diferencia
P serd aproximadamente la suma del F e que paso al esta-
dode FeCl® ydel C retirado. Dosificando el cloruro
(después de evaporar d sequedad) por medio del A 7 O?
A g, segiin queda dicho en el pdrrafo 56, se deducird qué
peso P’ de F e entré en su formacién, y la diferencia P —P"
serd el del C,

d. Indicados sintéticamente los diversos procedimien-
tos que pueden emplearse para la dosificacién del carbono
total en las fundiciones de hierro y en los aceros, vamos
4 detallar el método que se sigue en la fibrica de Trubia
con el mismo objeto. -

1L.° El modo de operar corresponde 4 los que se aca-
ban de esplicar en la letra b de este mismo pirrafo, es
decir estd fundado en trasformar el C en C O% y observar
ésto por medio del K O H. Los agentes oxidantes em-
pleados para ese objeto, son el CrO'y el SO*H?, y el
reactivo usado para separar ¢l Fe del C, dejando éste
tltimo en libertad, es una sal cuprica, generalmente el
sulfato; las reacciones son:

6SO*H?+ 4Cr0% +3C=3C0" 4
2(S0*3Cr2 4 6H20.
Fe4-50*Cu=S0*Fe4 Cu |
FefC+350°Cu=350Fe++3Cu-+C|°

En la prdctica se preparan seis disoluciones. La prime-
ra formada por S O* C u en cristales y H* O destilada, en
proporciones de 400 gr. del sélido por un litro del liquido,
a fin de que resulte saturada. Se filtra 4 través de un filtro
de amianto, para separar el exceso de la sal,
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La segunda solucidn se obtiene uniendo pesos iguales
de Cro® y H? O, generalmente 250 gr. de cada cuerpo,

La tercera estd constituida por una mezcla de S O* H?
concentrado y H2 O pura; el volimen del dcido debe ser
doble de el del agua, ordinariamente dos litros del prime-
ro, por uno de la segunda.

La cuarta disolucién, se forma uniendo en caliente (475°)
cien cm?® de la tercera solucién con diez cm?® de la segunda.

La quinta estd compuesta por cien cm® de S O* H?
concentrado,y ochocientoscincuentacm?® de H? O destilada.

Y la sexta, se prepara disolviendo gran cantidad de
K O Hen H2 O, de modo que resulte una disolucién muy
concentrada.

2. Esto dicho, vamos 4 describir el aparato en que se
lleva d cabo la operacion. Consta, figura 88, de un matrdz
de vidrio M, en el qué se coloca el metal que se quiere
analizar, y las cinco primeras soluciones que se acaban de
indicar, en las proporciones que luego diremos. El reci-
piente M (que va colocado sobre una tela metdlica y un
tripode, y que puede calentarse por medio de una limpara
de gds) vd cerrado por medio de un tapdn de cauchout
que tiene dos agujeros; por el de la izquierda pasa un tubo
p de vidrio, que llega cerca del fondo y que termina por
la parte superior en otro de zsoma y una pinza P, que
interrumpe 6 comunica 4 voluntad con la admdsfera por
medio del orificio O; en el agujero de la derecha entra el
tubo ¢, t, que sirve para conducir (segiin la posicién de la
llave Ll) el C O? formado en la reaccidn, yd al gran dep6-
sito T,, ya de éste al H, yd para impedir el paso del gas 4
dmbos. El tubo ¢, ¢, pasa & través del cilindro T que estd
lleno de agua, 4 fin de mantener constante la temperatura
del C 02, El liquido que se encuentra en Z se renueva, pues
como se vé en la figura, llega por R, sigue la tuberfa ¢¢

24



— 186 —

segtin las fleehas, sube por T, continda por ¢' ', y sale li-
bremente 4 la atmdsfera, por S.

Como queda dicho, el canal £, ¢, puede comunicar en
una de las posiciones de la llave LI con el depésito T,,
formado en su parte superior por un ensanchamiento
cilindrico de ciento cincuenta cm?® de capacidad y con-
tinuado por su parte inferior en un tubo de cincuenta cm?
de capaciddd y que aprecia décimas de cm®. Termina esta
parte del aparato en un conducto T, que comunica por
medio del tubo barométrico ¢, con el aire ambiente, y por
medio de la llave LI, con el receptdculo movil D lleno de
mercurio.

El T, vd encerrado en un recipiente T de cristal, ma-
dera, 6 bronce y cristal, que guarda también un terméme-
tro. Como se observa en la figura, el agua procedente de
R atraviesa de abajo arriba el depdsito T, antes de pasar
por ¢' 4 Z.

