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£l problema do la dokerninacifn de hovo,
ha oido intensamente ecnbudindo, ¥y tuchon sen Los nébtofos que
po han pyoproato, poro eota operacifn rosuitu por lo gonoral
dificultonn v layza. Adends os casi impesibie preseindip
totaluonte do la prescacia do otros clenonfos, taleo coio
aluminio, hiervo, olliclo, cuya cepavacifn complota rava ves
pocde realizavgeo din pérdida de boro} por otva pavte la dow
torminaeifn czacha reguicye la oliminacidn do ollos, ocapcclialw
nenke do aluminio y filvor. Do aqul nceenidad de abordary
e voz mie ol cotudio de cato Lomge

Kencionarermos a confinuacidn, alpunco

e loo numoroses preoecedimientosn eonccldos, aplicables a los
diverson problemas anulifices, vinculadeds Con la doterminaw
eids de boro, clasificindolon, sordn ol eritorio sustenbedo

por Eolthoff v Sandeoll (1) en:

1) BStodon rravindtricons

S0 basan en la precipitacidn del
1,00, coa sales do agt (2), cusd (3), Dadd (1), cadt (5),
o al estade do RIF), (6)e

algunos btodes pravifidiricon,
hacen vna sepayacidn previa dol bovo, dostilindolo como Lorae
to de votilo 7 recibiendo ol destilado em Ca0 (7), Lo (8),
Haget), (9), Heyfkey, (0), (um, ) ko) (11), BlOW) (22).

2) étodos voivndiricuns
Pitulneidn de 303 con wn ficnw
11, on presencia de w: polialeohol v fenoifialolina (); tie

tuiaeifn con 0 gin apremudo de plicevol o manita, usando



trepeolina 0, eoto indie:doy (15); con agua do Havita (16);
con K Inl), valovado, en preoeatia do 1aSG) {17)3 QeSerrdinae
eidn ded I Lliborudo por dcido manifo-bévico do una mozela de
R y ®105 (18, 19).

™ estos réiedoe, como on ¢l eano
de los rravinétrices, la doberminisién pucde v ryocedidua o

una soparacidn del bove por destitacidn (15, 20, 21, 22).

3) #étodog fisjecwauinicons
a) Colopirdivicos: Basados ¢ lan colovaclonwn

produelias poe ol ;003 con ovordtrene 2 I (23)3 coa quinalie
gavina (24, 25, 2G, 27); cfvevma {28, 29, 35, 3i, 32): fcide
sufidnien {(33): alizevina 3 (5h); o pov la vaviacidn de colow
do vojo a arul, produecido por ol 5‘155.“95)3 fronte al rojo do enve
f@{!} ‘55)-

ic g3 Notorminaeibn den presencia

do eompuontos crpinlcos polinidvenilades, (36, 37, 38, 39, Lo)
e) Inpcetresedoicos (hi, 42).
&) Cronoréinices: Dagados en ¢l bicrmo de durae
cifn de la llam: produeida poy ol ostowr rotilendrics (13).

Log witodes mde asongetablen, sen agquellios en
los oualee, la dekerminacid vh preeciida de wia soy-racidn
dol horo por desbilacidn coro bherato ae rouiloy prog o onua
forie se olindna la infiuonela de clomendos exntyaiof, que no
paeden cey avrastrados ¢ esta operacidi.

mptre loo pvavizdiricon ol wile viilizedo

s B9 PR 3K | - e » y " & > 3
do resdigar la destileeldn on ordio achlicou, lo oo facilitn

ar gopay eiby celd Dove, esprolslinmic evade to halla en EEAAY

-
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venientest a) su realizacién rogquiere muchinimo tiempo, ya
que sun necesarias seis destilacionesy bB) insume considerae
ble cantidad de sloohel} y ¢) exigo el empleo do un aparato
de 4ificil manajo,

Loo mitodoa que doterminan volumbe
tricammte ol boro destilado, gencralmente scon mis pipides y
gencillos que los gravimétricose En ellos la dontilaciln ge
hace en presenoia de Soidos fijons HyPoy (45, i), © HasO),
(20, 22), o de un deshidvabantes Cald, (4f)s

Taniondo en cuenta las venbtajas e
insenvenientos de lco mhtodon enumerados, en el prenente tirae
bajo e trata de estudiar un prosedimiento rdpido, menoillo
¥ exaoto, para la dotorminacidn volumdtrioa de pequofian oanw=
tidades de boro, provia separacidn del mismo, por destilacién
de su oster mot{lico, en medio aodtivo. Taubdién ge bha ontue
diado esta separacién en presensia de P~ y mH+



CAPITULO 1

Pundargnto tedrico dol método_ g _ensavar

Con el objcte de epbudiar ¢l problera

ozpucoto cn la Iantroducelén do este trab:jo, debe so:sidoravoc!

1) pootilacibng

Cuando se deotila ﬁgnu; o1 presoncia do
aloohol motilico y un fcido, ne forma va Sster tyimotil borie
cos (Gﬁ§)5 303, de punto de ohullicidn 65°C. Tsoto ha rove
mitide la pepavucidn dol bore, cuando sc halia fumio a otros
olerenton e boveo, ewss quo dificultan ou doterninacidn,

Loo primeros nétodos eonocidos /basados
en esta propledad son log de Gooolr {7) y Rocordiadt (8), queo
provoean la formacibn del doter motilborico, on vedio adltico
ol grimovo y nitvico el scpundo, caponificando eon Cal v ¥po
reapectimnicntos La debeyminacibn os aravinitvrica.

