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INTRODUCCION

El problema de la determinación de boro, 
ha sido intensamente estudiado, y muchos son los métodos que 
se han propuesto, pero esta operación resulta por lo general 
dificultosa y larga. Además es casi imposible prescindir 
totalmente de la presencia de otros elementos, tales como 
aluminio, hierro, silicio, cuya separación completa rara vez 
puede realizarse sin perdida de boro; por otra parte la de
terminación exacta requiere la eliminación de ellos especial
mente de aluminio y flúor. Se aquí la necesidad de abordar 
una vez más el estudio de este tema. 

funcionarcnos a coateaoi&j algunos 
de -los numerosos procedimientos conocidos, aplicables a los 
diversos problemas analíticos, vinculados con la determina* 
ción de box1©, clasificándolos, serán el criterio sustentado 
per Kolthoff y sandell (1) cas

1) ^mm^^aa-8
so basan en la precipitación dol 

HjMj con salea do Ag* (2), CaH (3), BaU (4), CdH (5), 

o ai estada do W^ (6)*
Algunos cátodos graviáctricoo, 

hacen una sop^aolfa previa del boro, destilándolo corso hora* 
to de motilo y recibiendo el destilado en Cao (7), ^0 (8), 

i!^ (9), uagiipo^ (lo), (^)j ^ ^^ K^o> (xa)•

2) áJmiP¡^l!^
Titulación do HjBOj con un ¿lea*

11, en presencia de un pollolcohol y fenolftaleím (1M? ti*
tviaeife con o sin agregado de gllcevol o mónita, usando



t^peollna 0, corno Indicíelos* (15)5 con agua do barita (16)$ 
con K ^ valorado# en presencio do 1^0^ (17)3 detei’dnü» 
cien del X liberado por ScMo mnito-^i’Uo do una rózala de 
KX y HOj (18, 19)# 

ib estos nfeodoei ceno en al cano 
do los rTüvtótoiocs, la dcteminaelón puede ir precedida o 
una separación del boro por destilación (15, 20, 21, 22)#

3) ;^Íy2a2aJ&2Í£2£ffid^^
a) ^J^‘fel^í Basados en loa coloraciones 

producido por el 0^^ cosí cvo&ótropo 2 b (25)$ 00a gufeaXt* 
artas (SU, 25, 26, 27); efeorasa (28, 29, 5&, ?1, 52); ácido 
¡«fiiilco (35); alisirtaa 3 (Mj o por la vai’laclfi» ele coios* 
do rojo a azul, producido por el Fkl^s frente al rojo de cor* 

ntn (55)•
b> MaíffitoJL* Merrtnaelín don preafticia 

de corapwootoo oj’gánlooa poilMti?atiladosj (?í, 37, 58, 59, ú!>> 

e) Itóatólm (bi, te)»
fl> &^¿&i£122£’ Sacados en el tiempo de dura* 

cien de la llai^ producida per el oster netil*bórico (M¡.

Los tetados &íj’ aeozwejablco, sen aquellos en 
los cuales, la determinas ióf vh precedida de usía separación 
del 1)01*0 por destilación cono borato do (-etilo, pnce cu ceta 
forma ce elisia la influencia de olmcntos extraeos, que no 
pueden cor arrastrados en esta operación# 

ristre los privlísé^ ol u*s utilizado 
por su exactitud, es el de Goooh (7), que presenta la venta ra 
do realizar la destilación en erodio acético, lo tro facilita 
la sc^X’-cí^ reí boro, Gs^ohlrx.^se cuando so halla en pro- 

seno de P *• fox’o este mótodo tiene loo simientes incon*



venientes! •) su realisaoión requiere enlabíala» tiempo» ya 

que son necesarias seis dootilaolonesj b) fasus» considera»» 

ble cantidad de alcohol» y o) exige el empleo de un aparato 

de difícil manejo»

loo métodos que determinan volumé

tricamente el boro destilado* generalmente non sáo rápidos y 

Bencílico que loa gravimétrlooo* En ellos la destilación oe 
hace en preoenoia de ¿oídos fijoni ^H^ (45» W# ® %so4 

/¿i (20* 22)* o de un deshidratante! Ca012 (461»

Teniendo en cuenta las ventajes •* 

inconvenientes de lee métodos enumerados* en el presente tra

bajo se trata de estudiar un procedimiento rápido* oonolllo 

y exacto* para la determinación volumétrica de pequeras can» 

tifiados de boro, previa separación del mismo* por destilación 

de su estar metílico, en medio acético» También se ha estu
diado esta separación en presencia do P ~ y Al^*^ *



OAfitrcio i

fj!Qto®M .teórico ¿el BÍMo_ a -W2?