St se gira la llave Ll de manera que impida la comu-
nicacién entre £, y T,, el C O% pasa por ¢, ¢, 4 H, que es
otro conducto ensanchado en su parte media en la que
hay pequefos tubitos lleno de K O H. El estremo inferior
del H entra en el depdsito F, que contiene una disolucién
de potasa caistica concentrada,

3.° Descripto asi el aparato, veamos el modo de fun-
cionar. Ante todo, es preciso eliminar el aire contenido en
los recipientes T, y H; 4 este objeto se retira el matraz M,
ge gira la llave Ll de manera que quede en comunicacién
T, (por el intermedio de ¢, ¢,) con la atmédsfera, y mante-
niendo el deposito D lleno de mercurio en su meseta m,
se abre la L1,. Enténces, por la ley de los vasos comuni
cantes, el H gascenderd por T, y espulsard el aire que
saldra al exterior por el tubo ¢, ¢,. Hecho el vacio en T,
se gira el grifo L1, de modo que se interrumpa la comuni-



— 187

cacién entre £, ¢, y T,, y se establezca entre este recep-
taculo y el H: enseguida se desciende el frasco mercurial
D de su primitiva posicién m 4 la m”. El mercurio bajard
en T, y el aire que llenaba el H vendrd 4 ocupar su lugar,
en tanto que la solucidn potdsica que existe en F subira
por H hasta un cierto trazo 6 marca r: esto logrado, se
cierra la comunicacién entre Hy T, y se abre la de éste
con ¢, t,: todo por medio de la llave LI

El objeto es espulsar el aire que ha pasado 4 T, y para
conseguirlo se vuelve 4 poner el depésito D en su posicion
inicial m.

En este estado se procede 4 echar en M la muestra me-
talica que se desea analizar. Si es fundicién 6 acero cuya
dosis de carbono fluctiie entre un uno y ua uno y medio
por ciento, se pone medio gramo; si el acero contiene de
medio @ uno por ciento de carbono, se opera con un gra-
mo: y si esun hierro acerado con un cuarto 4 un medio
por ciento de aquel metaldide, debe pesar la muestra,
gramo y medio 4 dos gramos.

Sobre la muestra ferrea, se vierten diez cm?® de la pri-
mera de las soluciones anteriormente indicadas y se agita
ligeramente el conjunto. Luego se agregan siete cm?® de
la segunda disolucidn, cien ecm® de la cuarta y la cantidad
necesaria de la quinta para lavar las paredes del matrdz y
hacer que desciendan a su fondo, las particulas metdlicas
que hubiese adheridas 4 aquellas,

Se enchufa el depésito M en el tubo ¢,, se pone este
en comunicacion con T, abriendo la llave L1, y se mantie=~
ne abierta la Ll : se enciende la ldmpara de gds 4 fin de
obtener en M una ebullicién moderada y se establece la
corriente de agua desde R hasta S. Se mantienen cerradas
las pinzas P, 4 fin de impedir la entrada del aire por O,

Consecuencia de lo dicho, se efectlia la reaccidn de
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que antes se hizo mérito y el C OF que se despren(.ie hace
descender en T, la columna mercurial: con objeto de
que la presion ejercida no sea excesiva se baja el depdsito
D de la posicién m 4 la m'.

Terminada la reaccidn, lo que se reconoce en que cesa
la produccién de burbujas en la superficie libre del liquido,
se retiran el foco calorifico y la tela metdlica y por medio
de un espejo de mira por reflexién el fondo del matrdz, a
fin de comprobar la ausencia de particulas del metal en
las paredes y en el fondo del receptdculo; si atin existiesen
aquellas, habria que continuar la ebullicién hasta que des-
aparezcan del todo.

Esto logrado, se baja el recipiente B 4 la posicién m"
y se abre la pinza P: por lo primero el nivel del Hgen T,
descenderd, disminuira la presion del C O* en aquel depo-
sito contenido, y en consecuencia parte de este gas que se
hallaba en ¢, pasard 4 T ; por lo segundo, la corriente de
aire exterior arrastrara el resto de C O* que habifaen M y ¢,
a4 T,: Debe girarse oportunamente la llave LI, para impe-
dir que la presién en T, llegue 4 igualarse con la atmosfé-
rica, y un momento antes se habrd cerrado la L1,,

En este estado, todo el C O* producido en M se ha-
llard en T, (4 presidn inferior 4 la atmosiérica) mezclando
con alguna cantidad de aire que haya podido entrar por O.
Entonces se pone el frasco D en la posicién intermedia m'
se abre lentamente la llave LI, hasta lograr que el nivel
del H gen T, y en ¢, sea ¢l mismo y esto obtenido se
cierra de nuevo LI,. Asi se verificard que la presion del
C O en T, serd igual 4 la atmosférica.