1 andilivis volundirico, previa soparne
eidn del boro por destilacidn ful roalizado pov Savgent (L9);
voompiasgsa lon Acidos acltico v nitrico por dcido sulfdvico v
saponifien o) 8ster eon polveioies de hideéxide do 00410,

El fondavonts dc este rétodo ha servido
de base ﬁh?n algunse métodos andlogon} on Lodos olilos se uliie
lican deidos £1joos 1550, (20, 22), ko), (66, 67)s 0 @
deshidratante: Ca Gl (21), guc irpide la hidrediisis dol Sater
formdo.

Dado que go depea efectuary ia deanbtilne
oibn en meddo acbbico, se oiguon lap indicaclones dadas en

7310 e Soobt's Standard Hebthods of Chomical AnalysisT, vol. I



pirze 166, Sae FQey A4 i 0.2 gramos o menoo do horatos
alealinos, son tratados con unas pocus potas do soluveidn de
sornasol {o lacroide), y el Alcull libre noutvalisado con
soiveifn dilunlfda de HCL apyegada gota a gotas Sc agrege uma
pota do solveidn diilulda de Hal0n) ¥ lvege unas pocas goba
de deido acltico. lata solueidn so transficre al aparato de
Goochs So destila hasta sequedad v pohwe el rosgiduo se hacon
selis deatilaclones con ulcohol motilico, 1ivve de nocotonaj
1as tvoo primepag con 10 ml.y ias (itimas con 200 ml. ﬂv;gcamn’loé
wias  Como lag cantidades do Doro a deberminar on ¢l prescatie
prahujos, cotdn moy ror debajo do las canblisdes ninirmas Qoge
tilad o eu el nétedo do Gooch, el volimen de aicohol ytilicae
do, on eatda dontilacibn, oo diez veoces monor uo el Yoguerido
on 61 método ‘citado.

La ovaporacidn dol destiludo var: olitle
nart ol alcochol, ﬁeapués do saponificar el Suter, oo hace Guve

vién, sobro basio do Mavria.

2) Aparat o:

Con el objlelo de faocilitar la dobore
minacibn, se trata de reooplazar ol apirato de Gooch,quo, por
ou forma, rosulite Aifieil de manciar oin gue gc predusean Pro-
cucntos rupbturan.

8o adapba con lag vardantes quo puoe
doen obweorvarae en ia figura, ol apay o deoeripto por Vanowsi
(L6} pava onoayos cvalitativoo.

Frenenta,nohve los apay tos ubilizga=
dos en wétodos simliaven al propuesto, la vontaja do on ficil

v vAuida econetruccidn y ou ebrodo manclo.



5) Licuide vooovsor del doptiledns
Se adopbtu, oo pYine
cipio, ol misme 1iguido voeiblidor vsudo ca ubtodos voltndtrie
con soiveionen de Hal{on).

Dade qve la destilacildn, se wonlisza
o1 wodio aecdtice v eote fcldo pnea  juntaronte con el éatarw,
antes de ofectuay la volumobria dobe rrecodorse a gun glininae

oibue. For ello, ol rosidue gue resulte do la ovaporacidn, 8o
soncto a oaleinacidis.

So traba de eonocer ol vol'non de
polueidn do fla (0H) 7 ou concentrasidn, quo dobe uaurge para
vrecibly ol destliado, €0 rodo gue pevnita la caleinacids, sin
quo oo predugean pdrdidas apreeiables dol horo Jcotilado.

Con cuiic obhjeto oo Pealizan cxnporiovns
cian dc acuverdo eo- la Géonlen sigulentor 20 ni. <o una solus
el O,in do Haph),0n , noutralizades con UL 0,1 n, so
acidifican con 3 « ly gotas de fdcido acliico y luego seo alenli-
2a con canbidodes variablee de Ua.{0H)s So ovapora haota nce
qedad oobro batio do mavian, on efpsula do pladine 7 9¢ caici-

na. Fl reafduo de la ealeinacifn se dlsuelve on aruta hivviens

Jca. Gce So acldifica con BUL £ufs 0.1 nej 8¢ hiceve oon vofrie

gevante de alro unes minutos para oliudn:® ol G0y, £o Nouirae

1liza en presoncia de holiantina con af(0fl) aprozimadarienso

ﬁﬂ

jel ¥ 1libve do carbonaton; se agrecan § praves do manita ncue-
tra ¥ oe bitula ol fcido manitoehdrico con Na.{0H) 0.1 n Li-
hre de eavhonatos, vnando fenolfialoing como indieador,

La ecanbidad Qe Pyl ) pregentic ¥ el a0y
ead

hatlado, asd como tardidn el al(0l) vtilizado cu cada envac

fipuran on la tabla I.=-
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TABLA X
g+de B0 Cantidad de Ya(oR) gde B0
/oé.rt/z'(fu’o , hallado 3
0.1361 3o necesario para 02253
01362 noutralizay exastae 0.,1268
01361 mento de souerdo oon 01259
01361 la téonioa desoripta 0127
041340 0.3 mly en excoso de 0,3285
gole Ne
041318 5 mi, en exoeno de nol.n 042280
01352 2 lentejas Na(oit) 0s1332

Do lon reoultados obtaniden se deduce
que la cantided do Ha{OR) a ocmplear, deobe ectal en gran Oxcow
fio con rolaciln a la cantidad de Scldo utilizedo en la doge
tilacidn.

