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- RESUMEN -

El presente trabajo de diploma recoge un estudieo S0
bre la determinacidn de niquel en medio amoniacal por

el método polarografico.

El anAdlisis de varianza realizado se eofcctud utili-

zando el c¥iterio de Fisher.

Ademas de la parte experimental y analisis de los -
resultados, el trabajo consta de una sintesis tedrica
del método polarografico, un bosqucjo del tratamiento
del mineral cn la empresa Cmdte "René Ramos Latour" -
de Nicaro, hasta obteﬁer las colas, prop. fisico-qui-
micas del Ni, Co y Fe, asi como las aplicaciones del
Niquel, el modo de preparacidén de las solucioncs, adg

mAs de tablas y anexos.
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4. - INTREO=SBUCCTION-

El método polarcogridfico de anaAlisis quimico fuc in-
troducido por J. Heyrovsky en la Universidad de Char-
les on Praga; a principios del siglo XX; este fue pro
grasivamcnte desarrollade por este investigador y sus

colaboradores.

El trabajo de Heyrovsky fue de gran importancia en
la quimica electroanalitica; porque abrid camino a --
los nuevos métodos de anAlisis, cste sc convirtid cn
cl més importante y versdtil de todos los métodos -~--

electroquimicos. (4)

La polarografia cstd basada cn las curvas corriente-
potencial; producidos en un microclectrodo cuando la
difusidén es lo determinante en la desearga del idn vy
las condiciones son tales gque se produce sobreévoltaje.
3¢ pueden realizar an&lisis cualitativos y cuantitati
vos de aquellas sustancias capaces dessufrir una re--
duccidn catddica & una oxidacidn anddica siempre que
se@ encuentren en un rango de concentraciones cntre --

T =2
lO5 ¥y 10 Nsil,

En el anAlisis se utilizan dos c¢lcctrodos uneno po-
larizable que es el electrodo de refercncia (Calomel
Saturado). La superficie del electrodo de refercncia

debe ser lo suficientemente grande para garantizar una
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baja resistencia ya que sec puede requerir ¢l paso de
corricnte del orden de 100 Micro Amperc. El clectro-
do polarizablec es el méas poquoﬁo del par y muchas ve-
ces nos referimos a é1 como un microelectrodo; estos
estédn concctados en seric con un microamperimetro a -

-

la fuente de potencial variable; conocido.

El clectrodo goteador de mercurio: Es el micrecleg
trodo més ampliamcnte utilizado en forma de una suce-
sidn de gotas; que cacn desde un eapilar de vidrio --
nuy fino. Este debe cumplir los siguicntes requisi--

tos:

l.- El1 mercurio en el capilar debe estar protegido
de la contaminacidn (para ello sc utiliza un --
alambre fino de platino).

2.- La altura de¢ la columna de mercurie debe ser fa

cilmente cambiable.

La razén por la cual se utiliza tan ampliamcnte; es
su proﬁiedad singular de dar superficies exactamente
renovables; .lo que trae como resultado: que su supelr
ficiec es reproducible con cualguier capilar dado; la
constante rcnovacidn de la superficie del clectrodo -
eclimina los efectes de pasividad o eavenenamiento; el

alto sobrevoltaje del hidrégeno sobre el mercurio ha-
ce posible la deposicidén de sustancias dificiles de -

reducir.
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Aplicaciones:

Una gran variedad de sustancias pucde analizarse por
polarografia o voltametria. Pueden determinarse casi
todos los cationcs metidlicos y varios aniones (iodatos;
bromatos; haluros; cromatos; Acidos; sulfurosos; sele-

nitos, etec.}

Los elemcntos tales como ¢l oxigeno y azufre se redu
cen en ¢l eleetrodo de gotas de mercurio pucden anali-
zarse muchas sustancias dc la gquimica orginica, hidro-
carburcs no saturados, alifiticos y aromiticos, deri--
vados halogenados, aldehidos; cetonas; quinonas; nitro
derivados; azo y diazo compucstos y otras muchas sus--

tancias.