Enseguida se lee esta presién en un bardémetro, se
observa la temperatura en el termémetro que hay dentro
de T, y se ve la graduacién del mercurio en el tubo 4
tomando nota de estas lecturas,
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Después se abren de nuevo las llaves LI, y Ll de ma-
nera que esta ultima permita la comunicacién entre T, y
H, por el intermedio de ¢, ¢,, y se eleva el frasco D hasta la
posicién m. De este modo el H g ascenderd por T, y obli-
gara al aire y al C O 4 pasar 4 H en donde este ultimo
serd absorbido por el K O H.

Cuando el mercurio haya llegado 4 la parte superior
D,, se vuelve 4 bajar el depdsito D 4 la posicién m"; por
efecto de ello el Hg descenderd en T, y vendrd 4 ocupar
su lugar el aire que habfa en ¢, y H; enrarecido de éste
modo el aire en H, subird por él la disolucion potasica. Se
observa esta ascension hasta que llegue al trazo r y en
éste instante se vuelve d colocar el recipiente D en la po-
sicion m; de este modo el aire que habia en T, volverd 4
H en el que descendera la disolucidn potdsica. Esta ope-
racion se repite cuatro 6 cinco veces para tener evidencia
de que todo el C O que estaba mezclado con el aire, ha
sido absorbido por potasa.

Esto conseguido, se baja por iiltima vez el frasco D 4 su
posicién inferior m", para observar el ascenso de la potasa
y cuando esta llega 4 » cerrar la llave LI, y girar después
la Ll de manera que queden sin comunicar T, y H. Segui -
damente se coloca D en m', se abre poco d poco LI, y no se
cierra hasta que se logre gqne el H g tenga el mismo nivel
en T, y en t,. Se lee la graduacion mercurial en T,, que
serd menor que la anteriormente lograda, y la diferencia
corresponderd precisamente 4 14 desaparicién del CO? que
en H se combind con el K O H.

Como se admite que la presién y temperatura han per-
manecido constantes durante la experiencia, la diferencia
entre ambas lecturas, serd el nimero de dm? de C O2 que
se desprendieron del matrdz en las circunstancias en que
s¢ opera,
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Finalmente hay unas tablas, correspondientes al apa-
rato, que ddn & conocer el peso de un cm® de C 0% 4 la
temperatura y presion observadas. Multiplicando este peso
por el nimero de cm?® de C O obtenidos, se tendrd el
peso total del gas desprendido, y por una sencilla pro-
porcion el de C que entra en su formacién. Fdcilmente se
pasard al tanto por ciento,

B. Dosificacién del grafito.— Se trata un peso exacto
(tres & cinco gr.) de la materia reducida 4 limaduras 6 vi-
rutas, por los dcidos cloridrico 6 sulfdrico diluidos, 4 una
temperatura moderada, hasta que cese el desprendimien-
to gaseoso: de esta manera los metales se trasformardn
en cloruros 6 en sulfatos, el carbono amorfo en hidro-
carburos, y el grafitico no se alterard y se precipitard en
unién del S i O? y demds anhidridos insolubles que la
materia pueda contener. Se filtra, se lava, se deseca y se
pesa el depésito que queda sobre el filtro, luego se calcina
y pesa de nuevo: la diferencia entre las dos pesadas ex-
presara el peso del grafito existente, aumentado en el del
C que contenga el filtro.

v Determinacion del C amorfo.—Acabamos de decir
que al atacar la fundicién por el H Cl 6 el SO* H?, el C
que en ella esté combinado y disuelto, se desprende en
forma de hidrégeno carburado; dirigiendo éste sobre una
columna de C # O calentada al rojo se formaran C 0% y
H?* O. Esta iiltima se recoje en tubos en U llenos de S O*
H? concentrado y el primero sobre disoluciones concen-
tradas de K O H: del peso obtenido para el C O? se pasa
facilmente al del carbono amorfo. Es conveniente hacer
que el anhidrido carbdnico antes de llegar 4 la potasa cdus-
tica, pase por los tubos que quedan indicados en la letra o,
al tratar de la dosificacién del C total, por oxidacisn.

