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Real orden.

Tlmo. Sr.: Los procedimientos de analisis de los abonos quimicos y mi-
nerales, aprobados por Real orden de 27 de diciembre de 1910, han expe-
rimentado, para ciertas determinaciones, alguna variacion o adicion acon-
sejadas por la practica, por lo cual, para cumplimentar lo dispuesto en el
Real decreto e instrucciones de 14 del mes actual, modificando los vigentes
én materia de abonos, y de conformidad con la revision hecha por el Di-
rector de la Estacion Agronémica del Instituto Agricola de Alfonso XTI,

S. M. el Rey (q. D. g.) se ha servido disponer se aprueben dichos mé-
todos de analisis y se publiquen en la Gaceta de Madrid, a continuacion de
esta Real orden, con el fin de que sean conocidos por cuantos puedan in-
teresarles. :

De Real orden lo comunico a V. I. para su conoeimiento y efectos
oportunos. Dios guarde a V. I. muchos afios. Madrid, 18 de noviembre
de 1919.—Calderén. — Sr. Director general de Agrieultura, Minas y

-Montes.




Procedimientos de an
formulados por el Director de 1 «
tituto Agricola de Alfonso gue declaran obligatorios
para los Laboratorios agricolas ¢ endientés de este Ministe-
rio, con arreglo a las instruc ibnes. dictadas para el cumpli-
miento del Real decreto de fioviembre de 1919 e instruc-

ciones anexas.

DETERMINACION DEL NITROGEXO

1.* Nitrégené nitrico.

a) Por transformacién del 4eido nitrico en bioxido de nitrogeno (oxido
nitrico), v comparacién del volumen obtenido al que produce una canti-
dad conocida de nitrato puro. (Schloesing Grandeau.)

Se dispone el aparato ideado por Schloesing para la determinacion del
nitrégeno en los nitratos. '

Se ponen en el matraz del aparato (que debe tener de 200 2 250 c. c. de

*eabida) 40 c. c. de protocloruro de hierro; después 40 ¢. c. de acido clorhi-
drico puro; se tapay €€ coloca el matraz en su lugar.

Se echan en el embudo tres o cuatro centimetros eibicos de acido clor-
hidrico puro, se abren las pinzas y se hace entrar el dcido poco a poco,
cerrando cuando quede una pequefia cantidad en el embudo y el tubo ca-
pilar esté lleno.

Se aplica la lampara y se hace hervir el liquido del matraz, hasta que
por el refrigerante no salgan burbujas de aire, y en este momento §& GO~
loca la campana de recoger gases, llena de agua, sobre la cabeza de
plomo. ' Sadeneds.

Se miden cineo centimetros ctibicos de la disolucion mpemsl; se intro-
duce en el embudo, y abriendo las pinzas, se hacen pasar poco a poco por
el tubo capilar, de modo que mo s¢ enfrie-el liquido ‘del matraz, para evi-
tar la absorcion. ’

Cuando haya pasado la mayor parte de la solucién normal (teniendo
cuidado que el tubo capilar guede lleno hasta la embocadura del embudo),
se echan seis u ocho centimetros citbicos de acido clorhidrico en el embudo
y se hacen pasar al matraz con las mismas precauciones que anteriormen-
te, y se repite esta operacién con la misma cantidad de acido clorhidrico.

El desprendimiento de gas acaba cuando la columna liguida del refri-
gerante no se intercepta con burbujas.

En este momento se lee, con las precauciones conacidas de igualdad
de nivel en los liquidos interior ¥ exterior de la campana, las divisiones
de ésta ocupadas por el gas. -

Qe verifican exactamente las mismas operaciones con la disolucion del

~ nitrato que se quiere ensayar. '
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- Siendo conveniente que los voliimenes de gas producidos por la disolu-
cion normal yla a ensayar sean lo mas iguales posibles, se afiadira la

cantidad de solucién a analizar que sea suficiente para conseguirlo, te-

niéndolo en cuenta para el ealeul

Disoluciones.— Disolucion ‘méemal.del nitrato de sosa: 66 g. de nitrato
gz:;c;z; I.mro Y seco, en agua suficiente para formar un litro a 15° de tem-

Disolucién normal de nitrato de potasa: 80 g. de nitrato de potasa,
puro y seco, en agua suficiente para formar un litro a 15°,

Se funden los nitratos puros en una cipsula, y después de enfriar, se

trituran en un mortero bien seco, pesando las cantidades dichas con la
may or celeridad posible,

Las disoluciones a ensayar deben ser:

De 66 g. por litro, a 15° de temperatura para los nitratos de sosa.

De 80 g. por litro, a 15° para los nitratos de potasa. '

Cdleulos de andlisis.—Para obtener el tanto por ciento de nitrégeno
que contiene el nitrato ensayado, se procede como en el signiente eje);plo:

El voluinen de bioxido de nitrégeno producido por la disolucién mes-
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100 : 16,47 : : 72,5 : @ & =-11,94, ¥ este numero se multiplica por el
coeficiente 1,037, que es la relacion entre las cantidades de las substancias
disueltas en las dos soluciones con que se trabaja; es decir, la rela-

s 66

cion - = 1,087, y se tendra 11,94 multiplicado por 1,037 = 12,38,

63,66
que es el nitrogeno por 100 que contiene el problema.

Simplificacion del cdlculo.—Para evitarse multiplicar por el coeficien-
te, cuando se trabaje con un nitrato de cal comercial, que, como se sabe,
lleva mas del 5 por 100 de impurezas, se disuelven 66 g. del problema, en
lugar de los 63,66, y entonces la relacién expresada por el anterior coefi-
ciente es 1, y, por lo tanto, no hay que multiplicar por &l -

Cuando sea el nitrato puro, o que tenga menos del 5 por 100 de impure-
zas, hay que disolver los 63,66 g. para que no dé mas de 100 c. c. de gas
bidxido de nitrégeno u 6xido nitrico.

Si en lugar de afiadir cinco centimetros eibicos de la disolucidn a en-
sayar, se hubieren afiadido méds para llegar en lo posiblé a la igualdad de
volimenes, la cantidad de nitrégeno expresada se dividird por la rela-
¢ién B/n, en la que n es el numero de centimetros ctubicos afiadidos de la

-+ @l de nitrato de sosa ha sido 98 centimetros ciibicos. T - disolucion a ensayar.
El volumen producido por la disolucién del nitrato de sosa que se en- o il

o s 93 @ 93
saya ha sido 93 c. c¢.; 95 = 1005 % = gg>< 100 = 94,9 de nitrato,

!
Si los abonos en que se ha de analizar el nitrégeno nitrico contuvieran |

H
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carbonatos, pudieran ocasionarse errores, que se evitan procediendo del 7
modo siguiente: kY

que contienen 100 partes del producto ensayado.

El nitrégeno, que contendra 100 partes del mencionado producto, serd:

100 : 16,47 : : 94% o; @ = 15,68 de nitrogeno. ,

Para el nitrato de potasa, el caleulo serd andlogo, variando tan solo la
proporeion de nitrégeno que contiene el nitrato puro.

Para el nitrato de cal puede compararse el volumen obtenido con el de
la disolucién normal de ritrato de sosa y referir la cantidad de nitrégeno
a que equivalga al peso de la sal disuelta. N

Pero a continuacion se expone el modo de operar que se sigue en la
Estacion Agronémica, y que es:

Disolver 66 g. NO*Na puro y seco a 100° en agna para formar 1.000 cen-
timetros ciibicos a 15°, S

Disolver 63,66 g. del problema (nitrato de cal) en agua para formar
1.000 ¢. c. a 15°

Practiquese el manual operatorio del procedimiento, como de ordinario
8e hace para el analisis corriente de los nitratos de sosa y potasa, con cin-
co centimetros cubicos de cada una de las soluciones anteriores, y, reco-
gidos los gases, léanse sus volumenes con las precauciones debidas y veri-
fiquese el cialculo de la manera siguiente, que representa el caso de un
anélisis de esta substancia en este laboratorio:

Volumen de gas procedente de la solucién tipo de NO*Na = 100 c. c.

Volumen de gas procedente de la solucién del problema = 72,5 c. c.

Multiplicar el volumen de gas producido por el problema = 72,5 por
16,47 (N que contiene 100 de NO®Na) y dividirlo por el volumen del gas
producido por la solucién tipo de NO°Na. Operacion de resolver la siguien-
te proporeidon en el caso practico que se indica:

En lugar de disolver en agua pura, se trata con el agua acidulada con
el acido clorhidrico al 5 por 100, hasta que haya cesado la efervescencia y
el liquido dé reaccion icida, y se continua ellavado con agua pura, hasta
completar el volumen de un litro, procediendo en lo demds como se ha in-
dicado. ' ‘

En el caso de abonos pobres en nitratos, se prepara la disolucién con
agua pura y se descomponen después los carbonatos, si los hay, por el
acido acético; se adiciona después cal apagada y se evapora hasta obtener
el grado de concentracion que se desee, para que el volumen de bioxido de
nitrogeno sea bastante igual al producido por la disolucién normal.

El 4eido oxalico que algunos abonos contienen puede dar lngar tam-
bién a errores, los cuales se anulan afiadiendo a la substancia cal apaga-
da antes de tratarla por el agua para preparar la disolucion.

Preparacidn. del cloruro ferroso (protocloruro).—En un matraz de un
litro de cabida, proximamente, se introducen 200 g. de tachuelas o alam-
Pre de hierro, 50 c. c.de agua; se calienta moderadamente y después se
afiade, poco a poco, el suficiente 4cido clorhidrico para que se disuelva todo
el hierro. Se deja enfriar y se filtra. Es muy conveniente operar esta solu-
cién fuera del contacto del oxigeno (atmosfera de anhidrido carbonico, por
ejemplo).

b) Transformando en amoniaco empleando el hierro reducido por el
hidrégeno y el deido sulfurico. (Ulgh.) ‘

Se introducen 10 g. de la substancia en un balén de 500 e. ¢. y se aiia-
de agua en pequefias porciones, agitando con frecuencia, completando
después el volumen de 500 . c.

Veinticineo centimetros ciibicos de esta solucion, yue equivale a 0,5 g+
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de la substancia, se introducen en el matraz del aparato. Aubin, para la

determinacién del amoniaco, afiadiendo acto seguido cinco gramos “de
hierro reducido por el hidrégeno y 10 c. c. de acido sulfirico de 1,35 de
densidad, que se prepara afadiendo a dos voltmenes de agua uno de acido
sugii_ggggmgg&ggptragp. k
~~fuando la eaceion ha cesado en frio, se calienta a la ebullicion du-
rant&tingo o diez minutos, y se deja enfriaf;

>Una vez terminada la adicién de Acido sdlfdrico diluido, se coloca en la
boea del balon ui-embudo pequefio, cufo tubo se ha estirado a la lampa-
ra, al cual se le afiade Aguaggue Hace las funciones de refrigerante de 105
vapores que se producen: Después de hervir y enfriar comose ha dicho, se
lava el embudo con agua por la parte exterior, recibiendo el liguido en el
mismo balén, al cual se le afiaden, ademsés, 150 c. c. de agua y 25 c. c.
df% lejia de sosa de 1,30 de densidad, poniendo inmediatamente en comu-
nieacion con el serpentin y procediéndose a destilar el amoniaco desplaza-
do por la lejia de sosa, que se recoge en el acido sulfdrico valorado, como
si tratara del analisis de un sulfato amoénico.