Con el objeto de estudiar el pvohlem 
Gspüosto en la Introducción do ente traba jo, debe aaisidcm’oei

Cupido ce destila i^Büj en presencia do 
alcohol cotilleo y un ácido, se forma va áster trtetil ‘bóri
cos (CHjlj BOj, de punto de ebullición 65*$* Esto lia por* 
nítido la coparuclon del boro, cuando so halla Junto a otros 
elementos ^eS tee# e^»»» que dificultan su determinación#

los primeros métodos conocidos basados 
en esta propiedad son los de toh (7} y Roaedblodt (8), que 
provocan la formación del áster metilborico, en raedlo abético 
el primero y nítrico el segundo, saponificando con CaO y ^gO 
respectivamente# La determinación es gravimetrías»

El análisis vótótrioo, previa sopara* 
clon del boro pop destilación fue realizado por Sorbent (U9); 
roenplusa loa ácidos acético y nítrico por ácido sulfúrico y 
saponifica el áster con soluciones do lúdréxldo do sodio#

El Masúnto de esto no todo lia corvino
Üo baso para algun a cátodos análogos 5 en todos olios se uti* 
Usan ácidos fijos# I^SO^ (20, 22), HjPOj^ (66, $7), o m 

deshidratante t Ca Cl^ ^^> quo impido la hidrólisis del áster 
formdo*

Dado que se desea efectuar la destila* 
ción en metilo acético, se siguen las indicaciones dadas en 

°^ 17# ñoott^ standard ^Iiodo of talcal Analysls% vol» X



pág# 166, Ja» Ed#,^^ ; O#2 grasioo a tsenoo do boratos
alcalinos, con tratados con unas pocos notas do solución de 
tornasol (o iaemído}# y el álcali libro neutral íestío con 
oolmlfe diluida de HC1 abrogada gota a gota# Se agrega una 
gota do solución diluida de 8a(0H) y luego unos poc w gotas 
de acido acético* Esta solución os transfiere al aplato de 

Gooch» Se destila hasta sequedad y sobro el residuo se hacen 
seis destilaciones con alcohol metílico, libra de acetona5 
las tros prlrxr ^ con 10 tal*> las &tims con 100 mi* deseada 
una# Corno las cantidades do boro a do terminar en el presente 
t‘abajos, estii »a^ por debajo do las cantidades mínima dos* 
tilod o en el método de üooch, el volumen de alcohol #UíEa* 

do, en cada destilación, es dies voces nwor que el requerido 
en el método citado#

la evaporación del destilado v^ri olimi* 

nar ol alcohol, después do saponificar el áster, ce hace te* 
bi&i, sobro bajío do liaría#

Con el objeto de facilitar la deber* 
taime! fin, se trata de rcomplasar el atrito de Gooch,que, por 
su forma, resulta difícil da manejar sin que se produces» fre* 
cuentee rupturas#

se adapta con las variantes que puo* 
den observarse en la figura, el apar to descripto por Vanesai 
(^6) para ensayos cualitativos#

fvesenta,aobro los apar atoo utiliza* 
dos en métodos o Vallares al propuesto, la ventaja de su fácil 
y rábida construcción y su cómodo manejo#



5) veoopuOLápl dootllodoí“ *«FMl|^»4MllÍAkMMmiM^«^i4a*MMÍW*Aauifc^^

6c adopta, on prin
cipio, el minino liquido recibidor usado en métodos volunítri- 
coa soluciones do Ha(OH)«

Dado que la destilación, ce rediga 
en raedlo acético y este ácido pasa juntáronte con el ésten, 

antes de efectuar la voluaotría debo procederá© a su olinlna* 
alón» íor ello, el residuo que resulte de la evaporación, so 
conoto a calcinación*

So trata de conocer el volumn de 
colusión do Ha (OH) y su co^centx’ación, que debe usare© para 
recibir el destilado, do modo que pollita la calcinación., sin 
que so produzcan pérdidas ©preciable' del boro destilado#

Con este objeto oo realigan c^perien- 
clac de acuerdo con la Montea siguiente # 20 m» de una solu
ción 0,1 n do nagD^üy , noutralisadoo con Bül 0,1 n, so 
acidifican con 3*4 gotas de acido acético y luego so alcali
na con cantidades variables do Ha «(OH)» So evapora hasta se

quedad cobre bario do ciarla, en cápsula do platino y se calci
na# F1 residuo de la calcinación se disuelvo en anua hlwion- 

i^.tc» Se acidifica con Hdl /#/• 04 n.j ce hiervo con refri- 
gerantc do aire unos minutos pora elisia r el 0O^9 so neutra» 
Ksa en presencia de hollantlna con Ua(oil) apvcsimdan^ 
0,l n libre de carbonados; se agregan J grados do mita neu
tra y, oe titula el ácido mnito-bárieo con Ha#(OH) 04 n 11* 
br^ do carbonates, usando fenolfftaloína cono indicador#

La cantidad de presento y el 13^0s 
hallado, así cono turbión el Ha (OH) vtUÍEado en coda ensaco 
figuran en la tabla X#-





g,d9 %0j 
ffitóL

Cantidad de Ha(OB) S*de BpOx 
hallado

0.1361
0.1361
0.1561
0.1561

0.132(0

0.1318

0.135a

lo necesario pora 
neutralizar «saeta* 
santo de acuerdo con 
la técnica desoripta

0.? ni* en exceso de 
col* n.