Puede seguirse otro método, fundado en el color que
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toma la fundicién al disolverse en el A 7 O® H: estd colo-
racién es tanto mds subida, cuanto mds carburado es aquél
producto. Se procede por comparacién entre la solucidn
ensayada y otra de una fundicién tipo. Como el A 7 0% H,
no ataca al grafito, este ensayo se refiere exclusivamente
al C disuelto y combinado.

9. Dosificacién del S?.—Esta operacién puede efec-
tuarse trasformando este metaldideen S O* H* 6 en H*S,

Para lo primero se pesan exactamente cinco gr.del pro-
ducto férreo que se ensaya, y se tratan 4 temperatura mo-
derada y al abrigo del aire, por una solucién concentrada
de C u C 1% los metales pasardn al estado de X C/ y si se
filtra cuando esté terminada la disolucidn, quedard sobre
el filtro un residuo compuesto deCu S,C u,C,S i, A s* y P4,
Se deseca ésta mezcla y se echa en un crisol de porcelana
en el que se funde en unién del CO3 Na?2y A 7 O3 K pu-
ros. El O que ceden estas sales convertird el Cu S en
SO*Cu,elCuenCu0,elCenCO%elSienSiO2y
en silicatos alcalinos, el A s* y el P* en arseniatos y fosfa-
tos potdsico y sédico: habra ademds un sobrante de N a* O
y K* O. Después de enfriado el crisol se diliie en H* O su
contenido, se filtra para separar el Cu O y el Si 02 se
lava el precipitado con H C! diluido y el liquido que pasa
al través del filtro, se trata gota 4 gota por el H C /, hasta
que no dé reaccion alcalina: de este modo se habran tras-
formado los K* O y N a O en cloruros y los fosfatos y
arseniatos se habrdn también clorurado.

Resta solo descompouer 4 la temperatura de ebullicion
el S O* C u por el B a C/? para obtener S O* B a insolu-
ble, que podrd ya dosificarse por cualquiera de los méto~
dos ponderal 6 volumétrico, Si durante la saturacién por
el H C ! el liquido se enturbiase serd sefial de que existe
algo de S i O* H?; enténces debe evaporarse 4 sequedad,



volver 4 disolver en el H? O y filtrar de nuevo para sepa=~
rar el Si 02,

Para dosificar el S? por prévia trasformacién en H?2 §,

se disuelve un peso exacto de la sustancia en polvo —en
una atmdsfera de H? y 4 una temperatura moderada— en
H C [ concentrado y se dirigen los gases que se despren-
den sobre una solucién de (C* H* O%) P b; se formard
P b S, que se recoge y pesa por los métodos conocidos.
" X Dosificacion del S i.—La primera parte de la ope-
racion es idéntica d la que se acaba de explicar para dosi-
ficar el S?, en forma de S O* H? por medio del CuC /.
Cuando (como alli se dijo) se filtra, quedan sobre el filtro
elSi 0" yel Cu O: estos compuestos se tratan con pre-
caucién porel H C [, para trasformar el CuOenC u C1?
soluble. Esto logrado, se evapora 4 sequedad, se vuelve 4
diluir en H* O acidulada y se filtra de nuevo, quedard so-
bre el papel el S i O” que se lava, se deseca, se calcina al
rojo y se pesa; del peso asf obtenido se pasa facilmente al
de S i que habia en la cantidad de sustancia ensayada.

Para asegurarse de que el peso P de que se acaba de
hablar es exclusivamente de S i O* puro, se puede operar
como sigue: se le mezcla con un peso de A 7 HY, F [/ dé-
cuplo del suyo, se humedece con H* O, se calienta ligera-
mente en un crisol hasta que la materia esté bien seca, y
luego se fuerza la temperatura hasta el rojo sombrio man-
teniendo ésta hasta que cese el desprendimiento gaseoso.
El Si 0’ en estas condiciones, reacciona sobre el A  H*
F 1 formdndose Si F I° (A g H*)? volatil y las impurezas,
de existir, quedardn como residuo; si se pesa éste y llama-
mos P' a su peso, P — P’ serd el del S 7 03.

La reaccion serfa —representando por A el conjunto
de cuerpos extraios que acompaian al Si O'— la si-
guiente:
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SiO% 4 6(AfH)Fl4A =SiFI"(AgHY) +
2HYO 4 4 A { HY + A,

Los cuerpos que aparecen en el segundo miembro, ex-
cepcion de los indicados por la letra A, se habrdn volatiliza-
do; en consecuencia segiin sea 6 né pura la silice, quedari
6 n6 residuo en el crisol.