La scnsibilidad es muy bucna como método electroqui-
mico, ya que como dijimos anteriormcnte pueden determi
narsc concentracioncs de 10° Mol v ¢l limite superior
cs de 152 Mol. Hay métodos clcctrogquimicos mis scnsi-
bles; pero ninguno de estos métodos tiene aplicaciones
tan variadas como la polarografia. La cantidad de sus
tancia requerida para un andlisis es nmuy pequcfia; del
orden de un miligramo; ya que si c¢s preciso pueden em-

plearse volumenecs menores de 1 mililitro.

El método polarogrifico es mis bien sclectivo ya que

sc obscrvan las ondas cn intervalos definidos de poten
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ciales. Muchas sustancias tiecncen aproximadamente el
mismo potcncial de media onda y sc debc tener alguna
idea de la composicidn de l1la solucidn antes da llevar

a cabo la indentificacidn polarogrifico cualitativa.

La cxactitud de este método cs bastante buena ya que
sc obtienen errorcs relativos del orden de 1% y 2%; v

en algunos casos del 0,2%. (2). (4).

La duracidn de cada andlisis cs corta. La oncracidn

nas larga es la eliminacién del oxigeno.

Este trabajo fue concebido con el objetiveo de dar -
utilizacién al método polarogrdfico en la determina--
cidn de Ni en las colas obtenidas en la cmpresa Cmdte

"René Ramos Latour" de Nicaro.
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II.~ - PARTE ESPECIAL -

2.1.- Resefia del tratamicnto del mincral lateritico
hasta obtecner las colas en la cmpresa Cmdte "Rendé Ra-

mos Latour®™ de Niecaro.

El mineral una vez cxtraido de la mina ¢s transporta
do hasta el Arca de la fabrica a través del transporte
ferroviarico, una vez en c¢sta cs somectido a un proceso

de beneficio en la planta de molinos y secaderos.

El mincral recibido cn esta etapa sc muele y sc¢ redu
cc al tamafio adecuade y sc l¢e eclimina ¢l cxceso de hu-
medad, dejéndelo en las condiciones nccesarias para la
siguiente etapa; la de reduecidn. El mineral que reeci
be csta planta cs primeramcnte pasado por una tritura-
dora de rodillos, después se conducce a los hornos de -
tambor rotatorio para ¢l sccado, donde se pone ¢n con-
tacto de forma concurrcnte con los gases; producto de
la combustidn de petrdleo. Al entrar al horno, ¢l mi-
neral contione un 25 - 36% dc humedad en dependencia -
de la dpoca decl afio, y sale con un 5 - 5,5% de humedad.
Ya seco, ¢l mineral se traslada a un molino de marti--
llos en el gue se tritura y sufre una primera clasifi-
cacidn. E1 mineral grueso se pasa por un molino de be

las y sufre una nueva trituracidn y clasificacidn.

El mineral quc todavia quede grueso rctorna a2l moli-
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no de bolas, micntras que cl de tamafio adecuado produg
to de las dos clasificaciones c¢s conducido a leos silos

de almaccenaje para enviarlo a la ctapa de reduccidn.

En esta ctapa decl proceso el mineral es reducido, pa

sando ¢l niquel y el cobalto presentes a la forma meté

lica.

El mineral almacenado, seco y molide s¢ introeduce on
los hornos dc reducecidn de hogares miiltiples por su --
parte superior, lagréﬁdose el movimiento del mineral -
con rastrillos rotatorios. Por la parte inferior del
horno se inyccta el agcnte reductor, formado por los -
gascs producto de la combustién inconmpleta del carbdn
"gas pobre" estd formado por (CO,, CO, No, Hp) posce -
ﬁn por cieﬁto considerable de CO2 Hpz, gque son los prin

cipales agentes de reduccidn.

Una vez rcducido el mineral en los hornos se cnvia a
los enfriadores rotatorios introducides ¢n una piscina
en la que se enfria hasta 200°C, aunque se manticne la
atmésfera reductora para cvitar la oxidacidn de los me

tales formados.