Tenicndo en cuenta que la Santidad de
oolueidn 0.1 n de Na,B) 00 & destilar, eo de 2 mle y o foido
aoétdco 2 «» 3 gotas do erplean 10 mle de solusidn n do Ha(oH).

) Yolumetria:

Despuéso de evaporar y caloinar el produce
to de la destilaoifn, el boro e encuentra al estado de NaghB), Oy
ge disuelve en agua hirviente, ¥y en esa solusién so determina
el boro volumétricamentos.

Una soluailn de ﬁazﬁho.? tratada con golu~
oién de BCl, en presencia de holiantina, tendvf reacoifn Scida
ouando todo el Aleali haya sido neutralizado segim la ccuacilnt

Bog ¥ 4510 Loos® ¢ ot



Fn el caso quo se entudia, hoblendo wn
exceno de a0} no puede Situlavae el Alcali corrospondicnte
al HaylyOns co necesario, on congeoucncia, valovar ol fdeide
bérico libovado gepln la eovacidn anteriov.

Para la noutralizacidn del flenii, do
ascuoydo a lo aconnejado por Thomson (447), se utilica holian-
tina couo imlicador (OGvos autores recomicndan oi vojo do
motilo (43) ).

Il HgBo; oo disccla on solucidn, admitiene

do para csa disocciscida la councidn sipniente:
H D0, it ¢ 1805

La constante do equilibrio do ena yoage
clfn oo sumamente poguciia, 10 aue implde lz valoracidn divcow
ta dol deido cen una solusidn alealina,

Rloin. {51) douostvéd que e prosencia
de compuestos orgfnicos polihideosiladon, (manita, ovitrita,
deztyosa, levuloon, galactosa y glicerina) cl n5303 forma
Acidos conjupadon, fuertemonbe ionimadon,; do loo cunlico acpaw
v& oun paloo biricas (65).

Tl aardetior Ao eohon complojes ha oido
ostudiadlo por diveroos avioeres, rcouwy-icndo a diforonton now
todos: a) detcrminando la conductibdilicad de selucionen do
bbrar a lag cualos de les adiciona mamnita (52), duvicita, (53),
glicorina (Sh), oviteita (Sh) o bcido tarbtrico (55); b) por
ol pmbo de congelacidn de soluciones ranito=bdricas (56);
¢) determinando la terperatura de corbinacidn de solveiouns
de Hi”mi" 7 glicoring ¥ Hgﬁaa y manita, con fenol g ooda
(57)s @) observondo ol podey vobatorie y Lensidn ounerficial



/e de solvcioncs do ﬁgﬁag ¢ Dal0), a loo evales sc len apresa
manita (58).

Probablerente cl fcido fuerio
formado serlio m dcido wanitcebbrico, eurya coustuanbe de digoe
ciacidn es del orden de loo 4eidos crpinicos moncbinicos (59).

Bartihe (19), deccribe tm nétodo
paya detorninar H;Eﬁ; gasnde glicepina. Fostevilovronte oo
ongayaron obros polialcoholest: manita (60, 61, 62), azfcar
invertide (61, 63) y glucosa {Gl).

’ Bl punto final gque se obtilene con
manits es mucho pis elavo, razbn por la cual, en el procodis
nionte cn eotudio, se omplea eate polialcohol, par: complos
jar 6l ﬂ;ﬂﬁaa

S¢ han cnoayado variog indicadoe-
vos ‘para la titulacids del E;EO; en presencia de polialeolio-
les (19, 6B, 69, 70, 71, FR); la foaolftaleina (1) resuli:
rds ebmoda ¥ eficaz; por osta razdn es ol indieador adoptado

-

cn ol prosento tyabajo.
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CAPITULO I

L

a) Téonien ansayadat
Adoptadas tebricamente lag neloves Cons
dicionce pava ol mitodo propuscto, ce ofeetian cnoayes de

acuerde con la téeniea olpuicntes

1) Dogtilacidn:

in el tubo oun U del aparabe, se colo-
e 2 i, do solueidn O.1 n de Nagh, 0 v wna gota de tintura
do tornoscl; oo acidifica con G G.1 n apvorado geota a pota
v.0o afinde solueifn C.1 n de Ha(0H) hacta ro.ceidn nlealing,
volviende o acidificar con umas pocas gobas do 4elbico.

Fn el wieamaycy rceibidor se culoean
10 mi, de wa sclueidn n deo a(0i). Se siorra la vama Lihvo
dol tubo ca U mediante tm tapbn de gorma perforado, poy ol
que pasa ol vistago de ia am olla de decunbaeidn de nudo Gue
apenag emeygda por 1la parte inferiore. Se introduce el tubho
o U dentro de 1n bafio de pavafina. Ho eallenta, cvidande
gue la temperabinea no so elove poyr encinma de OYC, lo que
provecaria una deshilseidn my irvopular. So ileva a scco
el contionido del fuhos 9o rob® a ol balie ¥ se dela enfriar
dmrante wmod ninutos; lvero go agrc;{;u' 1 mie de aleonnl metie
lico, doode la anpolla do decanbacidng se ciciwa la llave de
la micma y o0 intyoduce nuovanente ol tubo dentro del bailo.
Unta opcoraciln oe repite dos veocosn mis con imual eantided
do wetanol. 11 reofduo que gucde dospuds de¢ dostilny s Qo
ronoeldn aicalina, se acidifica con oxceso de ficido acdiico
(2 « 3 gotae). ¥n sepuida, 8 o hacen tres nuovas dedbilucic-
nee e AW ple 40 alcohold cada vna, preccdieondo como en lan

QGO Lonos ¢
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En nceennrio tency pronsento al comenw
gar enda destilacidng quo la temporatwra dcl baflo Qe pavafina
no debe ooy supePlor a 11070, porguo de lo coulraric ol iiquie
do ontraria de inmediato on fraonca cbullieldn con polipro do
arrastre mocinico.