) Para asegurarse de que el hierro reducido y el acido sulfdrico no- con-
tienen nitrégeno, lo cual induciria & error, debe efectuarse un analisis en
blanco, eon las cantidades indicadas de los reactivos.

En caso de que lo contuviera, se debe descontar la cantidad que se en-
cuentre del nitrogeno determinado en la substancia que se analiza.

e) . Transformdndose en amoniaco, por medio de la lejia de sosa, del al-
cohol y de la aleacion que contenga, en 100 partes, 59 de aluminio, 39 de
cobre y 2 de cinc. (Desvarda.)

Se opera la disolucién de la substancia en-la misma forma que en b), ¥
se introducen 25 c: ¢. de ella, equivalentes & 0,5 g. de Ia substancia, en

el matraz del aparato Aubin.

Se afiaden 100 c. c. de agua destilada y una pequefia cantidad de.
arena o de vidrio molido o piedra pomez bien lavadas, 40 ¢. c. de lejia de
sosa de 1,30 de densidad, cinco centimetros.clibicos de aleohol absoluto y
2,50 g. de la aleacion Desvarda, reducida a polvo, uniendo en seguida el
balon al serpentin del aparato Aubin, con objeto de no perder amoniaco,
pues la reaccién comienza inmediatamente.

Se recoge el amoniaco producido en el 4cido sulfirico valorado como
en b).

La aleacion Desvard4 se encuentra en el comercio, no siendo, pues,
obligado ohtenerla en el laboratorio.

2, Nitrogeno amoniacal.

Desplazando el amoniaco por un dleali, valiéndose de un aparato de
serpentin ascendente y recogiéndole en el deido sulfirico valorado. (Schloe-
sing.)

Arecilisis de un sulfato de amoniaco.—Se pesan 10 g. de sulfato y se di-
suelven en regular cantidad de agua, introduciendo el todo en un matraz
que marque 100c. c. !

Se lava varias veces el vaso en que se ha hecho la disolucién, vertien-

cilg Olas aguas en el matraz dicho, y se afiade agua hasta la marca do los
c. c.

py
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Se toman cinco centimetros clibicos de esta solucion (que contendran
medio gramo de la substancia) y se echan en el matraz del aparato Aubin,
para la determinacion del amoniaco.

Se afiaden en el mismo 300 ¢ c. de agua y 20 c. c. de una disolucion
acuosa de potasa ciustica al 8 por 100, adaptando en seguida el matraz al
aparato. . :

Se aplica lallama y comienza la destilacion, que se hard con las pre-
cauciones indicadas en los tratados, recibiendo el producto de la destila~
cion en 10 ¢. ¢. de acido sulftrico valorado. Este acido se colorea con unas
gotas de disolucién neutra de tornasol o de tintura de cochinilla,

Se hierve el acido con el amoniaco, se deja enfriar y se neutraliza
afiadiendo gota a gota, por medio de una bureta graduada, una disolu-
cién alcalina valorada (de sosa caustica o de barita). .

Para obtener el tanto por ciento de nitrogeno que contiene el sulfato
ensayado, se procede como en el siguiente ejemplo:

Operando con medio gramo de la substancia, ha sido necesario afiadir
a 10 c. ¢. de acido valorado, después de haber recibido los productos de la
destilacion, 11,4 c. c. de lejia de sosa para conseguir la neutralizacion.

Diez centimetros cibicos de acido valorade se han neutralizado por
26,2 c. c. de lejia de sosa.

10 e

962 11,4

z=4,35¢c.c.;10—435=565c. c. de acido sulfurico valorado, neu-
tralizado por el amoniaco desprendido. Multiplicando esta cifra por la can-
tidad a que equivalga de nitrogeno y por 200, se tendra el tanto por
ciento de nitrégeno que contiene el sulfato aménico ensayado.

Preparacion del deido sulfurico valorado.—Este puede ser el normal
1 otro cualguiera, con la condicion de que se conozca exactamente su
composicion. Conviene el normal, o sea el que contiene 49 g. de acido real
por litro. ’

Se prepara el normal poniendo en una capsula de platino dcido sulfi-
rico puro monchidratado, y se hace hervir durante media hora. Se deja
enfriar bajo una campana de borde esmerilado, colocando la. capsula
sobre un tripode de hierro, para evitar que se rompa la platina.

Se tara en labalanza de precision un matraz de fondo plano con tapon
esmerilado y de unos 50 ¢. c. de cabida, y se pesan en él 50 g. del acido
sulfirico, hervido previamente.

En un matraz de un litro graduade en el cuello se introducen 400 0
500 ¢, c. de agua destilada, y sobye ella, y por pequeitas porciones, agi-
tando con frecuencia, se vierten los 50 g. de deido sulfiirico que se habian
pesado. Se lava repetidas veces el matraz que los contenia, vertiendo to-
das las aguas del lavado en el balén gradunado de un litro.

Se deja enfriar, y cuando el liguido estd a 15° de temperatura, se afiade
agua destilada hasta la marca de un litro.

El agua destilada debe ser pura, exenta de acidos 'y Alcalis, para lo
cual debe redestilarse con las precauciones conocidas,

Valoracién del deido sulfirico.— Conviene hacer ésta con la mayor
%
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preeision, y para el objeto se aconseja emplear el procedimiento del 6xido
de calcio, obteniendo el carbonato quimicamente puro por disoluciéon del
marmol blanco por el método de H. Sainte Claire-Deville. (Grandeau.:
Traité d’analyse des matiéres agricoles, 1897, tomo I, pags. de la 50 a la
54, con algunas correcciones por erratas de texto.)

Acido sulfirico valorado al décimo.—Se vierten en un matraz de un
litro 100 e. e. del 4cido sulftirico anterior y se completa el volumen de
un litro a 15° C. con agua destilada.

Estas disoluciones se conservan en frascos bien lavados y secos, con
tapon esmerilado, que hayan contenido acido sulfarico.

Agua de cal.—Se ponen de 200 a 300 g. de cal apagada en un frasco de
cineo litros, se llena con agua, se agita, se deja reposar y al dia siguiente
se tira el agua, que habra disuelto la parte salina que la cal pudiera con -
tener. Se afiade nuevamente agua y se agita de tiempo en tiempo, teniendo
el frasco bien tapado.

Disolucion valorada de sosa cdustica. —Puede prepararse la normal
que se equivalga, volumen por volumen, con la de 4cido sulfurico; pero
éste puede tener el inconveniente de la poca apreciacion, pues el error que
se puede cometer en la lectura de cantidades menores de 10 ¢. ¢. en las
buretas serd mayor que si la disolucién alcalina estd. més diluida. Puede
emplearse una disolucién de 10 g. de sosa pura a 1.000c. e. con agua
destilada.

8.* Nitrdgeno orgdnico.

a) Transformdndole en amoniaco, calentando la materia con la cal so-
dada. (Varrentrapp y Vill, modificado por Peligot.)

Se pone en un tubo de vidrio verde cerrado por un extremo y de 35 a
40 cm. de largo:

1.° En dos centimetros de su longitud, partiendo de la parte cerrada,
oxalato de cal.

2.° En cineo centimetros, cal sodada en pequefios fragmentos.

3.° En 12 a 15 cm., unamezcla de 50 cg. de la materia que se va a ana-
lizar, con cal sodada, en polvo grueso. ‘

4." Se llena el tubo hasta cuatro centimetros antes de su extrenudad
con cal sodada, gue previamente se ha hecho pasar en pequefias porciones
por el mortero en que se hizo la mezcla del apartado anterior (con objeto
de que no se pierda nada de la materia a ensayar).

5.° Se cierra con un tapon de amianto bastante compacto y se limpia
con un papel de filtro, cuidadosamente, el borde del tubo. Se tapa éste con
un tapon de corcho.

Es muy conveniente conservar las distancias expresadas al llenar el
tubo, pues las variaciones en las cantidades de cal sodada tienen alguna
influencia en los resultados del anilisis.

Se envuelve el tubo con una cinta de tela de cobre formando espiral,
dejando libres cuatro centimetros en cada extremidad y fijando la'cinta
de cobre con hilo del mismo metal.

Se quita el tapon de corcho y se le reemplaza por otro de caucho, que
lleva un tubo doblado en dngulo recto y estirado por su parte mas larga.

Se coloca el tubo en un hornillo de mecheros multiples de 248 0 en uno
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de carbon, introduciendo la extremidad estirada del tubo abductor en un
tubo grande de ensayo (o0 en una probheta de pie), en el que se han puesto
de antemano 10c. c. de 4cido sulfiirico valorado normal y 20e. c. de
agua, celoreandolo con una cantidad comstante de tintura de tornasol
neutra. El extremo del tubo abduetor debe llegar hasta cerca del fondo
del tubo o probeta. '

Hecho esto, se comienza por calentar la extremidad del tubo cercano
al tapon; cuando esta esta parte al rojo, se avanza progresivamente hacia
la parte donde se encuentra la substancia, encendiendo los mecheros suce-
sivos o aproximando los carbones, segiin el horno que se use, mantenien-
do la temperatura del rojo sombra y operando de modo que el desprendi-
miento de burbujas no sea muy precipitado.

Cuaando las burbujas han cezado casi por completo de desplenderse, se
eleva. la temperatura al rojo vivo, después se calienta poco a poco la ex-
tremidad del tubo en que se puso el oxalato de cal, produciéndose una co-
rriente de anhidrido carbonico y o6xido de carbono que arrastra las trazas
de amoniaco que hubieran podido quedar.

Cuando ha cesado el desprendimiento de gas, se rompe el tubo porla
parte anterior, dirigiéndole un filete de agua fria, o se destapa, si el tubo
no se ha deformado.

Se lava con agua por dentro y por fuera el tubo abductor que ha que-
dado dentro del tubo de ensayo, recibiendo las aguas en este tubo.

Y se procede a la valoracion del liquido que hay en el tubo de ensayo,
por medio de una disolucién alcalina, exactamente del mismo modo que al
tratar del andlisis del sulfato amonico, con la misma precaucién de hervir
antes.