De agqui el mineral pasa a la ctapa de lixiviacién y
lavado, el mineral reducido ¢s lixiviade con una diso-
lueidén carbonato - amoniacol (NH4)2 803; ¥y SC scpara -

1la disolueidn asi obtcnida del resto del mineral.
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El mincral sec mezcla en los tanques dc contacto con
licor amoniacal (68 g/L de NH3 y 35 g/L de GOQ}, v se
obticnc una pulpa de alrededor de 30% de sélido. De -
aqui pasa a las tres ctapas de lixiviacidén v cinco de

lavado, todo a contra corriente.

El gistema de lixiviacidn y lavado ¢stiA conectado a
una lineca dc succidn dec clla los gases son enviados al
sistema de absorcidn a fin de recupcrar los que como -

¢l NH3 y el COp ticnen interés ccondmico.

A continuacidén cl licor producto y las colas se en--

vian a la secccidn de reccuperacidn de amoniaco.

Las colas obtenidas utilizando este procecdimiento --

fueron las utilizadas cn nucstro trabajo. (6)

2.2.- Propicdades fisico y quimicos del Ni; Fe y Co.

Aplicaciones del Ni.

Propiedades del niquel y cobalto.

. Masa atémica Ni= 58,69; Co=58,94.

. Temperatura de fusién Ni= 1452°C; Co= 1490 °C.

. Temperatura de cbulliecién Ni = 2900°C; Co= il
. Densidad Ni = 8,7 - 8,8 g/cm’; Co = 8,8 - 8,9 g/cmd
. Potencial normal Ni = 0,24 V; Co = -0,27 V.,

. Poscen clevada rosistencia, son dlctiles, asi como

gque poscen gran malcabilidad y se pucden hacer lAminas
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de Ni con grosor de 0,02 mm y alambrcs con un espesor

de 0,01l m.

. En presencia de Acidos sulfurosos y acéticos son -
resistentes inecluso a eleovadas presiones y temperatu——

ras.

. E1 NiQO sc disuclve con facilidad ante cstos Acidos
a clevadas presiones y tempceraturas, ocurriecndo algo -

similar con las soluciones amoniacales.

. E1 Ni y Co 2 tecmperatura ambiente ¢ incluso en una
atmésfora hGmeda no se oxida. Su oxidacidn comienza a

una temperatura de 500°C formando cl NiO y Niz05.

El Hiz03 es el éxido superior de Ni y se caracteriza
por poca estabilidad quimica por lo quc al aumentar la

tcmperatura se deseompone.

.E1l Ni ticne gran afinidad hacia el azufre por ello -
al interactuar ambas trae consigo la formacién de sul-
furos.

. E1 NiS a elcvadas temperaturas se descomponc.

. E1 Ni metélico al entecractuar con CO forma ¢l car-
bonilo de Ni, que cs un compuesto muy volatil, que a =
temperatura mayores de 180°C, sc descompone cn Ni meta

lico y mondxido de carbono.
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» El NiO puede ser reducide por ¢l C;Hs v algunos cle

mentos mds clectropositivas que 1.

Este valioso metal se utiliza en la galvinica, en 1la
industria quimica; en la construccidn de mnaguinaria en
forma de alcaciones, fabricacidn de utensilios domésti

COoS.

En el mcrcado el costo del niquel es 5,214 dédlarcs -

por kilogramo.

Propiedades del hicrro:

- Bl Fe ©s cl cuarto clcmento que méds abunda on la -
cortcza terrestre y debido a esta abundancia vy a la va
ricdad cn sus propicdades han convertido al Fe en ¢l -

metal de mayor utilizacidn en el mundo.

- Portencce al grupo VII de 1la tabla periédica. Po-

sce color blanco plateado, ¢s maleable v viscoso.
- Temperatura de fusidén 1539°C.
. Temperatura de cbullicidn 2300°C.