Cada ves quo oo dojo cafviar el apayaw
to, onive ma’'y obra destilacidn, debe votilvarso convenicntow
mente el frasco yocibidor, para que ¢l conbonide dol mismo,
al ger reabosorbido, no sobrepade la anpolla de seguridad de
quo et rovistn la alavpadera.

Teyminada 1a destilacidn {os confonien
o ou ozte womeonto soplar a travds de la anpoila do detanbaw
e1dn pova arrastyvar los vapores que pudiovan Quedar e ol
tubo en U ), se rotira ol tubo do posca,y ge lo lava con unon
pocoa mle do apua dostiladn,; gue ge reeoge €a ¢l Erlomeyor
recoplor. So tapa dute ¥y se lo deja pow lo uoncs. una hova
mra facilita la ecompleta saponificsciln del coter motile
bérico por ol dleall.

Fi contenido del Ivlenmeyor go trange
ficro a una cAroula de platino, y 8o cvapora hasta sequodad
gobre bato do maria, ovidando que en ol transcurso de la evapor
racidn el 1lguido no onbtre en ohvilicidn. So comploba ol fow
esdo mantonicndo cla chiposuia alrededor do dos horas ea ectufa
a 1207C,

3) Caleinacidns
El reniduo de la ovaporacidn, seondo,

fe go caleina, pm:,ém{io priooreo la eipoula, gsohwe In ilama do un
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mechero comm, hastn obtencidn do ennegrecimicnto total de 1a
nagas quoe lucgo se funde gompletamconte aobwo la llamo de wm

Forer.

L) Zituiacibn:
El produeto Jde la ealceinacidn ge disugle
ve en arun hivviente y so pasa enantltativanento el contenido
8- vnEilenmeser
dec efprula’de 250 mi, do capacidad. So deja enfriny, ve afiae
don dos gobans de solucidn so heliantina al 0.2 § ¥ 00 neutaw
liza cou Gl 1:1 arsregado pota a gota v cuidadosanonto, afie
diecndo mna gota cn ozceso.
ik H31303 pucdo per arvaatyado, duranto
sta operacifng ne evita eddptando al ivlonroyer wn rofripce
ranto do alre, So mantiene la ehulliclidn dupanto 3 « § minue
tog, a pavrtir dol rowento on que oe oboerva la aparieidn de
%;uz*t;ujas gascosas et ol senn do la mass ifquida. Se enfria
vapidanente ain agitar, oo lava el pefrigorante Con poc:a CAQle
tidad de agua destilada (vocimtemente horvida para oliminay
-802) v oo roblya el tapds deol Tvlonnepors
Al toyminar estap oceraciosnies sc tan=
drén apvoxinadamente 70 nle de solveifne Se neutvaliza do
inmodiato, agroganio pota a pota, aolucidn cene O.0 n de
HasH. Se apronn 1 ge 4o wanita v 1 mle do Penolfinlofna ¥
se Gitula con solveién 0.1 n de Na (ON) que, cowo ia anbow
rior, dobe estay aboolubtamente arenta de cardbriiato.

Loo resultados obbtonidos Lfiponvan en 1ia
tabla Ix
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TABLA IL
gefc By0; Liquido recepior del g« de B0,
i dostilado. mle (o e 2
degtiilade Ha ON1 _n. hatlado
04156 10 0.,01%2
0.136 10 0.0120
0.136 10 0,006
0.1%6 10 0,009l

Conelusifn: Admitionde que ol udmero de destilacifn y la
cantidad do alechol on cada wna, son svficicntes pava soparay
todo ol bovo prescntc, ol volwrwn do polueidn alenling rogule
ta insuficicnte para £ijar tede ol dstor destilado, prodo-

cifndone plrdidns variables.

'b) Soluelones de Ha,C0z eomo liguido rocoptor.

e acuckde a lo deducldo anteviormanto
goria necocosario recilir el degstilade en vn oxeeso conaiderable
de fleali, quo podria porjudicay el materinl de platino uiie
lizado en la caleinacibne. ror ello, 5o rao-rpinza ia oolucidn
W de IIa0H por solucidn de Na,C05.

En la abla I1Z, ficuran loo Yosule
tadon obtonideos, operando en las misrma codiciones indligie
dno on ol apavkado a) de esto eapitulo, pero utilisando econo

1iquido recoptor soluciones de x:aano:;.