Cuando contiene amoniaco el abono que se ensaya, se debe proceder
con mrcha rapidez en la mezcla con la cal sodada, y eun la operacién de
introdueir esta mezcla en el tubo, y sila cantidad de amoniaco se sospe-
chara que era importante, antes de hacer la mezela con la cal sodada, se
tritira el abono con algunos cristales de acido oxalico. En los abonos po-
bres en nitrégeno, en lugar de operar con 50 cg. de la substancia, se opera
con un gramo, y si son bastante pobres, se usa el acido sulfirico normal,
al décimo,

Preparacion de la cal sodada.—En un barrefio de gres se ponen 600 gra-
mos de cal apagada en polvo, y se vierte una solueion de 260 g. de sosa
caustica en 200 c. c. de ‘agua,

Se introduce la pasta formada en un crisol de tierra, y se calienta al
rojo.

Atin caliente, se saca del erisol y se granula rapidamente en un mor-
tero de cobre, guardindose en un frasco bien tapado.

Esta eal sodada debe estar exenta de nitratos y nitritos, para lo cual
conviene ensayarla transformandolos en amoniaco, descubriendo éste por
el reactivo de Nessler.

b) Por transformacion en amontaco usando el mercurio y el deido fos-
fosulpurico. (Kjeldahl reformado.)

Este procedimiento se aplica, ademas de a todas las substancias orgé-

nicas, al andlisis de la cianamida de caleto.

:




do sulfirico valorado y procediendo hasta el final como en el caso de un

la cal sodada.

Aubin, )

conjunto, valiéndose del procedimiento Ulsh o Desvarda.
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En un matraz de cuello largo y de 300 a 400 c. c. de cabida, seintrodu-
ce un'o o dos gramos de la materia, segln su riqueza supuesta, y se le afia-
de 0,5 g. de mercurio metalico ¥ 15 a 20 c. c. de dcido fosfosulfririco (acido
sulfarico de 1,84 de densidad que contenga 20U g. de Acido fosforico anhi-
dro por litl‘fJ). Se inclina el matraz sobre un seporte, debajo del cual se
por'le una lampara, con la que se calienta, dulcemente al principio, y des-
pués lo bastante para mantener la ebullicién todo el tiempo necesario para
que la decoloracion del acido sea completa, lo cual, generalmente, se con-
sigue en una I'Jora, en cuyo tiempo queda transformado todo el nitrégeno
organico en nitrégenc amoniacal.
Se deja enfriar y se anade poeo a poco 106 a 125 c. c. de agua destilada
se agita hasta que toda la materia sélida quede bien dividida y destacada:
del fondo del matraz; se deja depositar, se trasvasa el liqnido, lavando y
;ﬁll'as;vats.z;nd.o’ IOZ lliquidos del lavado también por decantacién, al matraz
e destilacion del aparato de Kijel i 'y pr
A Iitrf " L‘m_)icu’ujea dahl o del de Aubin, que debe tener, prd-
Preparado el aparato de destilacién, exactamente del mismo modo gque
cuando se trata del andlisis del amoniaco, es decir, con el refrigerante en
marcha y con el vaso conteniendo los 10 e. c. de 4cido sulfdrico valorado
golo falta unir el matraz al aparato y calentar, efectuando la destilacic')n’
como en el caso de la determinacion de amoniaco. Pero antes de unir el
matraz al aparato, hay que proceder del siguiente modo:
En el matraz que contiene la substancia ya preparada, como antes se
ha dicho, se deja caer una pequeiia cantidad de cine granunlado o piedra
pf’)mez o limaduras de hierro y un pequefio trozo de papel de tornasol, o
bien medio ecentimetro ciibico de fenolphtaleina de fenol; después se intro-
duce solucién concentrada de potasa enla cantidad que sea necesaria para
neutralizar el acido fosfosulftrico que se empled para el ataque, lo cual se
conoce por el tinte adquirido por el papel de tornasol o por la fenolphta~
leina, después de agitar bien; inmediatamente se afiaden unos 40 c. c. de
una soluciéon que contenga por litro 50 g. de sosa caustica y 20 g. de sul-
fure de sodio, y con toda prisa tambiér se une el matraz al refrigerante
del aparato y se contintia calentando y recogiendo el amoniaco en el ici-

sulfato amonico,.0 como en el caso dela determinacion del nitrégeno por

DETERMINACION DEL NITROGEXO NITRICO AMONIACAL Y ORGANICO
EN UN ABONO COMPLEJO

Primer caso: Abono gue contenga nitrégeno nitrico y amoniacal.
Los dos juntos, por los procedimientos de Ulsh o Desvarda.

El nitrico solo, por el procedimiento Schloesing- Grandeau.
El amoniacal sclo, por destilacién con la magnesia en el aparato de

Lo mejor es hacerlo por separado y comprobar por la determinacion en

Segundo caso: Abono que contenga nitrogeno orgdnico y amoniacal.

Los dos juntos por el procedimiento Kjeldahl o por el Varrentrapp y
Vill, modificado por Peligot.

El amoniacal por destilacion en el aparato Aubin, pero adoptando las
siguientes precauciones al tratarse de abonos complejos: :

1.° Con ohjeto de que no se descomponga matevia organica, se debe
introducir el matraz del aparato destilatorio en bafio de cloruro de calcio,
en lugar de aplicarle la llama directamente,

9.0 (onviene extraer la materia amoniacal, por levigacién de la mues-
tra, en lugar de introducir ésta directamente en el matraz del aparato des-
tilatorio. En muchos casos se debe efectuar este lavado con agua ligera-
mente acidulada por el dcido clorhidrico, con el fin de destruir las combi-
naciones insolubles que pudiera formar el amoniaco. Si existiera fosfato
aménico magnésico, es indispensable usar el agua acidulada. La cantidad
de maguesia que debe emplearse serd la suficiente para que la disolucién
resulte bastante alcalina después de neutralizar el Acido.

Siempre que se recurra a la disolucion de la materia con agua acidula-
da, conviene operar sobre una muestra media de 20 g., decantando los
liquidos del lavado en un balon de 500 ¢. c., lavando las veces suficientes
para completar el volumen y agitando después. De esta solucién se toman
25 6 50 ¢. ¢., equivalentes a un gramo o dos de la materia, segln la riqueza
de la substancia a analizar. Esta operacion debe efectuarse inmediata-
mente antes de proceder a la destilacion.

El nitrogeno orgdnico serd el que results de restar del nitrégeno total
el amoniacal. ‘

Tercer caso: Abono que contenga nitrigeno orgdnico y nitrico.

Los dos juntos por el procedimiento Kjeldahl Jodlbaner.

En un matraz de cuello largo y vidrio duro se intreducen uno o dos
gramos de la materia, segin su riqueza, y se afiaden 50 ¢. ¢. de acido
sulfirico de 1,84 de densidad, que contenga un gramo de dcido fénico cris-
talizado. Se inclina el matraz y se eleva poco a poco la temperatura hasta
los 40°, la cual se sostiene durante diez minutos, tiempo suficiente para
que el acido nitrico se transforme en pitrofenol. Se enfria y se afiade por
pequeilas porciones un gramo de cine puro en polvo y 0,5 g. de mercurio.
Se hace hervir hasta de coloracién completa, sosteniendo la ebullicion atn
durante una hora, y se contintia después con el procedimiento Kjeldahl.

Conviene efectuar un anAlisis en blanco para asegurarse de que los
reactivos no contienen nitrogeno, o bien para hacer la correccion corres-
pondiente en el caso de que lo contenga.

También puede determinarse el nitrégeno organico y nitrico en con-
junto por el procedimiento Kjeldahl, modificado por Ulsh, o sea afiadiendo
a la materia, colocada en un matraz de cuello largo y vidrio duro, un poco
de agua, uno a cinco gramos de hierro reducido por el hidrégeno (segiin.
la rigueza de la substancia) y 5 a 10 c. ¢. de deido sulfurico, de 1,35 de
densidad. Se calienta poco a poco, elevando la temperatura con suavidad,
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Basta Hegar 2 1a ebullicié, gue se sostlene durante dies jninutes. Se deja
wnfriar ¥ so afiade 0,5 g de sullate de cobre deshidratado en polvo
¥ 15 2. e de detdo feafosalfirive Se callenta primero snavemente y des-
pubs encrgicamente hasta gue aparerca la celoraeién verde que indica el
térming de» 4@1 oporaeibn, ¥ 86 gxm@m despuds como en ol caso do e gul-
fnto nuw
Bl %M?W@ witrien solo, por o provedimients Schloesing-Grondeau,

Bl witvbgene wrginies por diferencla o blen operande del siguiente
wmodiy: .

En uns chpsnla de fondo plawe de sueve centimetros de didmetro, se
pomen doa grames del abons 8o 80 ¥H 4 eNSBYAY.

Se afiaden 10 c. v de feldo clorhidrice v 10 c. e, de pm&%l@mm de

hlerro.
Se cubre s cdpsula con un embudo y se hate hervir ripidamente
hasta gue cone s nitrosas.

vy batio do arens, @m&m en @l memento
e de produckre vapores deldos, 5 al yuedar seeo el residuo
v desprendiende vagores dcldos, se le abade un peos de agna, se
7 s evapera hasti seguedad; si sun sigue dindolos al llegar & este

i B o el prog
wamos del wlted
: M mw%mf‘m ;;,%W s&eﬁ mm’aw,% 0 mﬁwmw por

los dos pry st de z«&wmm mwmﬁimm& por Jodibaner v Ulsh.

Cwgrty casp:. Que mmﬁmw WW&W& wwﬁww, silbrden y amoniceal.

Todo el witrbgene (nitrbon, Spwghnien) se determinars en
mm;{?am o i procedimlontos 1 peformade por Jodibaner o Ulsh,
Ed pitrdgeun sanonisoal, por laodesiileeiis von la méfgg@wgm adoptande
ins preconciones deseritos en elowgundo ease. 0
L mitvigene aitrive, por shyesvedinieonto Schloesing Grandoan.
B shwigens seginive, por diferentia. exitve ol pitvégens total v la
shma del smoniaced v o nitvion,. .
Tawmbibn se fit&WM detprminar M wmitrdgeno szfrgﬁmm LEmO Bn e% tercer
a0,

‘ nmwmwz&w DEL ACEDO ¥
Cay Aeido fouftricn 1 ;
ft?a}wi“awﬁf by

Se pesan cineo gramios de 5& #ﬁ%m,\
de ;’M{* %:

mdu ¢ orhzdnm ;mm v 15 €. . de
Se pone el matraz en bafis deé ma
desprendan vapores nitrosos {una hors,
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Se enfria, se eleva ¢l volumen a 500 . ¢. ¥ o filtra.

toman con und pipeta 50 ¢. ¢, (eguivalentes & edio gramo de is
sulmam‘s ¥y 56 afiade la cantidad necesaria de nitremelibdate amduico
para precipitar todo el dcklo fosforico {(teniende en cuenta que para 0,1
griisno de dcide fosthrieo se deben aBadir 100 €. ¢, do nitromelibdato ).