Otro método consiste en tomar dos gr. de fundicién en
polvo tamizado, y echarlos en un globo de vidrio lleno de
~ 8 O* H2 diluido; se tapa al frasco, y se favorece la disolu-
cidn al bano-marfa hasta que aquella sea completa; después
se evapora a sequedad, se toma por el agua destilada, y
se calienta de nuevo en el bafio antes citado, hasta que los
sulfatos se hayan disueltos. Se filtra y se lava el residuo
con agua en ebullicién acidulada con A 7 o® H, hasta que
las aguas del lavado no dén reaccién de hierro con el

(CAZ)°F ek,

6 lo que es lo mismo, hasta que no cambien el color ama-
rillo de éste, en el azul, El residuo de Si O que queda
en el filtro, se deseca, se calcina y se pesa.

y. Dosificacién del P*.—El liquido que pasé al través
del filtro al dosificar el S i (y que contiene segin queda
yadicho, SO*Cu, PO*Na® 6 PO* K3, Ar O*Na® y
otros compuestos de N a* y de K2) se evapora d sequedad
y luego se trata por el H* O acidulada porel A 7 O3 H: e]
S O*C u no sufre alteracidn, los fosfatos alcalinos neutros,
se trasforman en acidos, y los 6xidos alcalinos en los azoa-
tos correspondientes, Se concentra para expulsar el exceso
de A 71 O H que pudiera existir, y ya se puede determinar
el P* existente en los fosfatos, por medio de un licor titra-
do de (C* H* 0?) O U, exactamente como se dijo en el
parrafo 63, letra B.

Se puede también operar del modo que sigue. Se di-

b
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suelven de tres & cuatro gr. del producto pulverizado en
agua régia 4 fin de oxidarle y trasformar el P*en P O* H?
el Asten AsO*HS3 el SienSi0? v los metales en
sales solubles (cloruros). Para separar el anhidrido silicico
de los otros cuerpos, se evapora 4 sequedad, y si se quiere
eliminar también el carbono se calienta el residuo al rojo
sombrio en un crisol de porcelana. El depdsito después de
frio, se trata por el agua acidulada con dcido nitrico, se ca-
lienta moderadamente en el bafio-maria para favorecer la
solucidén, y ésta lograda, se filtra, Quedard sobre el filtro
el S i 0% que se lava repetidas veces con agua destilada y
fria; las aguas de lavado se agregan al liquido que pasé a
través del filtro el cual contiene P O* H%, A s O* H3 y sales
solubles, El dcido ortofosférico se trasforma por medio
del C O® K2 en ortofosfato potdsico: la solucion se evapora
4 sequedad, se calcina en un crisol de plata con K O H, se
toma por el agua. se neutraliza el exceso de potasa caus-
tica por medio de un dcido, y se precipita el P O* K? tra-
téndole por el SO*Mg, el A7H', Clyel AgzH* OH,
para formar PO*M g, (A7 H*) y As O* M g, (A g H')., Se
filtra, se lava repetidas veces y se calcina el precipitado,
obteniéndose asi P* O M g* y A s* O’ M g2 se pesan y
sea P su peso. Como estas sales son muy dificiles de sepa-
rar, es mds conveniente dosificar el A s* existente, en otro
peso igual del producto, deducir qué cantidad P' de diar-
seniato magnésico se puede formar con aquél metaldide,
y la diferencia P — P’ serd el peso del ortofosfato. Queda
solo ver qué pesode P*hay en el P — P’ de P* Q" M g,
9. Dosificacién del A {*.—Aparte del azée que en es-
tado gaseoso se encuentra encerrado mecdnicamente en-
tre las particulas del metal, existe este metaldide, en los
productos siderirgicos en dos estados diferentes, ¢ sea en
dos combinaciones distintas que atin no han sido bien de-

i



finidas; el que sc halla en una de estas combinaciones, y el
que estd en libertad, se trasforma en A 7 H' al atacar la
sustancia por el H C /: el otro no sufre alteracién alguna
al reaccionar el hidrdcido mencionado, y queda unido al
residuo carbonoso.