. Con el carbono forma carburos; dondc ¢l contenido

miximo d¢ carbono puede alcanzar hasta 6,66%.
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(i1

2.3 .- Fundamento teodorieco del método:
La polarografia se fundamenta en el estudio de las -

caracteristicas corriente - potencial

La interpretacidn de las curvas corricnte-potcncial

s¢ simplifieca cuando se cumplen las dos condiciones si

guientes: la caida de corriente en la celda es despre

ciable (unos pocos milivolties), ¢l potencial de un —-

electrodo es independiente de la intensidad de corrien

te, este electrodo se denomina no polarizado y ¢l otro

elcectrodo polarizadeo.

Las celdas utilizadas en andlisis polarograficos puc

den ser de una gran variedad de discfios. E1 tipo més

simple es un frasco cdnico con mercurio en su fondo, -

el mercurio estd en contacto con un alambre de platino

conectado al adnodo.

Existen dos tipos dc polarografes los de opcracidén -

nanual y los que registran automdticamente las curvas

de corricnte-potencial,

El wvtilizado en nuestro trabajo es un polarografo de

registro grifico, donde ¢l movimicento del papel se rea
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liza dc forma similar al del método de registros foto
graficos a través de rodillos, pero cn cste caso o8 --
una plumilla acoplada al amperimctro (con un sistema -
de amortiguamiento, la guc corre sobre la carta, dejan

do trazada la curva polarogrifica. (2).
2.3.1l.- Curvas polarogriaficas.

La curva estd dividida en tres regioncs. En la par-
te izquicrda ¢l potcneial es muy bajo, por lo que no -
ocurre la reduccién de las sustancias conocidas presen
tes. La pequefla corricnte que fluye se llama corrien-
te residual y pucde explicar como la suma total de las
corrientes debidas a la reduccidn de trazas deo impure-
zas (posiblemente hierro, cobre u oxigeno), vy la lla-
mada corriente de carga, que resulta del hecho de que
la interfase mercurio-disolucidn actfia como un capaci
tor de Arca continuamente ercciente. La corriente ro-
sidual e¢s pequefla y reproducible. Deben tomarse pro--
causiones para c¢liminar las impurezas quc pucden redu-

eirse.

Al llegar a un potencial entre -0.4 y -0.5, la co---
rricnte crece bruscamecnte producto de la descarga del
ién, la cual ocurre a un potencial definido, conocido

como potencial de redueciédn.

En la partc derecha la corriente nrovoca un cfecto <
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de saturacidn causado por el agotamicnto local de los
iones reducidos en la veeindad del electrodo goteador
de mercurio. Continuamente llegan por difusidon mAs -
iones rcduciblew desde el seno de la disolueidn al --
clectrodo y son reducidos inmediatamente. La veloci-
dad de difusidén csté determinada Gnicamente (a teompeo-
ratura constante) por el gradientc dc concentracidn,

csto es, por la difcrencia entre la concentracién en

el seno de la disolucidén y cero, que es la concentra-
cidén en la superficie del clectrodo, el valor de la -
corricnte limite em la parte derecha de la curva, 1lla
mada corrientc dec difusion, depende directamente de -
la concentracidn de las c¢species reducidas, por su---
pucsto, esta decbe de corregirse con la corriente rosi

dual.

La curva completa sc llama polarograma y cl esca
16n caracteristico correspondicnte a la reduccidn de -
una especie particular, se llama onda polarografica.

(i)

2.3.2.- Potencial de media onda.

El potencial al cual aparcce la inflexidn on la cur-
va, depcnde de la concentracién de las sustancias redu

cibles y de los métodos de medida cmpleados.,

Todas las curvas serin simétricas respecto a un va--
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lor promcdio dc potencial llamado potencial de media -
conda, cste ¢s una constante independiente de la concen

tracidon del ion reducible y del método empleado.

El potencial de media onda es ¢l potencial en el pun
to medio de la onda polarografica, solo depende de la
naturalcza del idn reducible y c¢s independiente de su
concentracién. Da una informacién cuwalitativa de los
iones presentes en la disolucién. Por tanto, el anali
sis cualitativo polarogrdfico cstA basado en la deter-

minacidn de los potenciales de media onda. (2).

2.3.3.- Eliminacién de iones y de clementos de inter

ferencia.