8ise sospechara la existencia de la silice libre en la disolucidn, se de-
berh evaporar a sequedad y tomar ef residue por fcide nitrico y agua,
antes de tratar por el nitromolibdate.

Se eleva rapidamente la temperatura a 80° (introduciendo el matraz
en gue $o ha hecho la precipitacién en wn baboe de marla preparade de
antemane 4 esta temperatural.

El precipitado de foxfomolibdato aménico se le deja depositar dammm
seis horas, por lo menes, .

Se filtra v se lavael mmm y el fitro las veves suficientes con nna
disolucion de nitrate aménico (150 g. de uitrato ambaico ¥ 10 e. e de
acido nitrico disneltes en el agua sulielente para formar vn hmu

 Se ynita el vaso en que se ha recogido el Hywido #iltrads ¥ los de lava-
do, ¥ se recmplaza por otro gue 1eDLA UBL MATEL de The. e.

Se disuelve el contenido del filtro com agus amoniacal al 2,5 per 100,
de medo gue babiendo disuelto tode, ¥ v guedands el filtro biem lavado, el
volpmen del liguido recogids sea de unos B e. ¢

Eu las disoluciones obtenides se afiaden gota & gota 12 ¢, o. de mixtura
magnesiane, teniends cuidads de agitar al mismw tlempo; pero sin tocar
lar paredes del vasp.

Se deja depositar dnraute sels horms, por lo menos; se filtra, se lava
eon agna amonineal al 2,5 por 100, se deseca, se caleing &l rojo hostn gue
el produeto quede blance ¢ gris blancnzes, e pesa ¥ 8 muitiplica el re-
sultado por ©,654. El producto de esta operacida, maltiplicade por 200,

dars e} tanto por clento de deido fmpisrmm total gue contiene ba sahbatancis
propuesia.

Abonos organicos {estiéreel, guanos, ete.).

Se pesan dos gramos de la musstin wedia, pulverizads de antemancs
v e mezelan en una edpeula de poreclana con un decigramo de ezl apaga-
é&, humedeciendo despuds el todo con unas 15

Se seca en bado de arena v se ealelna despuds al Tojo wmm :

S@wwrammmmmmeﬁmm ¥ 8¢ la deja cabr en un mmwx a%e
fondo plane de 2 e, .

; %@Wt@m%a@p&&%ﬁ por dos veces consecutivas 15 . ¢. de &eido
clorhidrico, lavandp eada vez con 1D e o de agua, echando todos estos
ﬁ&nﬂm an el matrag.
> hervir un rate {an am de hors, proximamente), ¥ 58 vierts
el o en una cipsula de porcelans, lavando el matraz. mm%m o
cinen veces eon pequedias eantifades de &gﬂﬂ&. Se evapora a ﬁaqm&w:l
pars hacer insoluble la silice,
E%Wmmwh@am 10 e, %-&e&&ﬁ@ :

‘@t,’ﬁ..’?&ﬁ
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Se precipita por el nitromolibdato aménico y se procede en lo demds
como en el anilisis anterior, multiplicando el producto que se obtenga.
por 0,639 y después por 50, para obtener el tanto por ciento de 4cido fos-
férico total que contenga la substancia de que’se trata.

Fosfatos precipitados.—Para determinar en ellos el dcido fosforico to-
tal, se seguira el mismo procedimiento que en los fosfatos brutos.

Al seguir el procedimiento del molibdato descrito, que se prescribe por
serel que mas garantias de exactitud ofrece dentro de su sencillez, se
adoptaran las precauciones siguientes:

1.* Examinar el liquido procedente de la fltracién después de precipi-
tado el fosfomolibdato aménico, afiadiéndole una nueva porcién de nitro-
molibdato y sometiéndole al bafio de maria. Si da precipitado, debe afia-
dirse a lo obtenido primeramente.

2.* Examinar el liqaido procedente de la separacién del fosfato amo-
nicomagnésico, tratandole con nueva cantidad de mixtura magnesiana;
si da preeipitado, se afiade al obtenido en el primer tratamiento,

8.* El liquido procedente del lavado del precipitado- de fosfomolibdato
no debe dar coloracion parda con el ferrocianuro potésico; si se observara
esta coloracién, se sigue lavando con la disolucion de nitrato aménico.

4.* El lavado del precipitado de fosfato aménico magnésico con el agua
amoniacal debe prolongarse hasta que una poreion del liquido resultante,

ﬁacidulada por el &cido nitrico, no dé precipitado con el nitrato de plata.
| ~ Como puede haber alguna pérdida por disolucién de nna pegueiia parte

los filtros Schleicheéry Schiil, sus eenizas e

quivalen aesta correccion apro-

del precipitado, se debe hacer la correccién de Fresenius; pero si se usan
&
k

)

ximadamente, y'bastara no restarlas del peso del pirofosfato de magnesia

obtenido por caleinacién, : i '
5.% Sigen elfosfato ensayadono se ha insolubilizado la silice, convendra

calentar el pirofosfatomagnésico (después de pesado) eon 4cido clorhidrico,

¥ si se obtuviera algin residuo insoluble, habria que descontarlo del'peso

del pirofosfato. ‘ e TR e e Y sy S

' ‘Preparacion del nitromolibdato amdnico,—Se disuelven 75g. de molib-

dato aménico en agua suficiente para obtener 500 ¢. ¢
Se filtran, y al licor filtrado s lo afiaden 500'¢. ¢. de
de 1,20 de densidad, T
Se agita, se deja depositar durante ocho dias en
lnego se filtra, . = - ¥
Preparacién de la miztura magnesiana.- -Se disuelven 55 g. de cloruro -
magnésico puro eristalizade en 300 c. ¢. de agua destilada. = : ‘
Se disuelven también 105 g. de cloruro aménico en 350 c. ¢. de
destilada, : ‘ Fluwriiemt %
Semezclan estas dos soluciones, y se afiade a'la mezela 250 c. ¢, de
amoniaco concentrado y agua hasta un W00 <A ng e
Se agita, se deja reposar y s6 conserva ol liquido en un frasco bien
tapado. g bt ”
Preparacion del agua amoniaeal al 21y Yy por 200.—Se
tes de amoniaco 292 y 85 partes de agua,
b) Adeido fosforico en  combi , 80
¥ abonos quimicos). : ‘

i

do nitrieo puro, -

1gar templado, y

timetros ctubicos de cabida, y se termina

— 1

' iodo por un tamiz.

Se trituran 10 g. de la muestra de modo que pas:; fitii‘o}od?zaho tamts

da ua milimetw; se pesan 2,5 g. y s mg?n M;;E unos‘ 15 ¢. ¢. de agua
metros de didmetro, cinco veces consgcumvas,i a;vadns en‘ teto, seiturando
destilada, filtrando cada vez; se repibe;x ?B:Ojl o e oplotamonts 1a-

in X 8 leja

finamente la materia y-acabando por dej el 050 s
namento a reunan 200 ¢, c. de liquido en un matraz cen-
i : ¢l lavado del filtro con agua :

4 reuni 1 el matraz todo e

i : ndiei . habra reunido en el ma

Liente a 80°. En estas c&i@%ﬂq:e; ZZPI;Z » de frio, so afiade (si 65 necesa-
’ oa e de &cido nitrico o clorhidrico, para di-
s’ "0 a-los fosfatos de sesquiémdo's, pre-
ge. completa con agua hasta 2530 c. e.
: ntienen el acido soluble en

0 . ique €0 3
ateri sayar-

ramo dela materia a ens o .

e c. de citrato aménico Joulie (400 g. de amdioccitrx(;g

‘ ;\-1:0' [ (-13'13 mezcla magnesiana ¥ Zi) c. C. .dtg_%%;;do

s’mete a la agitacién mecénica, o bien se deja de\;)éo‘sxe ::x-un fﬁtm.

1p1«‘(.!‘(‘1&0::&1o hasta el dia signiente, recogiéndolo despues

S Vi i deseca, £ calcina y se pesa.
e lava con agua amonia.cal al tercio, se S . B
~

8 y 6 se Obtlena el tallta pOr
M‘mmV‘Pllc&ndO‘ 31 p’BSO Obtﬁ‘nldo por 63,9 3 : ! ; ciento

! n
= s storico soluble en el agua que co 1 18 > e
dec?md.dooif:i)o fosfsrico, en combinacion soluble al cztmio an;,dn;(;(:n (lﬁ:: Og -
fosfatos, fosfatos precipitados, fosfato de a.lumma ¥ a ono. q
general).
Si se trata de un superfosfato, : e
todo el residuo del lavado por agua, segun se

1o A7 i imi ]]Q'
) lmen P Taria en e]. cas de un b m ue q q
_’Ha Ju 6 Se ope 8] abono comp sto o quimico

oa dcido fosforico soluble &l agua. R SR s
conlt;eeﬁ-; &i se va a analizar un fosfato prec1p1ta‘d(; oun fosfata de aliming,
5 di son un gramo de la materia.
ard directamente con wn gramo i ) e
* ogf;ltro con la materia lavada, o bien el gramo de ma;ema, 3?1 ;n:ir;ato
cen en un matraz calibrado de 250 e. c., afiadiendo 10 cbcl > O a“m’
Joulie, cantidad més que suficiente para diasolver; el fosfato bicalel , , -
. i f .
los easos mas desfavorables. : - ik
. Se calienta el matraz en un baiio demaria a 60%y c.ada: c;mr;:g dj; _he,(;l“:&
i i te uno o dos minutos, invirtiendo &
se le retira para agitarlo duran b R
i i : e cuyo tiempo se afiade agua »
eracién tres horas, al.cabo de cuyo . : ; "
gij,; enfriar y se vuélv‘e a afiadir el agua suficiente para }!egar c(;;’: E:;;Za
titud a la marca de 250 ¢, c.; se toman 50 c. ¢, de la solucion asi o e' : )
}% : fen. 100 amoniaco de 22° y despnés 10 ¢ 15 ¢. c. (segun la
8 0. 100.¢. 08, = ’ ;
-iqueza supuesta) de mezcla magnesiana. . e
ﬂqéz :agitg“ifnme[a‘;tamente;,gd;ebiendo emplearse un agitador mecglmcz L
ae dé 40 6 50 revoluciones por minute; a Ias tres horas se ;fie],a. en re‘??s ,
?in moinénfo y se lava la varilla con un poco de agua amoniacal al tereio,
fiadiendo este liguido al anterior. _ ak i |
: aﬂ De no tener a.gitador mecanico, se deja depositar hasta el di;?, ;glguxant@.
. Befiltray se lava con agua amoniacal al tercio, se seca;caleina, se pesa

& \ ntenga
se operara con el filiro que co ga
plicado en-el apar;

»




— 18 —

¥ o maltiplica ol rosnltads por 82,96, tentendo sl o] dvido fosfdrico solu-
ble en o] citrato amdinics, gue contiene la materia propuests, gue o rela-
cioua & 100 partes de la misma, segin Ia cantidad que se haya empleado
parg el pndlisia,

Come eu loa saperfosiatos, la muyer parte del deido fosfdrien debe es-
tar en combingelin solable al agus, ve exeediends penershmente del 2 por
100 el yme se presenta en combinaeidn ssluble al eitrate aménies, pedrian
cometerse errores relativos, importantes al determinar este dcido fosforico
directaments rome se ha dicho.