Ficil es dosificar el que se trasforma en A g HS, que
uniéndose al H C / sobrante, da Ingar al A y H* C . Para
ello se coloca un peso exacto del producto y el HC! en
un globo cuyo tapén tiene dos orificios; por el uno se
hace llegar una corriente de H* y al otro se adapta un
tubo de desprendimiento que comunica con otro en U, en
el que hay H C [ diluido y que tiene por objeto absorber
la pequeiia cantidad de A 7 H® que arrastre el H2. Termi-
nada la solucidn se filtra, se unen los liquidos del globo y
del tubo, y se les destila con Ca O? H2 en exceso; éste
cuerpo descompone el A 7 H*, C/ formado, dando lugar
alCaCl*y al A H%, O H, segtin se vié en quimica mi-
neral al estudiar el A 7 H3, Para dosificar el hidrato de
amonio, se puede proceder de dos maneras distintas. Con-
siste la una en hacerle pasar por una série de frascos lava-
dores en los que pone un licor titrado de S O* H2, forman-
dose asi S O* (A 7 H*)* medir después el S O* H? en exceso
por medio de un licor titulado de A 7 H*, O H, y deducir
por diferencia qué cantidad del dcido entré en reaccién con
el A  H® de la fundicién, El otro modo de operar se
reduce & desecar el A 7 H*, O H, 6 sea a absorver la mo-
lécula de agua que contiene, haciéndole atravesar un tubo
con K O H, y recojer el A 7 H3, en la cuba hidrargiro-neu-
matica; del volumen en ella medido, se pasa al peso del
A 7 que habia en la sustancia analizada,

Para medir el A 72 que existe en el residuo carbonoso,
se puede colocar éste (convenientemente desecado y mez-
clado con cal sédica) en un tubo de combustién: logrindo-



se asi por elevacién de temperatura, convertir el A 77 en
A gz H®. La operacion se efectia idénticamente igual 4
como se deja dicho al tratar de la dosificacion de aquél
metaldide, en el Andlisis de los combustibles. Pero el re-
sultado no es rigurosamente exacto, pues el grafito exige
para oxidarse 4 espensas del O* del N a O H, una tempe-
ratura muy elevada y superior desde’luego d aquella d la
que se descompone el A 7 H? Es mas conveniente emplear
como oxidante el S O* H g, pues en este caso no se forma
A 7 H3y si A 7’ libre que se dosifica en volimen. El tubo
de ensayo debe cargarse del modo siguiente: en ¢l extremo
cerrado se pone C O8 H N a que calentado, producirda C O%
el cual expulsard el aire atmosférico: luego un tapén de
amianto, enseguida una mezcla de 0,I gramo de la materia
carbonosa y de 3a 4 gramosdel S O*H g puro (esta mez-
cla se efectiia en un mortero de dgata). Se coloca después
un segundo tapon de amianto, y piedra pémez impregnada
en una solucion de S O*H g y desecada después. Final-
mente se clerra con un tercer amianto y 4 continuacién se
echa piedra pomez hnmedecida en una solucién concentra-
da de C r* O7 K?, que tiene por objeto detener el S O ¢
S O que puedan formarse. El tubo de combustion comu-
nica por medio de otro aductor con un tercero graduado
que se introduce en la cuba de H g y en el que se pone
K O H para absorber el CO? y el H* O.

En vez de dosificar por separado el A 7* que existe en
los estados antes indicados, se puede medir en totalidad,
calcinando un peso dado del producto muy dividido con
Cu O, operando exactamente como se dijo en el analisis
elemental organico, También se pueda hacer pasar sobre
el producto férreo calentado al rojo, vapor de H? O, que
convierte el A 7' en A £ H?, el que se puede ya dosificar
por los procedimientos alcalimétricos,
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w. Dosificacion del A s*.—Al dosificar el P* por me-
dio del agua régia, dejamos indicadas las trasformaciones
que sufrian los distintos cuerpos que constituyen las sus-
tancia siderdrgica. Entouces se dijo que el P* se convertfa
en PO*H" y el As*en AsO*H? los qué se trataban por
el C O3 K? para obtener orto-fosfato y orto-arseniato potd-
sicos, dosificando luego el P* como alli queda explicado:
cuando se trata de determinar el A s*, se emplea como
reactivo el $O? que reacciona sobre el A s O* H* segin
expresa la ecuacion siguiente:

250" +2A50'H =A s O'+3H* 04250
Resta solo convertir el A s* O% en A s*S? insoluble, ha-
ciendo obrar sobre la solucion el H2 5, verificindose en-
ténces:

As?O*4+-3H'S=As1534-3 H*0.
El precipitado de A $2 S8 se separa por filtracién, se lava,
se deseca, y se pesa. Facil ¢s ya determinar qué peso de
A s* coantiene.