5 tal. en exceso de nol.n

2 lentejas Ba(OH)

0.1253 
0.1268
0.1259 
0.121(7

0*1285

0*1280

0*1352

Do loo resultados obtenidos oe deduce 

que .la cantidad de Ka(OH) a coplear» debe estar en gron tutee* 

00 con Mlaolín a la cantidad de ¿sido utilizado en la dos* 

tilación.

Teniendo en cuenta que la cantidad de 

solución 0.1 n do UagB^Oy a destilar» eo de 2 tal. y ol ¿oído 

acético 2*3 gotas de emplean 10 mi. de solución n de Ms(OS),

U J&^ai
Después de evaporar y calcinar el produc

to de la destilación» el boro ae encuentra al estado de Naj'V? 

se disuelve en agua hirviente» y en esa colación se determina 

el boro volumétrioamente,

toa solución do NagS^Oy tratada eon solu

ción do 291» en presencia de holiantina» tendrá reacción ¿oída 

cuando todo el álcali haya a ido neutralizado según la ocuaci&H

^ ’ *5 %0 U BOJ* | 10 H ^



lía el caso que se estudia, habiendo un 
exceso de Ua(OH) no puede titulare el álcali correspondiente 

al S^^^ es necesario, en co^oeoucnciu, valonar el ácido 
bórico libo'ado según la ecuación anterior#

Pora la neutralización del álcali, de 

acuerdo a lo aconsejado por Thomon U7)> so utilice bollan- 
tina coso indicador (Otros autores recomí mdan ol rojo do 
metilo U3¡ )•

ri HjDOj oo disocia en solución, odi^ltlen* 
do para esa úloooiaei&i la ecuación siguiente:

ILDOa n* ♦ ^DOj’

La constante do equilibrio de esa reac
ción es sumamente poquona, lo que impide la valoración direc
ta üol ácido con una solución alcalina#

Bola (51) toob’í que en pícamela 
do compuestos orgánicos polílilteHacloo, (nanita, oritrita, 
destrona, lomooa, galactosa y glicerina) el B^BO^ foma 
ácidos conjugados, fuertemente ionizados, de loo ceníes sepa* 
r6 sus saleo bóricas (6$)#

EL carácter do cotes complejos ha sido 
estudiado por divevoos autores, rcwi®tlo a diferentes mé
todos: a) determinando la conductibilidad de soluciones do 

báras a las cuales de les adiciona mónita (52), dulclta, (55), 
glicerina (5M, oritrlta (5M o ácido tártrico ($5h b) por 
ol pmto de congelación de soluciones Mlto-bíyicaa (56)1 
c) determinando la temperatura de oontiaactón de soluciones 
de H^BO» y glícorlna y HjBOj y mónita, con fenol y soda 
(57h d) observando el poder rotatorio y tensión superficial



de soluciones de HjDOj tí B(OH), a los emleo oc leo aniega 

omita (58)»
WoaMeceíite el ácido fuerte 

formado serla un ¿oído aanitc*bórico, cuya constante de diso* 
elación gs del orden de loa ácidos orgánicos monobásicos (59)* 

Barthe (19)$ describe w método 
para determinar UjDOj usando gli?oriaa< Posteriormente se 
ensacaron otros polialcoholcs: nanita (¿0, él, 62), asúcar 
invertido (61, 6?) y glucosa (6M*

il punto final que se obtiene con 
mónita es ¡sucho c¿o cloro, rosón por la cual, en el procedí* 
¡siento en estudio, se empleo este polialeohol, parí cospie* 
jar ol Mj»

So han ensayado varios indicado* 
roc'pmVi la titulación del H^BOj en presenciado pollalcoho» 

les (1?, 68, 69, 7$, 7b ^h la tooiftalelna (1U) resulta 
isas cómoda y afleas> por esta rosón es el indicador adoptado 
en el presento trabajo»



*io*

LHJXSLÍd 2.

a) 2&iieaaisaw1a!
Adoptada» teóricamente las nejare» con* 

cUcioncs para el ex*todo prepuesto, se efectúan ensayos de 
acuerdo con la técnica oimientos

34 Bestilación;
1M el tubo ou U del aparato, se celo* 

con 2 elU do solución 0*1 n de Ha^O^ ^ ^ A© tu de tintura 
do tornasol; so acidifica con C1H Od n atenido gota a gota 
y.so a&áo solución 0.1 n de ila(OH) hasta re ¿edén alcalina, 
volviendo a acidificar con unas pocas gotas de acético#

$h el B’leMycx* recibidor se colocan 
10 mi# de vm solución a de na(OÜ)# s© cierra la ma libre 
del tubo en ü Hedíante un tapón do gona porfiado, por el 
que pasa el vástalo do la ara; olla do decantación de raudo que 
apenas e^ráa por la porte inferior» Se introduce ol tubo 
en V dentro de un bailo do parafina# So callenta, cuidando 
que la temperatura no so eleve por encina de l^O^C, lo que 
provocarla una destilación muy irregular# 3c lleva a seco 
el contenido del tubo; se refera el bailo y se deja enfriar 
durante unes minutos; luego so agrega 1 ral# de alcohol nebí* 
Ileo, desde la ampolla de decantación; so cierra la llave de 
la misma y so introduce nuevamente el tubo dentro del bailo# 
Tata operación se repito dos voceen mas con Igual cantidad 
de raetanol# EL residuo que queda después do destilar, de 
reacción alcalina, se acidifica con exceso de Soido acético 
(2*5 gotas)# Fn seguida, o o hacen tres nuevas destilado 
noü con Ib fl» «lo alcohol cada una, precediendo cono en las 