ZABLA i
g' Be %g; Conos 40 1a nle 40 20le gede B 05
eotil gole do HaoC03 de NaaCly hal
0.0136 204 10 04,0136
040136 10 % 10 040138
0.0136 ‘10 ¥ 10 0,0136
040136 1098 10 0:;03.58
0.0136 10 % 10 040135
00136 08 10 0.,0136
040136 10 % 20 040136
Conelunidne . Se ouserva que ¢l mitodo dezeripto suministra

resiultodon satisfactorios, cuando se recoge el destiledo en
golucionen do Ka,00z al 10 #.

Cuando en adelante se aluda a 1a féonie
ca adoptada, se entonderd que e} contenido del frasco reoibi-
dor gon 10 mle de solunién al 10 X de Ha,005.
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CAPIDU Lo 1IN

ARL—

Ingluoncia de lep gopdjelonog opowratoriss

A} Calentomiento diveefio:

Trn#gndo de pimplificay on 10 pooie
ble ol ndtodo estudindo, e realigan ensayos oalentando duwe
rante la ﬂestilac;én, dirvecotiumente, con v micromechoro, el
tubo en U dol apavatio, guprimiondo aof el baflo de parafing.

Log resuliéandoo obbenidos, que figue
van on 1a tabla IV, ecomo ani tanbidn las fyoouaites rapturas,
pourridas trabajendo en esas condicimesn, olininen la posiblie

lidad de vealizar ol ealentuniento en la forma supvesta

eABRLA IV

e O3 ni.do vols Dl Be BL0
P2 5 U« n congurddon 273

busaeado ;iulaolidn hailado
0.0136 347h 0,0326
0.0156 5269 0,0125
0.,0136 3,86 0,031

B) Infiyeneia do la agideg gn o} iignido g degbitar:

Seo han vealigado ecnsayon obgeyvando
la influencia do la acidez en la deatilacldu.,

Siguiendo la téenica indicada en el
apariado h) dol capitulo I oe ofectuaron expericnciao, acie
Aificando con mayor volvmon do fcido acédtico al comenzar la
dostilacidn, correlativamente se aumentd la eumbidad de
HanC0z en ol frasco reeibidory, sobhwve la hane do dion vecesn ol
equivalente quinmice do todo ¢l Acido ntilizado.

Log reonlindos pucdetl obseyrvadse on

la Babla Vs
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gABRLA Y

nl.de HaOH
Volumen #Ml.do sol. Concede 1z gedo Ba0z 041 n cone Qe BoU
23 3

do ficids do Hagltly sol. de punides en

acatico Has Clz buseado la titulac. hallado
2 potas 30 ¢ 0.,0136 h,08 0.0138
2 10 0% 0,0136 k,01 0,0136
a ¢ 10 KT 0.0136 4,07 ©,0130
2 0 10 05 0.,0236 5497 0,0135
3 @ 0 09 00136 402 0.0L56
0.5 ml, 25 20 3 0,0136 by 07 0.0138
0.5 ¢ 25 20 % 0.0136 ly,01 0,0136
0.5 " 25 20 @ 04,0136 3,89 0.0132
0.5 ¥ 25 20 % 0.0236 5490 0,010
065 * a5 20 9 0,0136 5590 0.,0233
0.5 " 25 20 % 0.0236 5597 0.0135
i 0° 50 20 % 040136 3,07 0,0131

Ingepprotneifn do resultados:  La cantidnd do foido no influe
yo, por lo menos dentro de un oiorto 1imite (0.5 ml.) en la
recuporacidn total do 0.0136 pe 90 BaOz4

Por coba ragdn lan czperionoinn Yeoe
tanbtey, oo realizaron acidificando la soluciln con unas gotas
de Scido ol comensar la deatilacidn y cada vez que e} resfduo

acunaba reaccidn alealina al tornnsol.

¢) Infiyepela dgl vplumen do alcobol ¥ pfimero do depbilnelonon.
Do acuerdo con la téenica do CGooch {7},
quo so osiguid en principio, para la primera parte (Jootilae

eién) del mdtodo estuvdlsdo, se efcobvaron ou cada cnivayo,
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tres destilacliones con 1 nl, 7 4¥en con 10 mi, de mobtaneold
cada una.

Fn varios eénsayos roallzadoo, rociw
biendo sepavadarxcante el Liguido de ina distlntas dostilae
clones, oo ohoervd, que suprimicndo alguna do lag e pyrinoe
vas con ) ml., no hay variseidn on ¢l veoultads P£innl, on
eambio, la suprroién de una de las tres devtlliacioncs eon
16 ml,, conduce a daton erréneos. Do acucrdo con estos 1coule
tadon, so ensayd la deborminacidn, haciendo sdlo tves desbie
laciones con 10 ml. de alcohol rotflico ¢2da una, eliminando
on esta forma las trep destilaciones proliminarea,

Loo remuliados obtenicdos so mucobynan

on ia tahla VI,

f Ha0l 0.3 n
fi® do dog= GCantid.d gefle Balz  oongumidos  gede Ba03
tilaciones de alcohwol on la titue

en ooda vna destilado lacibn, hal lado
3 10 m, 0.0136 b1,0% 0401357
3 10 " 0.0136 Iy,02 0.0136
3 W 0.0136 hy10 0,0139
% p ¢ 0,0136 5496 0.0135
3 w0 040136 hyoh 0.06157
3 10 © 0401306 559 0.01350
3 0" 04,0136 3599 0.0136
3 10 ® 0.,0136 lis0h 0.0137
3 00 0.0336 3495 0.0130
5 0 ¢ 040156 5497 0.0135

QQQGlUﬂiéQ! S0 pucdo ascouraP QU No ged neecparias mis de

tras Qectivaciones con 10 mly Q¢ aloohwd Cxda s Luy: Ia (ow

tal pecuporaciln de 0.01%6 . do Bpl3 o
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3 _avaporagions

Todos los mbtodon de detorminasidn
de boro, qus van procedides de wna geparacifn del miomo por
destilacién de su ester mot{llico, efedtifian la ovaporaoifn del
destilsdo, para oliminar el aloochol, sobre bafle de marfa, lo
que gonduce a una oporacidn sumamente larga.