La presencia en disolucidn de grandes concentracio--
nes de iones con potenciales de rceduccidn mds vpositi--
VoS que otros, ocasiona grandes inconvenientes ¢n el -
anflisis polarografieo. Por cjemplo, en disoluciones
de acerp, los cuales contienen grandes cantidades de -
hierre trivalcnte (E 1/2= -0.12 V) es casi imposible -
determinar otras iones por quc las ondas de todos los
cationes son insignificantes comparados con las gran--
des ondas del hierro. El cobre es igualmente perjudi-
cial on los andlisis polarogrifico de bronces, porgue
su onda cstd casi al comienzo de la curva polaregrafi-
ca. En cstos casos los elcmcntos interforontes deben

eliminarse gquimicamente. Una de las formas de lograr
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esta climinacién cs mediante la utilizacién de un agen
te precipitante adecuado. Por cjemplo, cuando se ana-
liza nuestras muestras dc cola el Fec presente sc climi
na con amoniaco. Un clemento interferente puecde elimi
narse también mediante la formacidn de un complejo, de
esta forma su potencial de reduccidnm scri menos positi
va. Un tercer método es la reducciédn del elemento in-
terferente a un cstado de valencia menor, en ¢l cual -
su potencial de reduccidon es mAs negativa. Por cjem--
plo la reduccidn del hierro a su cstado divalente don-
de su E 1/2 = -1.30 V, cuando antcriormente en cstado

trivalente E 1/2= -0.12 V.

Una interferencia muy comin cn la determinacién pola
rogriafica es el oxigeno, el cual estd casi siempre di-
suelto en el agua y sc reduce E 1/2 = -0.2 V (primera
onda) y E 1/2 = -0.9 V (scgunda onda), la primera cau-
sada por la rcduccidn del oxigeno a H502 y la scgunda
corrcsponde a la reduccidn del oxigeno a Hp0 obviamen-
te deben tomarse medidas para la climinacidn del oxige
no. En disoluciones alcalinas esto sc¢ puede lograr de
una forma relativamente ficil, por la adieidén de sulfi
to de potasio, que reduce al oxigcno-cuantitativamonto
En nuestro caso se utlilizd ol sulfito de sodie. En --
cualquier c¢ircunstancia se puede eliminar el oxigeno,
haeiéndole pasar a la disolucién una corriente de gas
no reducido, como el nitrégeno utilizando para ¢lla un

tubo estrecho de vidrio como surtide y burbujeando di-
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cho gas de 30 a 20 minutes. La corricnte de gas debe
interrumpirse cuando sc van a tomar los datos, debido

a las alteraciones provocadas por la agitacién.

El mercurio no debe ponersc en contacto con la diso-
lucién hasta después de la desoxigenacidn, ya gque puc-
de ser oxidado, esto implica gtie el eapilar ne debe in=~
traducirse cn la cclda antes de haber climinado el oxi

genn. ([(2).
2.3.4.~ Electrolito soporte.

El movimiento dec los iones con una disolucidn puede -
deberse no solo a la difusidn, como ya sc explicd, si-
no también al campo cléctrico aplicado, lo que se cono
ce como migracidén idnieca.  Estec movimiento adicional -
de los dones hace dificil establecer relaciones en and
lisis polarogréafico y, por tanto, debe ser minimizado.
Para ello es coﬁveniente la adicidén de iones incrtes -
extrafios a la disolucidn, los cualcs scan reducibles -
a potenciales mids ncgativos que ¢l idn o iones que s&e
estén analizando, de modo que no interfieran cn el anid

lisis. Los clectrdlitos cmplcados para este fin son -

llamados electrdolitos soportes.

Explicarenos con un ejemplo la funcidén del electrdli

to soporte: supongamos una disolucidén de idn cadmio -

0.01 Mo:les.: ¢cn presencia de cloruro de potasio 0.1 M




TRABAJO  |Ynstituto Superior eMlinero eMletaliirgico| HOIA
DE

DIPLOMA

?