»n torteros»



•IX*

Es necesario tener presento al comen* 
sor onda destilación, que la temper a tura del bnHo do paradina 
no debe ser superior a 110 ^C, porque de lo contrarío el líen?!* 
do entraría de inmediato en franca ebullición con polifilo do 
arrostro oceánico#

Cada ves que so deje enfrias’ el apara* 
to, entro una y otra destilación, debo retirarse conveniente* 
mente el frasco recibidor, pava que ol contenido del nisso, 
al ser reabsorbido, no sobrepase la ampolla de seguridad de 
que esta provista la alargadora#

Terminada la destilación (ce congenien* 
to en cute comento soplar a travos do la ampolla de decanta* 
cifa para arrastrar los vapores que pudieran quedar m el 
tubo m B ), se retira el tubo de posca,^ se lo lava con unos 
pocos mi# do agua destilada, que se recoge en el Kylcmeyor 
receptor# So tapa este y so lo deja por lo mw.w hora 
gara facilitar la completa saponificación del cotos* wtil* 
bórico por el álcali#

Kt contenido del Erlemeyor so trans* 

fiero a wa cápsula de platino, y se evapora hasta sequedad 
sobre bario do moría, cuidando que en ol transcurso do la evapo 
ración el líquido no entre ai ebullición# So completa el se* 
codo manteniendo ela cápsula alrededor do dos horas en cotufa 
a 120'0.

5) Oalcinacións
El residuo do la ovapor ación, secado, 

/t so calcina, paí/ando prlwro la cábula, sobro la llama do un



mechero cocán, hasta obtención de mne^cwlníGnto total de la 
masa, que luego se funde completamente sobre la llam do un 
B&cer»

M titulación a
El producto de la calcinación se disuel 

ve en agua herviento y se pasa cuantitativaoGn^ el contenido 
do capsulando 250 mi» do capacidad» Re deja enfriar, so año* 
don dos gotas de solución sé heltantina al 0*2 # y ce neutra* 
lisa con 1101 Isl agregado gota a gota y cuidados oriento, aíh 
di oído una gota en exceso»

El HjDGj puedo ser arrastrado, Curanto 
/^ cota operación; sé evita adaptando al Erlemeyer un refrige

rante do aíre» So anntiew la ebullición durante 5*5 ^u* 
toa, á partir del momento en que se observa la aparición de 
burbujas gaseosas m el seno do la nasa líquida» So enfría 
tópltonte sin agitar, se lava el rcñ‘ig«iU con poca can* 
tidad do agua destilada (nocíademento hervida pm eliminar 
0Og) y so retira el tapón dol Moscos*#

Al terminar estas operaciones so ten
drán aíToxtaltMío 70 mi» de solución» Se neutraliza do 
inmediato, agregando gota a gota, solución e»a» 0*1 n de 
BOH» Se agrega 1 g» de emita y 1 mi» do fmolftalelna y 
bc titula con solución 04 n de Ha (OH) que, cosao la mito* 
rlor, debe estol* abooMaiente exenta de carbonato*

Los resultados obtenidos figuran en la

tabla XI



TABLA II

G.dc »20- 
destilada

líquido receptor del 
destilado» ral# de

Ha OH _n» MMsl_

0.136
0.136
0.136
0.136

10
10

10
10

0.0152
0.0120

0.0106
0.00^

Gonelwlfa: Admitiendo que ol número de destilación y la 
cantidad do alcohol en ceda una, son suficientes para separar 
todo el boro presento, el votaba do solución alcalina resol** 
ta Insuficiente pera fijar todo el áster destilado, produ
ciéndose pérdidas variables.

b) Soluciones de HapCOz cot^ liquido receptor.

De acuerdo a lo deducido ^tc.vlorwnto 
sería necesario roelMr el destilado en un exceso considerable 
de álcali, que podría perjudicar el material de platino utl* 
Usado en la calcinación. Por ello, se rco-^iasa la solución 
H de HaOH por solución de llameo^-.