En este case o8 mejor determiner primeramente el deidn fosforien solu-
bie al mgus, como se preseribe en b), ¥ despuds determinar la suma del
deido foslorico en comMpaciin seluble al agua y eu combinaciin soluble
al eitrato aminics, tomando 50 ¢. ¢. de la solucidn scuosa ¥ otros 50 cen-
timetros edbicos de la solucién al eitrate y operando como se preseribe en
eats mismo spartade o),

De ia cantidad de écido fosfirico asi obtenida se resta la hallada del
soluble al agna, y la diferencia serd In cantidad de seido fosférico en oM~
inacidn seluble gl citrate,

Es importantisimo determinar en los superfosfatos el dcido fosférico en
ambos estados para poder desculirdr las falsificaciones deo los saperfosfatos
eon el fostato de alimins, yue es soluble al clivato amdwnico, por lo eual,
determinando silo ol dobdo foslbrico ep esta forma, ne podria descubrirse
la expresada falsiBescién,

En case de duds debida a que e un superfualato se encuentre parte
@ed deido foslirico en eombinariin, seinble 8l agmsy wma cantidad supe-
rior al § 6 4 por 1D en eombinaclin sobilils 8] chirato aminies, deberd ha-

eerse upa Investigacidn de la cal 7 de In alining, para dilueidar & existe

o no {alsificaridn. Sy

En general, pesands de la vantidsd R & &l feldo fostivieo solu-
ble al citvats, prede 8o wikese gre auiste Ia falvficaciin, a no ser que se
trate de superfosfatos viejos o mal fabricades, v entonces es cusndo debe-
T epmprobarse por la lnvestigaciin antedisha,

Preparacidn del citrato omdnics.—Se disnelven 400 g, de seide elirico
eristalizado pure, en wpa cdpsuls en frio, en cantidad suficiente de amo-
miaco a 22° Se completa ol volumen de nn litro eon amonisee,

Freparacion del sgae iaeal ol tercio.—~8e mezeln. won parte de
amoniaco & 22° con dos partes de aguae. ' ~ &

BROGBIAS DE sEaclR

E1'75 al 80 por 100 del Seido fostirico que en total contengs estasubs
tancia debe ser soluble en ol Geilo eitvien bem ol tilrgte ambnico, segin
Wagner. El 76 al 86 por 100 de la wuestra debe pasar por-el tamiz ndme-
ro 100 (0,017 mm. de sepuraéiin entre los bilos; didmetro de ds hilgs,
0,1 mmn. ) ; . : ‘

d) Acide fosfivico soluble al de:
cisn. (Wagner.) )

En un matraz de 500 e w,mmwmmwgmmdehm ’

cirieo en las escorias de desfosfora-

e 3

tamizar con un centimetre eibieo de alechol absolute v disclaciin de doido
eitrico al 2 per 100, agitando el matras por rotacidn en un aparato apro-
plade durants media hora, & ls temperatura de 17,57 C.
Se filtra, v en el licor fltrads se determing ol deido fostérieo por el nik
tromolibdato aménico, i o .
@) Arido fosforico, seluble ol citraio amdnice, segin Wagner, en las es-
rias de desfosforacion., o
“ Se pmpmi: s?i%wr citroamonien, segin Wagner, del mw:im sigud ente:
Licor A, concentrado.—Se disnelven 150 g. de bcido citrico eristalizado
puro en 500 ¢. ¢. de agua destilada, 3 se adade una mmmm de amoniaco
a 92° gue corresponda exactaments a 28 g. de m%fmézgwm {se nmim Wg
conseguir esto alrededor de 15 ¢. ¢. de amoniace a 2%, Wzg debe g i
zarse esta solucién amonimeal previamente, para determinar la cantidad
exacta de centimetres cibicos que habrin de abadirse); el liguido et
tante se extiende con agus destilpda a 1.000 e. ¢., o la temperaturs
= nd
o }:@:W B, diluido. - Se toman 410 e. ¢, g leor A ¥ = extienden con
estilada a 1.000 ¢, c.
ag%ﬁucim de ln materia.—En un matraz de B0 c. ¢. se introducen
eineo gramos de eseorias sin tamizar, adadiends Heod B mm la ma@a, &
la temperatura de 17,59, colocando un tapin de @fmw:;m, S %;"mm gi‘xfz‘ma&mz
por rotaciom, deblendo girar de 30 & 40 revoluciones por minnio d“f%mm»%%
media hora, ¥ s¢ Hltvs inmedistemente, volviendo 5 pasar por el 8ltrs, &
.r4 mecesario, st gueda tarblo of Bguido. N N
e gefermimmi:ﬁﬂ ﬁ;e! dtide fosfirieertie toman B0 ¢. ¢ de l.m ﬁaﬁ%mwm
de la materin y-se afiaden 100 ¢ o. de nitromolibdato %a@fﬂ:@; @’f’“ﬁ:zﬂ
Wagner, elevando ripilameste la temperatura sntre By 8% a m%m ; »1
maria, sesteniéndols durante unos dies minutos ¥ pmw?nmm%? e 4?%2 m:;;
gun eass estd mis de ounrenta minutes. Se dejs %»%’ijf!’iﬁ?, s filtra, w %{g
el precipitado de fosfomelibdato aminies con solucién mm-wg ab i por 100.
Se disnelve despnés el precipitade en agus :mwmmi al 2 gm lw ¥ s
afiade gota a gota, sgitando sl cesar 15 ¢. o. de mixtara mgmm&”
segiin Wagner, dejands roposar duvante dos horas, por lo menos. |
e fitve, se lave ol precipitade do losfate amdaico nmgwsma wn %@%ﬁ
amoniacal al 2 por 100, basta que nodé 1 2 el liguido del lavado,
despmds de acifalaly con Seide z&m& por e} v trato de plats. X : “
Se deseca, $ecaleitin y s pess of plrofestato m D, 8¢ TO8 am
: Sebleishier ¥ Sebiill) y se multiplica el peso ob-
s el el dcide fustdrien por 100, selu-

A seglin Wagnr, g propars d

- agus, hasts tompletar un Here, EI hguido resnitants
ro'de deido pitricode 1,20 de densidad.

i

2 clatiire o magnesiy eristalizado ¥ paro ¥ 70 g. de cloraro aminico en

K0 c.c. do amoniac ol

8 por 100, y 650 e. ¢. de agus destilada. Se dejo
s diss 7 se fltra despuds. Ry

 en agna destilada y adadiendo 400 gr. de

na, segin Wagner, sg prepara Gisolviendo 55 g
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POTASA EN COMBINACION SOLUBLE CON EL AGUA

a) Determinacion de la potasa al estado de perclorato. (Schloesing y

GI Y
Vj “Serullas.)

CASO DE UN CLORURO D& POTASIO

Sise ﬁrata de cloruro de potasio, se disuelven en el agua 59 g. de clo-
ruro a ensayar, extendiendo a un litro y agitando para obtener un liguido
homogéneo. :

Qe toman 20 ¢. c. de esta solucion, que corresponden a un gramo dela
materia, y se aftade, gota a gota, una solucion de unitrato birico, hasta
que no se produzca turbio, lo cual puede apreciarse haciendo escurrir las
gotas en la pared del vaso en que se opera.

Se trasvasa el licor sin filtrar a una capsula, lavando un par de veces
con muy pequeila cantidad de agua,y se ‘concentra en bafio de arena
hasta que el volumen sea de unos cinco centimetros ctbicos. Se afiaden
dos o tres veces consecutivas cinco centimetros etibicos de Acido nitrico,
evaporando cada vez a un pequefio volumen, sin elevar mucho la tempe-
ratura, con lo cual se elimina el cloro, y para asegurarse de esto, se con-
densan los vapores sobre una lamina de vidrio y se trata por nitrato de
plata, que no debe dar precipitado.

Una vez conseguido esto, se afiaden 10 c¢. c. de una solueién de acido
perclorico que contenga en los 10 e. e. 1,6 g. de dcido real. )

Para obtener esta solucion se tomaran 100 g. de &cido perclérico de
1,7 de densidad (que contienen 90 por 100 de &cido perclérico puro), y se
diluiran con agua destilada, para formar 550 c. c.

&é Se evapora a sequedad al bafio de arena, terminando la operacién
cuando cesan de producirse los humns blancos debidos al exceso de 4cido

perclorico; se afiaden después cinco o seis gotas de agua, y se evapora a
sequedad. :

Se afiaden en la cipsula, después de fria, 10 c. c. de alcohol a 95°, que
deben haberse saturado de antemano por el clorato de potasa puro.

Se tritura con una varilla la masa cristalina, para que el alcohol la im-
pregne completamente; se deja reposar y se decanta el a.,lc.ohol del lavado
s?bre un pequefio filtro de papel Bercelius okSr;hleichér,Schﬁll. Se afiaden
cinco centimetros ctibicos de alcohol a la cdpsula, y se prdc,ede del mismo
mo.do que anteriormente, repitiéndolo asi tres o cuatro vases;ﬁna vez hecha
latultima decantacion,se afiaden al residuo salino ¢ineo éentimecros cibicos
de agua; se calienta al bafio de arena hasta sequedad, y se trata: por ulti-

«~ ma vez el residuo por algunos centimetros de aleohal, que se decanta tam-
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% Dién sobre el filtro; en la cipsula 'y en el filtro no queda después de estos’

Eratamientos mis que una mezcla de perclorato de potasa y de una peque-
fia cantidad de sulfato bérico insolubl’és_En todos estos lavados no deben
emplearse mas de 40 a 50 c. ¢. de.alcohol saturado, como antes se ha dicho
de perclorato de potasa. . ‘ : ‘ f e
_Se afiaden a la capsula 20 c. c. de agua y se calienta a la ebullicién en
bafio de arena, evitando las proyecciones; el liguido caliente en que se h.é.

'

—_ 91 —

disuelto el percjorato de potasa se echa en el filtro por el que pasaron los
liquidos procedentes del lavado por el aleohol.