Tratando de abrevior en lo poaible
1a detioyminasién, oo ha ensayade la evaporaciin del dentilado,
celentando sobre tela, con llama pequefin, tratande que duran
te la evaporacifn el liquido no entre en ebullioiédn.

Pn estan coendioiones la evaporasidn
total jpuede complebarne on monoa de tma horas

En la tabla VII puvden ¢observarase
los yosultados obienidos, en experienciass roalisadas sigulone
do la téonioa indiceds en ol apartade b) del capitulo I, pere
realizondo la evaporacidn, sebre tola, en ofpsuls do platdno.

LABLA M

8¢ 4o Bp0z uﬁ.;da gole HaOH Ol n 8¢ B0

bugeado - midos a_{iitulac, hallado
040136 3499 04,0135
0;0156 1:.,0.1 0&0156
040136 bs0h 0,0137

olugifni Se puede realisar la evaperasiln del destilado,
directamente, sobre tela, obteniéndoss azi, una gran ventaja
con respeoto a log métodos oimilares oonocidos, oomoiderande
que coda determinacién puede completarae en menos de pein
horag.
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GAPITULO 2V

A) Reactivont

1) Soluoién 0.1 n de NagB)Ops 20406l ge de
Fa B, Ons Dea. Merck, pecados Gurante 1 hora en estufa a $0°0,
ge dlsolvieron en ogua destilada oaliente y se complet hasta
2000 ml, on matras aforado, a 25°C, Se tituld siguiende la &'
téonion indicada en Seottls Standard Methods of Chemical Anaw
lynis, I, plgs 170, para titulaoién de HzB0s quo me transorie
be a continuacifni “Ala goluodén en wn vaso do precipitacidn
de 250 ml. ne agregan 2 » 3 gotas de indicador Rojo Sefusl
nf 1, rojo de metilo o anaranjado de metile, y HCL 6 en oanw
tided suficiente para dar colar rojo y alrededor de 043 « 0,51
mle. on ARCOBO. S0 cubre 61 vazo y so salienta cuavemente a
femperatura de ebullicifn, evitando wna visgébuamﬁt ebullie
oién, 10 minutos gon puficlentos para eliminar el 0o, {58 o2
00, estuviera prosente causaria rosultados alton)s La solusién
pe enfria colosendo él bocker en un vecipiente oon agus fria.
La poluaidn y aguan do lavado son culdadosamente neutvalissdoo
por agregado de suficiente 4lcali titulado para dar un coler
amarillo (ina gota Qe reactive dord esto color en el punto
£inaX}, E)l dcido Mbre eo ghora titulado, deopuds del agregade
de 25 « 50 ml, de glicerol (o'l - 8 gramos do manitol) y 2 ml,
do fenolftaleina. E1 &leall titulado se agrega hasta obtenor
un 48bil-color rosado, y entences se adiciona ina gota o mis
hagta que el color gea un rosa rojige definide, ol verdadero
pumto £inal."
En nueotra experioncis ge usan 5 gramos do monitae
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2) solvcidn O.1 n do HadH lihro de carhonato. Sy nle de 0olue
cidn gaturads de HaOH complotados a 1060 ml eon agua Hidentie
lada reeientemonto hervida y eontrasiadon con fhalato dcido
de potanio ¢n progoncia do Penolftaloing.

5) solueidn 0.1 n  aproximada do Baoll (ezento de CO,)
Bt ml. do solueida satureda de #abil se compleban a OGO nl,.
eon acua bidostllada reoionteronteo hoyvidae

i) solveidn a1l 30 4 {p)v) de g 005,

5) sSolueiln 0.1 n aprozimada de HOL,

6) ey (=),

7) Acido ncdbico pea. Dakonts.

8) alcohol metilico abooluto, Fastnan Koda, exento de
acotona,

9) Manita noubtra.
10) Indicadovess
a) Tintura de tornasol
b) Solucibn al 0.2 £ {pA) e holiantinas
¢) Solucidn hidroalecholica al 0.2’,% (n/v) de
fenolftaloina; 0.2 g do drope,disveiton en
60 ml. de aloohol etllico de 55" neutro,
llevados a wm volucon £inal de 1060 ml, con
azua dootiladae
B) Apavatod

Se emplon el apavato indicndo on ol oapitulo X
Go cate 'b.‘;’ahaj?(h
¢) Téenicn.

Por la xama libroe del tubo ¢n U del aparato, so.
intvoducen 2 mle de golveidn 0,1 # do NagB0y ¥ 1 gota do
tintura do tornasol; se acddifica con lC) aproximadancmte
0.1 n; oo apvega golucidn £.4. 0,1 n de ¥aOll hasta reacoibn

alecalina v ge lleva muovamente a acides oon 3 « § pobas do
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feido acltico. Tn el Frlenmoyer reeibidor se colotan 10 mi.
de solucidn de Hapl0s ¥ 2 gotao de heliantina, y 8o lo dispo=
ne do tal manera qQue la alargadera penque on ¢l liguido.