En la .tabla XIX, figuran loo resul*

todos obtenidos, operando en las mío ras co iliciones indi ai* 
das en ol apealado a) de este capítulo, pero utilizando eosao 
líquido receptor soluciones de BagCOj#



HBXa s

g. Be feo* 
dactilado^

Cono, do la 
gol* de BapCO^

ni» de sol* 
de gagCOg J3ma«SUwO

0.01J6 20 M 10 0.0136

O.OI36 10 ¿ 10 0.0138

0.0136 10 £ 10 0.0136

0.01J6 10 % 10 0.0138
0.0136 10 # 10 0*0135

0.0136 10 £ 10 0.0136

0.0136 10 X 10 0.0136

Concluoifat Se observa w el método deseripto mtototrt 

resultados satisfactorios, cuando se recoge el destilado en 

solucionen de Ka^COj al 10 #•

Cuando en adelanto so aluda a la tconi 

ca adoptada, so entenderá que el contenido del frasco recibí 

dor son 10 mi# de colusión al 10 # de MjOOa»



X5

O A F 1 !g q i. o H.I

&&«.«Ká2 M o<^lotoa spsjwm

a) fiai^aÉPM&£6U,
Tratando do simplificar en lo pool

ble ol cátodo estudiado, a o realizan ensayos calentando du* 
ranto la desHlacífo, directamente?, con un micromechero, el 
tubo en U del apasito, suprimiendo así el boí-o de par afina# 

loo resultados obtenido»> que figo*
iw on la tabla XV, cono así también leo frecuenten rupturas, 
ocurridos trabajando en esas condiciones, eliminan la poolM* 
lldad de realizar el calentamiento en la forma supuesta

TABLA IV
«(«MMaMMMiMMM» ««¡M

8« ®2»J 
teto

ral.do col# UaOH 
0*1 n conaunidoü 
teüitelto

8» S}2°3 
teto

0.0136
0.0156
0.0156

3,69
3,86

0.0126
0*0125
0.0151

b) J5SWIAJ1 laja^pi avl l^^a 1 áPííP#!

fíe han realizado cria a yo a observando 
la tifimwia do la acidez en la deotilaclfo#

Siguiendo la técnica indicada en el 
apartado b) del capítulo X ce efectuaron esperienciao» ací* 
difienndo con mayor volumen de ácido acético al comenzar la 
destilación» correlativamente se awentó la e ntidad do 
fia^COj en el frasco recibidor, sobre la base do dios veces el 
equivalente químico do todo el ácido utilizado*

Loo reeditados pueden observarse ai 
la tabla V*



gAB LA X

Volteen 
áo^Gíd» 
ge et ic o

MUÚ0 ©Ol* 
de Na^COj

Cono«de la 
col» de 
Hap 00%

g,do DgOj 
bascado

o.l n con* 
cusidos en 
la titulae*

e. b^j

Miado

0 gotas 10 10 £ 0.01J6 U»o8 0.0138
2 # 10 10 £ 0,0136 yi 0,0136

2 “ 10 10 í 0.0156 0,013o
2 “ 10 10 $ 0.0156 5.97 0,0155

5 " 10 10 £ 0.0136 4,02 0.0156
0.5 ni. 25 20 3 0.0136 U,»7 0.0138

0.5 “ 25 20 $ 0.0136 lf,01 0*0136
0.5 ” 25 20 ^ 0.0136 5.8? 0.0132
0.5 “ 25 20 $ 0.0136 5A 0,0134
0.5 • 25 20 ^ 0,0136 3,90 0*0135
0.5 " 25 20 í 0.0136 3»97 0.0135
1 « 5° 20 ^ 0.0136 M? 0.0151

£^&^-^£a^ TOl^SP: ^ cantidad do So ido no influ
ya por lo menos dentro de un cierto Ifelte (0*5 nd#> en la 
recuperación total do 0.0136 g» de BgOj*

Por esta racón las ospertenoino res- 
tontón* ao rcalteami acidificando la solución con unas goteo 
de Saldo al cadenear la destilación y cada vos que el residuo 
acusaba reacción alcalina al tornasol.

$) I^W^v^v© ^co^i x afincó teWM^< 
De acuerdo con la tSónica de Cooch {?), 

que se simuló en principio» para la prte’n pasóte (destila* 
alón) del motado estudiado» se efectuaron en cada ensaco»
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ti’es destilaciones con 1 ni# y tres con lo mi. de «üanol 
cada una»

ñj varios ensayos rcallsídoo# mol* 
hiendo separad aixnte el liquido de las distintas destila* 
clones, ee observo, que suprimiendo alguna do las tres prWe* 
ras con 1 mi#, no hay variación on ol resultado final, en 

©arabio, la supresión de una de las tres destilaclónos con 
10 ral*, conduce a datos erróneos# De acuerdo con estos resol 
hados, se ensayó la determinación, haciendo sólo tres dcsti* 
laclónos con 10 ral# de alcohol metílico c^da una, eliminando 
en esta forran las tres destilaciones preliminares#

Los resultados obtenidos so Motmi
en la tabla VT*

gffiivsi^L Se puedo acocorar quo no son necesarias kós de

U^ do dos* 
tilaciones

Cuntid k1 
do alcohol 
en cada una

g#úo B^Oj 
destilado

HaOH o.l n 
consumidos 
en la titu* 

laclón#

g.do B20j 

hallado

3 10 ral# 0.01% 0.0137

3 10 ” 0.01% ' U,02 0.0156

3 10 * 0.0136 U,io 0.0159
3 10 “ 0.0136 5,96 0.0135

3 10 " 0.0136 t>^ 0.0137
10 s 0.0136 5,911 0.01ji|.