Esta disolucion del perclorato se recibe em una pequeila capsula de
porcelans tarada de antemano; se afiaden cinco centimetros clibicos de
agua més & la primera cépsula, se hace hervir y se echa al filtro, y se re-
pite este lavado conagua hirviendo, cuatro-o cinco veces mds, cada vez
con cinco centimetros cibicos de agua. ‘

A medida que se hax ido vecibiendo estos liguidos en la capsula tarada,
se han ido e\fapora;ndo, con el fin de que pueda contener todas las aguas
del lavado. : ~ '

Para evitar que el perclorato de potasa ascienda por las paredes de la
capsula a los bordes y se derrame, se-afiadiran antes de empezar la opera-
cién: dos o tres gotas de acido perclorico.

“... Cuandoha terminado la evaporacién y han desaparecido los humos

blancos debidos al exceso dé dcido perclérico, se eleva la temperatura &
150°, préximamenté; durante diez minutos, y después se deja enfriar
la capsula en desecador de acido sulfurico y se pesa, correspondiendo el
aumento de peso al perclorato de potasa, y multiplicando por 83,9, tendre-
mos la potasa contenida en 100 g. de la sal analizada. .

Caso de un sulfato de potasa o de mezcla de sales que contenga cantida-
des notables de deido sulfirico.—En un matraz de 500 ¢ c. de capacidad se
jntroducen 25 g. de sulfatoo.de la sal a ensayar, y se afiaden 100 cen-
timetros citbicos dé agua hirviendo, agitando para operar la disolueidn; se
decanta en un balon calibrado de 500 c. c. y selava el matraz varias veces
con pequeiias cantidades de agna hifviento, completando con estos lavados
“el volumen de 500 c¢. ¢., después de enfriar.

Se agita bien para obtener un liguido homogéneo, y se toman 20 c. ¢,
de esta solucién correspondientes a un gramo de la'substancia, que se vier-
ten en un balén de unos 200 ¢. ¢ ; se hace hervir, yse va afiadiendo nitrato
de barita hasta que una tltima adicion no forme precipitado. Entonces se
anade uil pequetio exceso de carbonato de amoniaco en polvo, que preci-
pitara la barita afiadida en excos0, y después de hacer hervir unos mina-
tos, se filtra. Se evapéra‘ el licor al bafio de arena, reduciéndoio a un pe-
queﬁobvolume_n, y ze adiciona 10-¢. ¢ de agua regia que contenga un
quinto de acido clorhidrico; se vuelve a evaporar hasta llegar casi a seque-
dad, poniendo un embudo invertido sobre la cdpsula, y se vuelve a afiadir
una o dos veces agua regia, eliminandola por evaporacién, con lo cual se
destruyen las sales amoniacales; se toma el residuo por el dcido nitrico y
se evapora a sequedad; se afade 10 c.o. de 4cido perelérico, de igual
modo que en el ¢aso de un cloruro.

Se ‘evapora a se’quéﬂadi hasta sliminacion de los humos blancos de Aci~ -
do perclérico, y se lava, como se dijo en el caso anterior, por alcohol & 95°,
saturado de perclorato potasico; pero como aqui no hay otro residuo inso-
‘luble que el perclorato, basta con disolver después de los lavades por una
pequefia can idad de ag‘ué hirviendo, que se hace pasar por el filtroy -
recibiendo los liguidos en una pequefia capsula-de porcelana tarada; se
evapora & sequedad, se enfria, se pesa y 88 multiplica por 83,80, para
tener 1a cantidad de potasa correspondiente & 100 g. de la-materia..
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Casg de un abono complejo gue eontonga nitrigens orgdnico, sales amo-
wiacales, superfosfolo y polasa wl estado de clorare o sulfato, —Se mezelan
intimamente en un mertero elnee grames do la substancin con un gramo
fe eal hidratada; se coloca ln materin as! tratads sn una cipsala da por-
evinng ¥ se hamedece 1a mass con algaans gotas de agaa; so deseca y se
ealeing lontaments & baja temperatura, sin pasar del rojo sombra; se toma
el restdnn por uns pequeds cantidad de agua hirviends, ss filtra, se lava
eom wgan birviends, procurands gue ] volumen de tode el liguido reunido,
onel cusl estdh diswelta la potasa, sen de unos 80 e o5 58 aliade a este
Hgaido agun 48 harite, proeursnds gue uo hays nn excese considerable,
caye exeesn se sopara por ol earbounto do ameniaco en disolueldn concen-
trada, evit 3 e haes hervir, se filtra y se

tando que queds v gran exe

lava; se evaporn, reduciends a un pequelio wvolumea, ¥ se trata varias
voces por sgwma regia, con un quinte de dcide clorhidrien, evaporando
cadls ves, ¥ twrminands la operacion eomo en el caso precedente de and-
lists de wn sulfato; pero el peso final obtenido s muitiplica por 0,889 ¥
por 20 {porgue se ha operads eon claes grames de la materis), obienien-
dv asi I potass correspondiente a 100 g. del abono.

Cuando ol abono de que s& trate sea muyv rico en potasa, se Wmﬁ
con dos gromos de la materia, en lugar de operar ¢on cines gramos,

Preparaeiin del deide perolivice.— Primers. Calentando clorato po-
thsivo pure fundide, hasta gue plerda el 7,5 por 100 de su peso, enfriando
con precanciin, tratands por ol aguas hirviendo v enfriando brascamente ;
e lava ¢l perclorato de putess gue ha cmﬂa&ma&m hasta gue el liguide
del lavade no se satarbie por ol nitrato de plata. .

Se transtorma el perelovate de potase obtenids en perclorato de amo-
niaes, para o coal se trats por ol deldo hidrofluosilicico, observando las
precanciones gue deseriben los gmbores, ¥, por fia, se transtorma el per-
clorato de ameniasy en delde § brien por los procedimisntos conocides.

Dobe ensayarse el feldo ohtanido, adicionindole aleohol, ¥
en el caso de gue se precipiten algunos existales de perclorato potisieo,
deberd determinarse lu cantidad, pmm mmx en euente la correceidn que
deba hacerse en los audliss,

Segmndo. Tambiin pusde @M@M%mﬁi aecide @%Nﬂﬁm por el procedi-
miento Perrey, emplenudn ol clovaly de barite del o io, del gue se
disnelve um kilograme en cince de sgus tibia, 7 so aﬁm & lu disolncion,
agitande constantemsnte, §82 £ de fieido suitirieo a 60° Beaumsé, axten-
dide de 400 & BOO . de agus, ¥ despubs de proveder com las precanciones
debidas y gue sefala el anior, e en mua retorta, retogiéodose el

producio de la destilacidn ;m&wmxﬂﬁ&‘
se produzean buwes blandes: en up balin & wuelle largoe, sin tapar, en
cuyo cuello se hs intreducido of de la retoria, ﬂ@% m@m esth constante-
mente mmwm:a@ pm wna mm%@aw de agua.

b, .Demrmzmamwwi :
Procedimiento aplicable &

ado la primers parte, hasta que

s

Ble, e de la disoluciin deé
© de Bohemia, y eon sto se evitan Ius proyecelones. -
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tos, en el caso de que no contengan asmonizcs, Silo eontlonen se debord
ealeinar al rojo la snbetancia de antemane, para slbwminar las sales ameo-
niacales, tenlendo caddade de ne elevar muocho la temperaturs, ui do pro-
longaria excesivamente, para evitar la volatillzacion de las sales de potasa.

S disuelven a la ebuallicibn 25 g de ln materia, gue se han caleinado
o no, previamente, segin que contengan o Bo convenghn sales amonia -
cales. Se deja enfriar v se extiends of volnmen a un litro agitsedo para
bager homogéneo el Hguide.

Se filtra v 5 toman 20 . c., equivalentes 0.3 g. de ln materia; so
acidula el lcor eon el deldo clorhidries; se evapora o segusdad en cdpsuln
de porcelana, previamente tarada, ¥ se pesa el residuo, o fin de ealenlar
1a cantidad de disoleciin de biclorure de platine gue se ha de emplear, la
cual s¢ afiade 8 razdén do uan centimetze chbice por cads decigramo de
peso hallado.

La displucifn de biclorurp de platine gyne se emplea deberd wontener
17 g. de platine en 100 ¢. ¢.

Se evapora la mezela a consistencia siruposa en bade de maris, inter-
poniendo entre la cipsula y la roldans methlica de aguél una redajo de
cartbn, eon objeto de impedir gue la tewperatura sea superior a 100°.

" Conviens evitar legar a la desecacién completa.

Despubs de enfriar, se afisden 15 ¢. ¢. do aleshol a 95°, dejawds en di-
gestiém, por lo menos durante seis horas, bajo una campana. Pasade este
tiempe o mds, si se desta, se remmeve varias veces von upa variila; se de-
cants el lignido sobre un filtro de peguehe tamalio; se lava el residuo con
aleoho] hasta que el Houido gue pase sea completamente ineolore, decan-
tando &mmpm sohre el filtro dicho todos estos liguidos del lavado,

Se trata por'el agus WWM la reateria gue ha guedado en la cipsa-
la, vertiendo sobre el misme Sliro este Hguide, que habra disuelto tedo el
eloroplatinate, repitiende la opevacin los veces que sea necesario hasta
qub, tanto el liquide gue pasa eomo el filtre, hayan quedado completa-
mente decolerados,

Lo disolucion de wmmtimxaﬁam rpeibe en un vazo de eristal de Bobe-
mia; se calienta a ln ebullleiin en balie de arena, y s6 aBade nna disolu-
cién de formiate de sosa al 10 por 100 por peguefias po
el vaso del fuege si la reaccibn es may viva, ¥ volviende a wmm; para
abadir noeva cantidad; se sigune asi o do disslucitn 46 fyrmiate de
soss hasta que ef liguido quele completamente decolerade, precipitinde-
se o} platin al estado matilicn en forma de palve negro.

En vez de afadir ala disclucién del elorvplatinato el formiate do sosa,
se puede recibir la displucitn del eloroplatinate a medida que ’éi"tm snbre

o & ln ebullleldn, colocs

Se ‘evapora 1o wited del liguide procimamente, con ohjetp de ammm&m
¢l precipitados se vierte sobro un filtre pegueRo, haciendo eaer sobire gl

: mm el platine veunido ex el fondo del vaso por medio de sgua frix aci-

> al 19 por 100 con deido clerhideivn, Cuande todo el plating se ha re-
mzm en el filtro, se termina el lavade con agua hirviesds. Sm pasHIs
1 : waﬂwmmmmm qw&mmﬁm@w% & m ris metdl-
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co que presenta el liquido filtrado), es necesario dejar reposar este liqui-
do hasta el dia siguiente, decantando después el liguido claro que sobre-
nada y vertiendo sobre el filtro el pequefio deposito que se haya formado,
empleando para ello la cantidad necesaria de agua fria,

" Se seca el filtro, se caleina al rojo, se pesa y se resta las cenizas del fil-
tro, obteniendo asi la cantidad de platino equivalente a la de potasa que
contienen los 0,5 g. de materia analizada.