So adapta luepo la ampolla do decantacifne Fn estas condiciow
nes pe introduce ol tubo en U -dentro de vn bado do parafina
¥ e comienza a calenbtayr, cuidande que la tepmperatuwva del
bafio no se elevs por encina de 0°0; ge -eatila hacba soquew-
dad.

Terninade oota operacidn, oe rotira
conveniontenente el frasco recibidor pavrn evitar reabsoroidng
oo baja el bafic de parafine y so dejan enfyriny el hafio y €l
tubo en U duvante wnos minvitos. A travda de la ampolla do.
intvoducon 10 wi, de aleokol metilico; pi o) vesiduo do la
dontilacidn resultd aleelino, oo acldifica con doa o fven
gotias do fcido acitico. So cieda ia llave do la aupolla, ge
eoleoca el frasco recibidor coto anten y se alga el hasio do
parafina; al comenzar cada destilacifn la bempevatura de dute
no debe ooy supericr a 1o 120°C . So 1leva nuevamnto o 0o-
co ol convenide del tubo en U ¥ oo repito dos vecen mis eota
oneracibn, olempro con 10 ml. do aslcobiol metilico cada una.

Torminada ita desntilacidén, ce abre la
1lave do la ampolla do decantacsibn, oo rotiira el tubo de ponw
¢a ¥y se lo lava con unog pocos ml, do agta denbilsda, Poco-
giendo el 1liquido do lavado sobre el contenlde del frasco
recibidor. 8¢ bapa ol Lrlenmeyer v 0o lo deja en rapono,dus
rante wna hora aproximadarento. Transcuinido one Siampe se
pasa a vaa cdpouia de platino, lavando o) Lyicavoyer varins
vecor ¢on poca cantidad de agua ocads ves, vecibiendo las aguas

de lavade en la nisoa cdroula,. Se ovapora basta seguedad sobro



tela con liana pegueiin, culdmndo que el 1fquide no ontve en
ohullieibng sc complota ¢l seondo, mortonionde en estufa a
1269 apvosivadamevite, durantc 1 « 2 horad.

¥l contecnido de la cdpsula, se cale
¢ina, pageando primero la mlova aobre la llama de W mechare
conn, haota ennecgrecimiento do la masa, calentondo luego
sobre vn Helor hasta obtenoy la fusifn total do la mlora,

Fl vesiduo de 1la caleinacidn oc die
svolve on agua hivvientc ¥ go transficre la sclucids a vn Mv-
lennmoyer de 250 ml, So afinden 2 gotes de hellmnbine y oe
acidifiea com HCL (1:1) aprepado muy ouwidadouaticnte fota a (o=
ta3 por Oltimo se agrepa 1 gota en esceso. So ealienta con =
refyrigerants de alre y 0o mantiens a ebullicidn durante uvnoo
nimitos; ce enfria ol liguido oin agltar ¥ se lava el refrie
perantie con agfua deetilada vecientomente hervida v €ria. Do
inmediato de novtvaliza culdadosamente com solucidn Cen.
0.2 n de NaOl, iihre do garbonato, ex prencncia de helianbina;
hasta apnricidn do color aruriile. So upan edle dos pobas do
indieador porgue nayor cantidad dificulta ia obwevvaoidn Cel
goler rocado de la fonolftaloina. Se anvera 1 g. de ranita,
1 ml. de fonolftaleina v se titula eon iz cciveiin 0.1 n de
Hanll exenta de carbonato hnota coloracidn rosadda.

Bl 5203 haliado cs igual a loo nl.

de ocolueidn 0.1 n de HaCH por 0.603,
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B ooluciones que gontdenon boro 7 alue
minio, la dsterminaeifn del primer elemento no puede hacerae
generalmente con gran exasbitud.

En una titulaoidn la presencia del alue
minio proveca un gacko mayor de Alvali, mieniras gue ou eli=
minacidn por precipitacidn puede conducir a resultados bajos
debido a la 00lusidn por el precipibtedo de poquefias canbidades
de ‘35137’33 (50) e

La influmoia del aluninie puede elimi-
narge en determinadas eondiclones separando el boro por deatie
lacidn de su estor met{lico (22). Algunos autores recomiendsn
precipitar ol aluminio antes do efectuar la dentilacidn (67).

En el presente tradbajo so trata de veris
ficar pi en las oondloliones en que ge opera en ol método denem
eripto, las gales de aluminie pueden interferir on la detormie
nacién exacta del boro.