3 10 • 0.0136 3,99 0.0136
10 ’ o#0ij6 U»cli 0.0137

3 10 " 0.0136 5,95 0.01311

3 10 • 0.0136 3,97 0.0135

tres des ti ¿aciones con 10 ral# de alcohol cada tm p;^:: la to*
tal decupelación de O»WJ6 a» do BgOj »
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a) ¡MMsffiWá&i’
Todos loo mStodoa de dotaroinaaión 

de boro, que van procedidos de una separación del minino por 

deotilaolón de su estar metílico# efectúan la evaporación del 

destilado# para eliminar el alcohol# cobro baño de ciaría# lo 

que conduce a una operación «matate larga.

Tratando de abreviar en lo posible 

la determinación, se ha ensacado la evaporación del destilado# 

calentando sobre tela# con llama pequeña, tratando que duran

te la evaporación el líquido no entro en ebullición.

En eatao condiciones la «vaporación 

total puedo completarse en menos de una hora»

En la tabla Vil pueden observarse 

los resultados obtenidos, en experiencias realizadas siguien

do la tóenlos indicada en el apartado b) del capítulo X» poro 

realizando la evaporación, sobre tola# en cápsula de platino»

U1U 2S.

c. do BjOj 
testo___

#fde 901# HaOH 0*1 n 8* ^5 
hallado.

0*0136 5,99 0*0155

0*0156 0.0136

0*0136 0,0157

Conclusión;. Se pueda realisar la evaporación del dactilado, 

directamente, sobro tela# obteniéndoos así# una gran ventaja 

con respecto a los métodoa atollares conocidos# considerando 

que cada determinación puede completarse en menos do seis 

horas.
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capitolo iv

S£sal2a_aápi>ííaaa

A) RetwHwi
11 Solución 0*1 n de ^^^^j 10*c6U gt de 

^V?* $*a’ ^re^» oeeadoo durante 1 hora en estufa a §0% 

ce disolvieron en agua destilada oaliente y so completó hasta 

1000 #• en matras aforado* a 85*01 Se tituló siguiendo la b* 

tóenle# indicada en Seott’a standard Methodo of Chtócal Ana* 

lysi#> I* pag# 170* para titulación de H^BOj que se transar!* 

be a continuación! **Ala solución en un vaco de precipitación 

de 250 ni» ce agregan 2*3 gotas de indicador Rojo Sofuel 

nS 1* roje de netüo o anaranjado de metilo* y HC1 ÓH en can* 

tidad suficiente para dar color rojo y alrededor de 0*3 * 0*5 ■ 

Mt .en aaceso# se cubre el toso y ce calienta suavemente a 

temperatura de ebullición* evitando una vigoroeaMBte ebulli* 

clfa» 10 minutos con suficientes para eliminar el COg (si el 

OOg estuviera presente causaría resultados alteoh la ooluciín 

#0 enfría colocando el bochar en un recipiente con agua fría# 

La solución 7 aguas de lavado son cuidadosamente noutralisadoo 
por agregado de suficiente ¿leal! titulado para dar un color 

amarino (usa gota de reactivo dará esto oolor en el punto 

final)* El ácido libre es ahora titulado* despuáo del agregado 

de 25 • 50 al* de glicerol (o ^ * 8 gramos do nanitol) y 1 ni» 

de fenolftaleína» El álcali titulado so agrega hasta obtener 

un «lábil color rosado* y entonces se adiciona una gota o más 

hasta que el color sea un rosa rojlso definido* el verdadero 

punto final,*

En nuestra experiencia ce usan 5 gramos de nanita*
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2) solvclfe 04 n de HaOH libre de carbonato# 54 ^* ó® s^> 
elfo saturada de Ha0H completados a 1000 tal con agua bldestl* 
leda recientemente hervida y contrastados con ftnlato ácido 
do potasio en presencia do fcnolftalolna#

5) Solución 0»l a apretinada do MOH (atento de Cb^)
54 ral# de solución saturada de HaOH se completan a 1000 ral# 
con agua biáostlleda yeotontomito hervida#

10 Solución al 10 $ (p/v) de WOgCOj#
5) Solución 0#l n aproximada de WX*
6) ®1 Uüh
7) Acido acético p#a# Unteoslo#
8) Alcohol metílico absoluto, Eastmn Kodak, monto de 

acetona#
9) Nanita neutra#

10) Indicadores:
a) Tintura de tornasol

b) Solución al 0#2 M (p/v) de hollontina#
c) Solución hidroalcoholica al 0#2 $ (p/v) de 

fenolftaloína; 0#2 g do droga.disneltoo en 
óo ral# do alcohol etílico de 95a neutro, 
llevados a un volumen final do 100 ral# con 
agua destilada#

B) Aparato/
Se emplea el aparato indicado on el capítulo X 

de cate toaba jo#
c) Tócalo^.