n  Dosificacién del M n.—Para comprobar la presencia
del M n en el producto siderlrgico, se puede operar como
sigue. Se disuelven 10 6 12 gramos de aquél, en A 7 O* H;
los metaldides se oxidaran y los metales pasaran al es-
tado de azoatos. Loograda la disolucion, se dilie en agua, y
se filtra; el liquido obtenido se trata por el CO® N a2
en exceso; los azoatos hardn la doble descomposicion
coa esta sal, formdndose A 1 O®N a y varios carbonatos
insolubles, entre ellos el de M n (caso que exista este
cuerpo.) Se evapora 4 sequedad y se funde el residuo
en un crisol de plata, verificdindose entonces la reaccion si-
guiente:

CO*Mn4-2A703Na=MnO*Na’+4CO*’A 7203

Bastara tomar por el agua el residuo y de haberse forma-
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do el manganato que expresa la férmula anterior, se colo-
reard aquél liquido de verde, mientras que no se alterard
su color, de no existir aquél compuesto,

Demostrada la existencia en la sustancia examinada
del M n puede hacerse el analisis cuantitativo como se
expresa 4 continuacién. Se tratan cinco ¢ seis gr. del pro-
ducto por el agua régia, con lo que los metaldides se oxi-
dardn, y los metales formardn los cloruros correspon-
dientes, Se dilde la solucién en agua destilada y se filtra
para separar el carbono y los anhidridos insolubles. Al
liquido filtrado se le agrega A 7 H*, O H; los dcidos for-
mardn sales de amonio y los clorures hardn con el hidrato
la doble descomposicién, formando hidratos insolubles, Se
filtra de nuevo y el precipitado obtenido, compuesto como
se acaba de decir, de hidratos, se lava, se deseca y se cal-
cinajel M n O®*H® se habrd trasformado en M »* 0%, el
Fe*O"H"en F &' O2 y los demds hidratos en sus éxidos.
Se pulveriza la masa y se trata por el H C /, que trasfor-
mard los X O en cloruros y H* O, pero el M »* O* a la par
que sufrira la misma variacion dejara C /2 libre, segin la
formula:

Mn3O*4+8HCI!I=3MnCR4-CI* 4 4H*0.

Fijandose en esta ecuacién se vé que si se dosifica y
obtiene el peso P de C !? en libertad, 3 P serd la cantidad
de este metaldide que entré en combinacién con el M n, y

ya por un simple calculo podra determinarse el peso de
éste tltimo,

Para dosificar el C /2 puede aplicarse una de las fér-
mulas siguientes:

A0 +2H204-2CR2=As0% 4 4HCL
SO0'4-2H204-C2=SO*H*+ HCL

Por la prlmera se vé que 198 gr, de A s* 08 requieren
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para su trasformacidn en A s? O%, 142 gr. de CI® | Por la
segunda que 64 gramos de S O2 necesitan para cambiarse
en SO H? 71 gr. de C P°,

i Dosificaciin del Cu,—Se tratan cinco gramos de la
sustancia por el A 7 O' Hj los metaldides se oxidardn y los
metales formardn los azoitos correspondientes, Cuando ha
terminado la reaccidn, se filtra, se evapora 4 sequedad y
el residuo setrata porel A z H* O H; los nitratos hardn
la doble descomposicion, dando lugard A 7 O* (A7 HY) y
4 hidratos insoiubles, Se evapora de nuevo para expulsar
el exceso de hidrato amoniacal, y se hace hervir el depdsito
con AfH',Cl el CuO*H? se desdoblara en H'Oy
Cu O: éste tltimo reaccionando sobre el cloruro amo-
niacal, formara un cloruro doble. Se filtra de nuevo y
quedardn sobre el filtro los hidratos metalicos y en el li-
quido filtrado se precipita el cobre por el H? 5, obtenién-
dose C u S que se dosifica del modo siguiente. Se coloca
el precipitado con su filtro en una cdpsula y se deseca en
una estufa; terminada la desecacidn, se incinera el filtro;
sus cenizas en union de sulfuro se humedecen con A 7 08
H y se calcinan, El Cu S se trasformard primero en S O*
C u y luego en S O* que se desprende y C u O; se deja
enfriar y se pesa éste iltimo.,

A Dosificacién del C r.—Se disuelven de tres 4 cuatro
gr. de la sustancia en agua régia; los metaldides formardn
los anhidridos correspondientes, y los metales, cloruros.
Sefiltra y se precipitan los compuestos clorurados por el
A 7 H* O H: asi se formaran hidratos metélicos insolubles,
entre ellos el Cr O® H® Se evapora 4 sequedad, se fuerza
la temperatura durante media hora, se deja enfriar, se pul-
veriza el residuo y se echa en un crisol de P ¢ agregando-
le partes iguales de CO*K2? y A 1 O3K. Se calcina y se
formard C » O* K2, Cuando el compuesto estd en fusidn,
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se deja enfriar, se toma por el agua hirviente, se filtra de
nuevo y se agregan al liquido filtrado
CIH'O*y (C*H* Q%) P &:

La sal crdmica se precipitard bajo la forma de CrO* P b,
que se recoge sobre un filtro, se lava, se deseca 4 100° y
se pesa. Facil es ya deducir el peso de C r existente en el
de la sal formada.