Oon ente objeto pe Pealigan experienclion
agregendo a lag soluciones de uaaﬁhw qua e decbilan ganbile
dados variables deo Alésoh}g 18850, negﬁn la tfonion que pe
dosorilbs a continuacidne

A la coluoifn de NonB)0p solooada en ol
fubo en U dol aparato indicado en el apartado 2) del capitulo
IX) se la aoidifice om oolusifn ce.ae B4l n do HOL, usendo
tinbura de tornasol como indicadori wo afinde solusifin aproxie
padamente Ol n de HaOH hants aloalinided y oo acidifica nuee
vamente mediants el agrogado de 3 = ki gotas de &oido acdtico



Luepo se arrepan a la solucidn, cantidades variables do
Al,(s0) )3 « 188,50 ¥ oe conbinfia la determinacién siguiendo
las indicucioneg dadas en el oapibulo IV de ento trebajo.
Loa canbtidades do DE(’ES presente y de
512‘3%’5 I8N0 agrepado, asi como también loo resultados

obtenidos en cada ensayo figuran en la babla IX,

TABLA I

ml.Ge 80le Gol n
Ba03  gede AL,(50))3 do NaOR congunie g. do BoOg
éi sgggigaﬁg p gam.ﬁ 8 o Gou exla £itui. halledo

0.0240 0,020 hel3 0,010
0.0240 0.0900 1439 0,049
0,020 0.2060 lye20 040159
0.01:0 041900 5402 0,0132
0.,0140 0,2062 k.20 0,012
060140 02770 l,52 040153

Intoprretacién de reasultadosl

So' ohoerva wia ivrepulafidad
en los veoultodoes obtonidos en la detorminacibn do 0,010 ge
deo Bp0z ée on pregsencia do cantidades’ Quo vavisn desde 0.08k0g,
hasta 0.2770 g« de Alats%)g, 381150,
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CarToinn YT

Inflpencia del fluor en la_dgohilacién dgl borato do_mobilo.=

Sigulendo 1a téonica indicada on el
sapitulo IV de ecote mismo travajo se han realizado expericns
oing aprepando a la solueidn de Hayhy,0p que ge deotila, contld
dadeo variablen de solueidn de NaP obtenida por disolueidn
de b2 ge Go droga "Carlo [iba", pro anflisis, en 1000 mi, do
agua destiladas Cada mle de solucidn contienoc 0.00L2 g. do
Hal, 6 0.0019 ge do F~,

Los resultadon obiienidon, y las canfie-
daticn de Naf® N4 13205 onistente on oada ensayo puedon ohdere

vayge ¢n la tabla VIIT,

TABLA ¥IUI

F.Rgem gefo 5320» £ede HaF cn miede soluc.0,1 n de  gede 13203
né  deotilfiad la gcolucidn NaoOl consurdd.on la  halledd
titulocidn A
6 0,056 00042 hod3 040140
&7 0,0136 0.0042 ;—’;".96 040135
éa 0401356 0.0042 5496 040135
69 0.,0136 040042 5498 0.0135
70 040236 0,002 11403 040137
72 0.0136 0.0L20 li.e0ls 0,0137
7% 0.,0136 0.0L20 128 0,012
7l 0.0136 00420 b9 0.0152
7% 0.0136 0,020 392 0.,01%3
76 04,0136 0,0l20 b.o6 0,0138
78 0.,0136 0.,0420 ly o35 0,028
Vi) 0.01506 04020 .20 0,0139
8o 0.0136 0.0L20 Le02 0.,0136

0,0136 00200 02 0.0236


g.de
ml.de

w2 6w

Inberpretngifn de peguitadeot

La determinacifn de 00,0156 g.
de By0z puede realisavse enactamcnte, adn en pregsencia do
0,0200 g. do-HaP, por el método cetudlado. Dosbilando eon wia
cantidnd mayor de f£lnorvro (0,0120 g.) no Moy tanta wniforade

dad en log resuclados ohtenidos,
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[

CONCLUSIONRES

1) Se desoribe un proccdimiento wipido, sencillo v sufioicne
temento ox:eto, para la determinacidn volumdtvica do pegucias
cantidndes do bovo, provla oepavacifn del miomo por dostilne

oién Gon metanol en presencia de 8cide acltico.

2) sc edapta w1 apavato soncillo, de muy £3cil constvuocidn

y cbmndo manejo, para la destilacidu del Doratio do wetilo.

3) so veemplaza ol Wa(0l), usado on métodos oimilares al ostue
dlado, por sclueioncs de Hagl0z al 10 %, pava voooser ol eater
motilebdrico volatilizado, cvitando asf ol atayro que la row
petida aceidn do un cxcoso de dicall pucde preoducir cn ol mae
terial do platino ubtilizado.

L) £l cnlentumionto divecto del 1fguido que se dostlla no cone

duceo a renultados gof:lafactoyricn.

5) 8o odsorwa que la concentracidn do dcido acltico en la go=
Iueddn que so deotila, no influye oo la sopavaoidn tobal del

boro prescubce

6) Bo son neceoavias min de trco duebilaciones con 10 mi. de
alechel motilico sadn una, para lograr 1a gepavacidn couploe
ta del bore contenido en 0,0136 g« do Ba0ss 1o que eignifilon,
eon reogpocte a otros nétodon do dootilaeiln, un ahorvo conoie

devable do tienpo ¥ reactivo,



7) B metanol del destilado se pucde oliminar, antes de Yoa-
lizor la volurobtria, calentando directamente so re tola mebie
lica. TIn ¢ata forma so pucde completar ia evaporaclibn total
en menos de 1 hora, 1o que pormite finalizar wa deteorminacidn

en 5 horas aproximadamente.

8) FPoqueilas cantildaden do fluvorure aleaiino no molestan en
1n poparsoifn por desctilacidn, del boro cerrespondiente a
0.0136 2s Qo !3205.

9) Cuando se deoatila el estor motilebdrico ou presencia de
apreciables cantiidades Qe Aly(S0))z. 18840, no se obsorva la

rogularidad de repultados obienides on auscneia do ena g8al.
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