Por la rana libro del tubo en V del aparato, so 
introducen 2 mi# de solución 04 & de Ba^p^ y 1 gota do 
tintura do tornasol; se acidifica con HG1 aproximadamente

/^ 0#l n; se agrega solución ^Á# 04 n do SaOH hasta reacción 
alcalina y se lleva nuevamente a acides con 5*6 gotas de
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ácido acético* Sn el ^looyei? recibidos» se colocan 10 M# 
de solución de Ha^OOs y 2 gotas de heliantim, y a© lo dispo* 
ne de tal muera que la alargadera pesque en el liquido* 
se adapta luego la ampolla do decantación* En estas condicio* 
nos se introduce el tubo en ü dentro do un bario de parafina 
y se comienza a calentar * cuidando que la temperatura del 
bafio no se elevo por encina de l^O"^; ce estila Meta seque* 
dad*

Terminada esta operación, ce retira 
convenlontenente el frasco recibidor pura evitar reabsorción? 
ce baja el baño de parafina y so dejan enfriar el bailo y el 
tubo en ü durante unos minutos# A traVáo do la ampolla do. 

introducen 10 mi# de alcohol metílico? o i el residuo de la 
destilación resultó alcalino, o© acidifica caí dos o breo 

/rr gotas de ácido acético# So ci^ía la llave de la ©polla, se 
coloca el frasco recibidor como antes y ce alca el baño de 
parafina? al c®onsar ceda destilación la temperatura de este 
no debe sor superior a loo 110°C • So lleva nuevamente a se
co el contenido del tubo en V y se repito dos veces nao cota 
operación, siempre con 10 til# do alcohol metílico cada una# 

Terminada la destilación, se abre la 
llave de la ampolla de decantación, se retira el tubo de pea* 
ca y so le lava con unos pocos mi# de agua destilada, reco
giendo el líquido do lavado sobra el contenido del frasco 

recibidor# se tapa el Erlenooyer y se lo deja en raposo,du
rante una hora aproxin^amento# Transcurrido ose tiempo se 
pasa a una cápsula de platino, lavando el Erlcnnoyer varias 
veces con poca cantidad de agua cocía ves, recibiendo las aguas 
de lavado en la m©a cápsula# Se ©vapora hasta sequedad sobre
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tela con llana pequera, cuidando que el liquide no entre en 
ebullición? se cariota el secado, manteniendo en estufa a 
120°C aproximadamente, durante 1*2 horas#

I?1 contenido de la cápsula, ce cal* 
ciña, paseando primero la miada sobre la llama de un mechero 
Corán, Mota mnegyüCtoiento do la moa, calentado luego 
sobre un Ho^o? hasta obtener la fusión total de la mioma•

£1 residuo do la calcinación se di» 
suelve en agua hWentc y so transfiere la solución a un ^* 
Icnec^r de 2J0 mi» So añaden 2 gotas de bel ion tino 7 oe 
acidifica con HC1 (1:1) alegado muy cuidadosamente gota a go
tas por 61 tirio se agrega 1 gota en exceso# So callenta con * 
refrigerante do aire y se mantiene a ebullición durante unos 
minutosj ce enfría el líquido sin agitar y se lava el refri
gerante con agua destilada íeclastcraite hervida y fría# Do 
todito do neutralice cuidadosamente con solución o»a#
0#l n de UaOU, libro do carbonato, en presencia do heliantlna, 
hasta aparición do color amor13lo# Se vean sólo dos gotas do 
indicador porque mayor cantidad dificulta ¿a observación del, 
color rosado de la fenolftalelna# Se agrega 1 g# de mita, 
1 mi# de fenolftnleína y se titula con la solución 04 n de 
3aOH exenta de carbonato hasta coloración rocada#

^ ^5 hallado ce igual a loa al# 
de solución ü.l n ele SaOH por O.OO^.
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En soluciones que contienen boro y alu» 

minio, la toteHaJn*ifo del primor elemento no puede hacerse 

generalmente con gran exactitud.

En una titulación la presencia del alu

minio provoca un gasto mayor de álcali, mientras que su eli

minación per precipitación puede conducir a resultados bajos 

debido a la oclusión por el precipitado de pequeñas cantidades 

de HjBO5 (50)* 

la influencia del aluminio puede elimi

narse en determinadas condiciones separando el boro per desti

lación de su ester metílico (22). Algunos autores recomiendan 

precipitar el aluminio antee de efectuar la destilación €67) •

En d presente trabajo se trata de veri

ficar si en las condiciones en que se opera en el método desead 

cripta, las sales de aluminio pueden interferir en la determi

nación exacta del boro*

Oca este objeto se realizan experiencias 

agregando a las colücianeo do Ha^BLOy que se destilan canti

dades variables do AlgSO^Jj 181^0, según la técnica que se 

describe a continuación*

A la colusión de B«A®y colocado en ol 

tubo «1 U del aparate indicado .en el apartado 2) del capítulo 

II) se la acidifica caá solución c.a* 0*1 a do SOI, usando 

tintura de tornasol como Indicador) so añade solución aproxi

madamente 0*1 n dé Paos hasta alcalinidad y se acidifica nue

vamente mediante el agregado do J -1|. gotas de ¿oído osStlco



Lueco ce arrogan a la oelución, cantidades variables do 
Algfso^j • 181^0 y oe continua la determinación siguiendo 
las Indicaciones dadas en el capitulo IV de esto trabado»