Se multiplica el peso obtenido por 0,477 y por 200, y se tiene asi el
tanto por eiento de potasa.

¢) Determinacion al estado de cloroplatinato. (Procedimiento clasico.)

CASO DE UNA SAL POTASICA

Se pesan cinco gramos de la substancia y se introducen en un matraz
de fondo plano, marcado a 500 c. c.

Se afiaden 125 a 150 c. c. de agua.

Se calienta hasta que hierva francamente. .

Cuando esté hirviendo, se afiade gota a gota una disolucioén de cloruro
barico (operando con cuidado se liega a no afiadir més que un ligero ex-
ceso de este reactivo); sienao muy pequefio, en general, el precipitado de
sulfato bérico, rara vez hay que filtrar, excepcion de cuando se trata del
sulfato potasico. :

Se deja enfriar. .

Se extiende el liguido a 500 c. e.

Cuando esté completamente claro, se toman 50 ¢. ¢, (equivalente a me-
dio gramo de la substancia), vertiéndolos en una capsula de porcelana.

Se afiade al liguido una solucion concentrada de cloruro platinico (su-
poniendo gue toda la substancia fuera eloruro potisico, habrs un exceso
de cloruro platinico afiadiendo seis centimetros cithicos de cloruro plati-
nico). ‘ o

Se evapora a consistencia siruposa (a bafio de maria, colocando la
capsula sobre una rodaja deé cartén que recubra a la metalica del bafio).

Se afiade alcohol de 95°, y se deja digerir bajo una ecampana durante
varias horas, Al cabo de las cuales se decanta el liquido sobre dos filtros
de igual peso coloeados uno-dentro de otro. e

Se lava el precipitado con una mezela, a partes ignales, de agua 'y al-
cohol, huciendo pasar los productos del lavado por los filtros antes d‘i‘chos,J
dejando de lavar cuando el liquido resulte incoloro (no conviene prolongar
los lavados, por ser algo soluble el precipitado). ' ‘

Se deseca el precipitado obtenide a 90°. ‘

Se pesa, poniendo en el platillo de las pesas el filtro vacio; se multiplica
el resultado obtenido por 0,198, y el tanto por ciento se tendra multipli-
cando este producto por 200. R

- ‘CASO DE UN ABONO COMPLEJO
Se caleinan al rojo, sin extremar excesivamente 1a opara.cién;, elﬁ‘co
gramos de la substancia. PR RIS TN PRy r e
Las cenizas obtenidas se tratan por el agua caliente, agitando bien y
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dejandolas digerir un rato; se filtra y se lava, reuniendo todos los liguidos
resultantes. ' :

A este liquido se le afiade un ligero exceso de agua de barita (para
asegurarse de ello se trata una pequefia parte del liquido claro en untubo
de ensayo por una cantidad de agua de barita, no debiendo produeirse
precipitado); se filtra y se lava, reuniendo todos los liquidos .

A los cuales se les afiade una solucion en exceso de carbonato amdnico
(oper'émﬂo como anteriormente, para convencerse ds que hay un exceso de
reactivo). '

Después se hace hervir, se filtra, se lava, y tado el liquido resultante se
evapora a sequedad en cépsula de platino. ‘

Se recubre el producto geco en la edpsula con cuatro ocinco gramos de
acido oxalico-en polve; humedeciendo el todo con unas gotas de ‘agua.

‘Se cubre corun embudo, se calienta nuevamente en baiio de arens,
afiadiéndole de vez en cuando algunas gotas de agua, para que no se forme
costra.

Se sigue calentando a mayor temperatura, hasta que haya cesado todo
desprendimiento de gases; al fin de la operacion, se lleva un instante la
capsu la al rojo. :

El residuo se trata por una pequefia cantidad de agua caliente, agitan-
do bien, y aun raspando las partes gue hayan guedado adheridas ala cip-
sula. Se repite esta operacion ‘con muy pequeiias cantidades de agua ca-
liente, hasta que toda la materia haya pasado, junto con el agua, a un

* pequetio filtro, en que se.recoge. Se lava el filiro con lasmismas condicio-

nes, recogiendo todo el liquido en una pequefia eipsula de porcelana, ta-
rada exactamente. de antemano... o ‘ :

A esta solucidn filtrada se le afinden unas gotas de acido clorhidrico
hasta reaceion dcida.

'Se evapora a sequedad. S )

Se deja enfriar y se pesa la mezcla de los cloruros ast obtenida,

Se trata esta mewcla por una pequefia cantidad de agua, que ha de ser,
sin embargo, suficiente para diselverla bieu. .

''q6 afiade una solucion concentrads de cloruro platinico (la cantidad de
cloruro platinico que hay que afiadir se calcula sabisndo que cada centi-
natro clibico de bicloruro de platino basta para 0,1 g. de la mezcla:‘ de
cloruros). i 2 - o

Se evapora a cousistencia siruposa a bafio maria, con rodaja de carton.
“i/i8e afiade alcohol a'95°, y se procede como. cuando se trata de una sal
potésica. o PE , - d

. J31 peso obtenido se multiplica por 0,193, v multlpllc_',ando este resultado
pbf 20,80 tendra el tanto por ciento de potasa que.contaene el abono de que

rgetrata,

‘Prep‘a?rdcién de la disolugion concentrada de ??ialoruro de platino.‘—,-Si“
’se dispone de cloruro platinico puroy seco, basta disolver 85 g. en lf)q’g;c. da
agua destilada, pero es'mejor y més segure operar del mo;do mgmenf.e: ek

. Se pesan 17 g. de platino, procedentes de capsulas o Crlgol?s averial
y se colocan en 1in matraz de 200 c, e. o ’

" Se afiaden 120 ¢ c. de 4cido clorhidrico y cinco centimetros ¢

‘dcido nitrico conéentrado, : el
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Se calienta a 80° en bafio de maria, dejando que se disuelvatoda la can-
tidad posible de platino. :

Cuando ha terminado la reaceidn, se afiade otra pequefia cantidad de
4cido nitrico econcentrado, repitiendo esta adicién las veces que sea nece-
sario para que todo el platino quede disuelto, y manteniendo siempre la
temperatura de 80° (cada vez deben afiadirse cined centimetros cubicos de
acido nitrico, y en total, de 25 a 80 c. ¢). Se filtra Ia solucién después de fria,
¥ 8e recoge en una capsula.de porcelana junto con las aguas de lavado del
filtro, a fin de no perder platino. '

Se evapora la solucion al bafio de maria con rodaja de carton, hasta
que el residuo quede sélido o casi sélido al retirarse y enfriarse.

A este residuo se le afaden 40 c. c. de acido clorhidrico, evaporando
de nuevo con las mismas precauciones a bafio de maria. '

Se disuelve el rasiduo en agua destilada, se evapora del mismo modo
Y se repite esta operacion hasta que no se desprendan vapores 4cidos.

Se afiade agua destilada para disolver el tiltimo residuo, se filtra reco-
giendo el liquido en un matraz marcado a 100 ¢. ¢, y se extiende con las
aguas del lavado del filtro, hasta obtener los 100 e. c.-que el matraz mar-
ca, resultando asi la disolucion de bicloruro de platino que se usa en la
determinacion de la potasa.

Beg enera cidn de los residuos de platino.—Dos clases de residuos exis-

- ten en los laboratorios después de la determinacion de la potasa por el
cloruro platinico; el eloroplatinato potasico sélido cristalino que se recoge
de los filtros después de pesados, ¥ elliguido aleohdlico resultante de lavar
el anterior que contiene cloropiatinato 6dico 'y exceso de cloruro platinico,

Para regenerar este platino, que el perderlo seria un procedimiento
dispendioso en extremo, se puede utilizar el método siguiente:

Los liquidos se destilan en un aparato destilatorio cualquiera para r
coger el alcohol, y luego el liquido de donde se separd ol aleohol se eon
centra para disminuir su volumen. - . ‘ -

‘Se hace una solucién de formiato de sosa

(100 g. ¥ agua para formar
una disolucién casi saturada) y se calienta a la ebullicion, se agrega e

tonces por pequetias porciones el que cor ‘
Pprocurando que no deje sino bréves instantes de

que hacerse lentamente, por
sobre el formisto, la reaceid

mismo lquido de reacéién. o
Esto se hace hasta que se terminan 1
una poreion del liguido, y si filtrande
de formiato, no se precipi
todas las sales de:platino han
platino. o by
Todos estos liguidos se ponen
tino; se decauta el liquido, se Ja
decantacion o también pot

7% osh
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El polvo de platino se pone en un matraz Erlenmeyer y se agrega ici-

* do clorhidrico concentrado y se hierve; se renueva el scido dos o tres ve-

ces, hirviéndole en cada porcién, y, por iltimo, se pone en un embudo
obturado con algodén y se hace un lavado continuo, hasta que las aguas
del lavado no acusen reaceion de cloro con el nitrato argéntico.

Para esta operacion debe disponerse de un lavador automatico, pues
es larguisimo el agotamiento de dcido en el platino tan dividido,

Una vez lavado, se recoge, deseca y calcina y se prepara con él nueva
cantidad de reactivo de cloruro platinico para la determinacion de la
potasa,,

o, OTROS ANALISIS

o

INVESTIGACION CUALITATIVA DE LOS SULFOCIANOROS

", El sulfocianhidrato de amoniaco, euerpo excesivamente venenoso para
las plantas, acompafia algunas veces al sulfato aménico. .

Para comprobar su presencia, se disuelve una pequefia cannd_ad de
sulfato amdnico en agua y se afiade unas gotas de splucion exvf,endlda, de
percloruro de hierro. Si se produce la coloracién roja caracterismc.a, qued:a_
comprobada la presencia del sulfocianhidrato, y debe declararse impropio
para los usos agricolas el sulfato de amoniaco que lo contenga.

DETERMINA CION DEL COBRE EN LOS SULFATOS

1.° Al estado de sulfuro cuproso. Se toma un gramo de sulfato y se di-

suelve en 50 ¢. ¢. de agua: se acidula con tres gotas de éu:,ido clorhidric?,
se calienta y se hace pasar una corriente de dcido suiﬂ‘m}nﬁo, hasta preci-
pitacién completa, Se recoge el sulfuro de cobre precipitado en un ﬁ}n:o
y se lava rapidamente. sin interrupeion, primgramente con agua sulfhidri-
ca v luego-con agua hirviendo, procurando t;ap'ar el e:mbudo con una
placa de vidrio mientras dura la filtracién, y me.g«m;-temenglq ‘»cmi‘iado de
que el sulfuro esté siempre cubierto de liquido, no dejandole escurrir hasta

que el agua-del lavado esté exenta de acido clorhidrico.