¢ Dosificacién del Tu 6 W—Este cuerpo se encuentra
en los aceros en proporciones que varfan de uno 4 nueve
por 100; esta proporcion puede llegar a un 40 por 100, en
las aleaciones de Fe y T u que se emplean para obtener
aquél producto siderirgico Para dosificar el T u en las
sustancias antedichas, se toman de ella dos gramos se tra-
tan por el agua régia, y se eleva la temperatura durante
algtin tiempo; los metaldides formardn anhidridos écidos
(entre ellos el T u O8), y los metales, cloruros. Se evapora
d sequedad, se agrega H C/, se filtra y se lava con este hi-
dracido diluido: como el T # O8 es insoluble en el agua y
en los dcidos, quedard sobre el filtro unido al Si0?al C
y 4 la parte de F e que no haya sido atacada por los 4ci-
dos. Se deseca el residuo formado por estos cuerpos y se
funde con CO3K?*, CO’N a* y una pequeia cantidad
de A708K; el T uO? se trasformara en

TuO*K'y TuO*Na* el SiO? en SiQ*K*

y SiO*Na* el Cen CO3, y el F e enéxido.

Se disuelve la masa fundida en H2 O, se evapora dos 6
tres veces d sequedad con HC./, se calienta en el bafio
de aire a 120Y% se vuelve 4 tratar por el H C; se filtra
y lava de nuevo. El F e habrd desaparecido en forma de
cloruro, el 570" K* se habra cambiado en S i 0 que que-
dard sobre el filtro-d la par que el T » O* H? obtenido por
doble descomposicién entreel Tu O*K* y el H C L,
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Se deseca el filtro, se retira de él lo mds completamen-
te posible el precipitado, se incinera aquél, y sus cenizas
se agregan al residuo separado; el compuesto se calcina y
se pesa. Bl peso P obtenido es suma de los de Si02 y
T u O que hay; para determinar el P’ de este iltimo, se
coloca el conjunto en un crisol, se agrega un trozo de
Az H* F | y unas gotas de H* O, Se calienta gradualmen-
te hasta alcanzar la temperatura del rojo; en estas con-
diciones elS i O desaparecerd en forma de

SiF (A H):
por consiguiente el peso de la materia que queda en el
crisol sera el P’ antes indicado, y P —P'el del 5i0? des-
compuesto.

i Dosificacion del T i.—En una pequeia cdpsula de
porcelana, cuya forma es la de una naveta, se ponen dos
gramos de la sustancia en polvo, y el recipiente se coloca
en un tubo de ensayo que se calienta al rojo, y al que se
hace llegar una corriente de C [# seco y puro. Se prolonga
la operacion el tiemponecesaro para trasformar los cuerpos
que constituyen el producto siderirgico, en los cloruros
correspondientes, El extremo libre del tubo de combustidn,
se hace comunicar con tres tubos en U llenos de H2O,
destinada 4 detener los SiC/*y T iCI* puesto que los
demds cloruros quedardn condensados en las partes mas
frias del tubo.

En presencia del agua los compuestos clorurados del
Siydel Tisecambian en

SEOHY T OYH iy H Gl
Terminada la disolucién de la materia, se vierte el con-
tenido de los tubos en U en una cdpsula de porcelana, se

le agrega HC/ y S O* H* y se evapora hasta la expulsion
completa del H C /. Quedardn S i 0% y T i O2, este dltimo

20
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disuelto en el S O* H? se separa la silice por filtracién: y
por ebullicién del liquido filtrado y diluido en agua, se
precipita el T i0O* que se deseca, calcina y pesa. Puede
también tratarse la solucidn sulfirica del T i O por pe-
quenas cantidades de
AzH,OHy CO*(AzH'?

se deja depositar el precipitado, que se separa por decan-
tacién y filtracién: se deseca, se calcina y se pesa.

0 Dosificacion del F e.—Se hace por cualquiera de los
procedimientos explicados en los parrafos 58 59, 62, 6 69.

FIN.
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