Las cantidades do BgOj presente y de 
AlgíSO^Jj 18^0 alegado# así cono también loo resultados 
obtenidos en cada ensayo figuran en la tabla XX#

«.do BgOj 
OfflÉl

g.de AiasohH
m«de sol» 0'1 n 
de HaOB consumí* 
ásijgOií^&i

g. do BpOs 
tallado* 3

0.0340 0.0840 4.15 O.OI4O
0.0140 0.0900 4*39 0.0149
0.021$,0 0.1060 4*io o#oi39
O.OlliO 0.1900 5*02 0.0151

0.0140 0.2062 4.20 0.0142

0*014.0 $•2770 4,52 0.0153

so’ observa wia irregularidad

en los resta todos obtenidos m la determinación do 0*02^0 g.

de ^2°3 ^* ca presencia do cantidados <§uo varían desde 0#081|.0g< 
basta 0'277$ 8* do Alg(so^)j lOHgO»

g.de
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249>Uoq|1| áPUÍ<LeU laj^fc1!^^ áP-M^P.**

Siguiendo la técnica indicada en el 
capitulo IV <ie esto mismo trabajo se lian realizado especien* 
olas abogando a la solución de Wag^ <juc ce destila» cantld 
dados variables de solución de BP obtenida por disolución 

de U*2 6* &$ droga "Corlo Eiba% pro análisis, en 1000 mi# do 
agua destilada# Cada oi« de solución contiene 0*00^2 g» de 
HaF, 6 0*0019 g. do F% 

los resultados obtenidos, y las cuati- 
dados de Ha?13 y £¿0$ asistente en cada ensayo pueden obser* 
varee en la tabla VIII#

T A B L

B¡gw. g.do M§ 
destilado

g.de HaF en 
la solución

ml.de solw#0#l n do 
MOll consumid»en la

g#Ú8 BpOa 
hallado 7

66 0.0156 0,001(2 4*13 0.011(0

6? 0.0156 0.001(2 3.96 0.0135
68 0.0156 0,001(2 3 »96 0*0135
69 0.0136 0.001(2 3.98 0.0135
70 0.0136 0.001(2 0.0137

7*- 0.0136 0.01(20 0.0157
Ti 0.0136 0.01(20 4.18 0.011(2

74 0.0136 0.01(20 0.0152

75 0.0156 0.01(20 3^91 0.0133

76 0,0136 0,01(20 U*o6 0.0138

78 0.0156 0.01(20 4-55 0.0248
79 0.0136 0.01(20 4«io 0.0139
80 0.0136 0.01(20 4.02 0.0136

OtOlpó 0.0200 4.02 0.0136

g.de
ml.de
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laW^et^jM espitados £

La (Ictcralnactfo do 0*03.36 g* 
do BgOj puedo real.izarse exactamente, aún en preseno5.a do 
0,0200 &• do HaP, por el método estudiado» Destilando con una 
cantidad mayor de fluoruro (0*0)420 g») no hay tanta uniforM» 
dad en los resucitados obtenidos»
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a o n c l o s x o n & $

1) So describe un procedimiento rápido, oencillo y ovfioien* 

tomento ex ¿oto, para la determinación volumétrica do poquezas 
cantidades do boro, previa separación del daso por destila* 
oi&i don metanol en presencia de ácido acético*

2) so adapta un aparato sencillo, de muy fácil construcción 
y cómodo manejo# para la destilación del borato do motilo#

3) se reemplace ol Bi(OW)> usado en métodos otoüareo al ésto* 
díalo, por soluciones de Ha^COj al 10 M# para recocer el ecter 
mtil«hó?ico volatilizado, evitando así el ataque que la re* 
petida acción de un exceso de álcali puede producá en el ma* 
terial de platino utilizado#

y El calentamiento directo del líquido que ce destila no con* 
tase a resultados satisfactorios#

5) so observa que la concentración de ácido acético en la so* 
loción que so deotila, no influye en la separación total del 
boro presento#

6) ño son iicaeolias man de tros destilaciones con 10 mi# do 
alcohol metílico cada una, pora lograr la separación comple
ta del boro contenido en 0,0136 g# do ¥3» 10 que significa, 
con respecto a otros nótodos do destilación, un ahorro cansí*
derabie de tiempo y reactivo#



?) S tnetol del destilado ce puede eliminar, «ateo de pea* 
ligar la volmotrla# calentando directamente 00’1*6 tela ^eta* 
11ca# En esta forma 00 puedo completar la evaporación total 
en cienos do 1 hora, lo que permite finalizar una determinación 
en 5 horas aproximadamente#

8) roqueñas cantidades do fluoruro alcalino no molestan en 

la separación por destilación# del boro correspondiente a 
0,0136 g# do I)20j.

9) Cuando se destila el ester motil-bórico en presencia de 
apreciables cantidades de Alg(so^)j» XQSgO, no se observa la 

, regularidad de resultados obtenidos en ausencia de esa sal»
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