Una vez lavado, se vuelven 1
deseess: - .. . Ll d
Luego se calcina el filtro y des, : Ie
afiadido un poco de ‘azufre puro ¢ n-an erisol de Rose tarado. Se
dej a enfriay , se'afiade-otra pequeha canj;lda;d die. aazu,frg y se melve a‘ea,l-
dina.r de nuevo al ¥ojo 8 nung corriente de hidrégeno, se-enfria y
esa. a el Sy el : i )

’ La corriente de eno debe ser primemmenbede cuatro burbujas
por segunégé ;"’despu:és cuando el azufre hasido eliminado, lo que se conoce
porque no e ve la lla
corriente hasta ocho b

ordes: del filtro hacia dentro y se

precipitado (al que se Lé habra

i

bujas por segundo.

ina azulada ni se nota olor a pajuela; se aumenta la

7
5

]
g

i

del lavado.—Se hace pasar por el tubo largo del

puésse tapa el‘tubd:estreeho con un tubo. de caucho y una varilla, y se

: 5@{;& ol acua del fiascos sino se producen burbujas, es indicacién de que

do.




ANALISIS DEL SULFATO DH COBRE POR LA BLECTROLISIS

- Be disuelven‘ocho gramos de la muestra media en un matraz aforado
de 200 c. e.;se completa el volumen a 15° con agua destilada. Se agita y
el Hguido fltrado se toman 50 c. e. ¥ se echan en una edpsula de
platino. Se adicionan de 1%a 15 gotas de dcido nitrico econcentrado v 8@
pasa una-corriente de una intensidad de 0.5 amperes, teniendo el redforo
positivo unide & una lamina o una tapadera de platino previamente per-
forada de manera que, introducida en el liguide, no toque ala cépsula, y

- el negativo, con el extremo formando aro, en el que descansa la cipsula.

Déjese durante veinticuatro horas, después de las cuales se eleva el

nivel del Hguide por adicién de mn poco de agua, ¥ se observa durante

una hors si se depesita nueva cantidad de cobre,

S ] da por terminada la operacion, cuidando de no sus-

asta que se haya reemplazado el liquido &cido por
Ingra fdcilmente sifonando lentamente ¥ afiadiendo

& la edpsula. I R

2 es completamente neutra, se separa la cdpsula, se

& répidamente con aleohol absoluto ‘primero, y con

Heva por breves momentos 3 Ia temperatura de 90°, ze

; - El peso, multiplicado por 3,9245 ¥ luego por 50, da el tanto

o de sulfato de cob 2 hidratado. : 5

separarls .

del aparato

0.l sulfato que se

1.° 4l estado de doida frrico. —S6 1 are
suelve en 50 ¢. e. 4o agua, se aiaden dos centime:
mitrico puro ¥ se bierve d : * ‘
amoniacn en b ph
s Bitra ¥ lave con agna hirvs
pesa, ¥ el peso obtenido, multip]
epntenido en un gramo .

y siguiente:
toma un gramo de sul
: se& afiade dos ‘tentin
de dcide sulfirico al guinto ¥ eon mn poco de biearhona
la atmisfera de deide carbénico im

ge

ganate, se va abadisnde gots ¢
una coloracidn ross persistente. Bl
- dos, multiplieado per 41,0152
gramo de la materia. = .

_ ) -

DETERMINACION DEL AZUFRE AL BSTADO DE SULFATD BARICD

En un matraz de 200 a 250 ¢, ¢. se introduce un gramo de mmm%rég,
se le afiaden 20 ¢, ¢. de agua ¥ 10 e. ¢. de sosa cdustica ;mmaé%gza- 0.
Se hierve durante cinco o diez minutos, y por mﬁw de an i;i@a h
hirviendo, se hacen caer las particulas de substancia que se b idherido -
las pare.de;s del matraz, v s& deja enfriar. Se echa ol %@mﬁﬂ“mﬁ@ mi mmx‘m
en otro tarado de 100 e. c.,y se liena de agua &mxzm hasta &l wﬁk:& -

Por medio de una pipeta, se toman 25 ¢. e. de Uguids mmﬁ 88 c m
hervir en un matraz de 200 2 2860 ¢. 2., ¥ se aladen poch & Poco 2o e. €.
hipobromito sédice recién preparade ’ .

Se retira del faege ¥ 32 adade gots a gota deido @M@n@&ga&m
hasta reaccidn fravcamente &eida, ' lo gue se condterd pwr la o
roja persistente, que es de bromo librs.

JSsmhm hms:h*; el liquido se enturbia al Wﬁm%;m;quﬁa inego m W;;ﬁ
perfectamente Hmplo. Se continta la %ﬁm%&%ﬂ y &l h;;;ﬁ»ﬁ.@s@ vuelve in
loro. No importa que el liguido guede alge amarillen lento. "
© Sobre este lignido acidulade com deldo a«i@rhmrwju birviendo, s %&zz

cloruro bérico caliente, hasta precipitar tode el sulfdrico formade per
oxidacién del azufre.
Se filtra, Java, seea y calcina el procipitade, y luege 56 pesa. a
Este se multiphen por ©,1871, ¥ da el szufre contenido en 2heg. de
muestra. N - /
El hipobromite se prepara disclviends mm%mmw&b@m z ?m'ma
en una mezcla de 10 6. ¢. de sesa para al 50 por 10, 3 20 ¢. ¢. de agua.

Yo

e

Dmmxmcmu DE LOB 6XIDOS DB BIEREQ Y DB ALUMINIO BE LOS POSFATOS

ta obtener un volumen de 500 ¢c.e.
e estn solueién; s¢ evapors hasta lo mited de su

vuelve a agitar y se deja reposar durante ©

400 ¢. e. ¥ 5e ve i ol fitra-

e por 10¢. ¢. de nna mezcla deuna parte de
por 10 b 5te. ¢ de
matro o
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manganeso cada centimetro edbieo de la solucién de pers
sico empleada, que es. el factor gue se tendsd en cuenta & awmr el
andlisis,

Ejemplo: Supongamos gue los 10 ¢. . de 1a solucién de deldo oxdlico
ge hayan llevado 7,05 ¢, ¢, de la zolucidn de permanganabo:
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Se elimina el alcohol por destilacion. Se trasvasa el residuo de la des-
tilacion a un matraz Erlenmeyer y se oxida por una mezcla de cinco cen-
timentros cibicos de 4cido clorhidrico y tres centimetros ciibicos de agua
d:e bromo; se sobresatura ligeramente con amoniaco y se calienta hasta

inar completamente el amoniaco en exceso.
mmg& el precipitado obtenido lavando tanto el vaso como el preci-
iltro con. agua mia,y al final, t"re«s o cuatro veces con agua

7,05 ¢, e 1., _ 0013

0,016 g. Mo, x )

== 0,0028556 ¢. de Mn.
‘ wnos czri@mhtos de nitrate de amoniaco, se

Meétodo de operar: Se toman eineo gramos del abono finamente palve-
rizado y se calcinan en una capsulita. El produsto caleinado se pass & un
matraz aforado de 500 e e. por intermedio 4o un embuda de enello ancho.

| peso o los fosfatos de hierro y alimina. Maltipli-
. m&@ por 0,5 nos da el pesn de 1os éxm tla hmrm y-aluminio, contemdos

&R un gmmam &@ fou fewaﬂu. Se vierten en la capsulita por veees cunsecutivas 40 ¢. ¢. de deido clorhi-
' drico, que se dejan caer cads vez dentro del matraz, enlentando y fro-
mﬁmcmu tando ¢l interior de la eapsulita, sl es preciss, para desprender el pro-

dueto que queda adherido en ¢l fondo ¥ paredes de In misma. Se lava al
final la capsulita y embudo ¢on anos 2> ¢. . de agua destilads, » ada-
den 10 ¢. ¢. de agua de bromo ¥ s calienta ol tode hasta Hegar a la whg-
licion, que conviene mantener, por lo menos, durante media bora. Be doja
luego enfriar ¥ se le afiade, sin filtrar, agus Aestilada hasta completar ol
volumen de ¥¥ e. ¢. Se agita v deja despuds en reposo, pars que s Bl
mente la parte inscluble. S¢ toman, mediante une pipsta, 502, ¢. ol
liguido y se pasan 4 un matraz de Ewmmwm de unes 800 o. o. d6 tapa-
cidad; se lo agregan 800 ¢. ¢. de agna destilads ¥ un contimetro wiltbiee
de solucidon de elornre férrico al 10 por 100, So hierve ¢l tode,y en plent
abnilicion se 1o afiade poeo 8 poco papilla de dxide de ciae, pars neutrali-
gar y precipitar el hierro, procursnio que baya un pequelio exeeso. e
retira de! fueg, ¥ seguidemante, en palisnte v sin seporar ¢ prepipita-
do, se le aliade, gota & gota, la soluclin de ; ranato pebion, pre-
© yismente valorada hosta Hegar & le eoloracién Hgeramente violeta pov In-
menos, persistents d s cingo minuios despuds de hervir el fode. Es
@wvwwmw % ves cnando calemtar para goe el precipitado se pose
< 61 m@%m&mwﬁ%%wﬁ%ﬁm%w&w
] s '%'zm Iee o} pimers de teiitime-

o ataea ol precipitade anterior eon Acido clorhidrieo hasta solucién
completa ¥ en un veso de precipitados, se trata por una solucién de sosa al
%1 por 100 recientamente preéparada v en exceso, hasta que el preeipitado
yue ge forma tenga el color propio del hidrixilo férrico. Se recoge el pre-
cipitade oo un fltro sin ceniza, se lava con agua caliente hasta gue el
Liabdo gue fltra estd exento de alealinidad, se seca v caleina. El peso del
caleinadn representa o dxide de hiereo contenido en un gramn de la mues-
ira. Por diferencia se obtiene ol peso del 6xido aluminics.

il

DATEMMINACION DEL MANGANESD TOTAL Y LOS SUPERFOSPATOS
¥ ABONOS COMPLEJOS )

Adoptando el procedimiento mmgnmmatmm, es iﬁﬁiﬁip&nﬁ&ble que
previamente a0 prepare v valore, eon toda Mmpmmiﬁw mng solucion

. de permanganate potisien,
Sotuciin valorada de mrmwwwm oty

a—-Pm {ﬁ&*%!ﬂ&;‘ la satu—
' ;agmmw gmté,swo

ven en agen mm %w
100 ©. c,S& mmnwg &.y

mante &m{masm e m Efm@

ramente violeta y per  dora Se ob k o . S
rodeeentimatrmmh&my][) » T
solucién de permanganate potds k
numero de centimetres cibicos MM en |
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