Gacultad Aletalurgia Electromecdnica | No. _16

la corriente es transportada a través de las células -
por todos los iones presentes, la fraceidén transporta-
da por cada uno depcnde de su concentracion relativa -
y su nlmero de transporte. En este ecaso, los iones po
tasio transportan al cAtodo aproximadamcnte el 90% de
la corricente. Si aumentamos la concentracidn de los -
ioncs potasio hasta que’ presenten un 99% del total de
los cationes prcsentes, la corriente relativa transpor
tada por los otros cationes se reducird pricticamente a
cero. Los iones cloruro transpeftan la"corriente cn

sentido opuesto.

Como los iones potasio no se descargan cn ¢l cdtodo
asta gue el voltaje aplicado sea bastante grande, un
gran numero de ellos permancceran como una nube alrede
dor del catodo. Esta nube cargada positivamcnte reg-;
tringe cl.gradientce de¢ potencial a una regidén muy cer-
cana a la superficie del elecctrode, por lo que no . ha--
brA una atraccidn electrostitica grande para atraer --
del seno de la disolucidn a otros iones rcducibles. -
Con un exceso apropiado de cleetrdlito soporte (en es-

te caso KCL), sc climina la corriente de migracidn.

Los clecctrdlitos soportes mds cominmente utilizados
en polarografia son compucstos de iones monovalentes -

como KCL, Na,30,, HCL, NaOH, ctc.
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En la determinacién de metales alcalinos cuyos poten
ciales de reduccidn sonaaltamente negativos, se utili-
za como cléctrdlito soporte una disolucidn de hidrdxi-
do de tetrametilamonio (N+(CH3)AGH), o sus haluros, --
que tienen potenciales de reduccidn mds negativos atn

que los metales alcalinos.

Varios compucstos orginicos formadores de complejos
son también utilizados como disoluciones soportes, cn
la determinacidn de oro sc utiliza como Ssoporte una di
solucidén de tartrato de etilendiamina, ¢n la cual el -
oro sc reduce a menos 0.02 V, ¢l cobre a -0.25 V y el

bismuto a menes 0.2 V.

Frecuentemente el eclectrdolito soporte es ademAs una

mezcla buffer para el contrel del PH. (2).
2.3.5.- MAximos polarcgriaficos.

Otro hecho importante en polarografia, es 1a forma--
cidén de miximos cn las curvas polarograficas. En algu
nos casos, sc obtiecne una curva con un maximo en lugar
de la curva cscalonada normal, debido a que dentro de
cierto intervalo de voltaje hay aumentos de corriente
que excede considcrablemcnte la corriente de difusidn.
Con un nucvo aumento del poteﬁcial 1a corriente dismi-
nuye mids o menos bruscamcente, alcanzando algunas veces

la corriente de difusidn limite, sin embargo, nmuy fre-
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cuentemente ¢l retorno de la corriente maxima a la co-
rrientc de difusidn cs gradual, y centonces la determi-
nacién de la altura de la onda polarogriafica se hace -
dificil. Esto hace casi imposible el andlisis polaro-

grafico cuantitativo.

La mejor explicacidén de los mlximos se¢ deriva de la
teoria de Frunkin. Dec acuerdo con esta teoria, los ma
ximos sc¢ forman debide al movimicento de la superficie
de la gota de mercurioc, ¢l cual causa una agitacidn --
adicional de la disolucidén. Este movimiento intansifi
ca el transporte de la sustancia reducible al cétodo,

aumcntando asi la corricente de difusidn.

El movimicnto de la gota de mercurio debideo a una po
larizacidn no uniforme causa un mAximo dc primera cla-
se. Tales maximos aparcecen en auscncia de sustancias
tensoactivas a bajas concentraciones del clectrdlite -

soporte y son puntiagudos.

Los maximos de primcra clase se obscervan generalmen-
te dentro de un rango estrecho de potenciales, pero =--
también ocurre movimiento dentro de la gota de mercu--
rio, causado por el flujo del mercurio dentro del capi
lar. Como ¢n el caso anterior, esto provoca una agita
¢idén de la disolucidén y la aparicidn de un miximo cn -
la curva corriente-potencial. Tales méximos ocurren -

en disoluciones concentradas cuando se trabaia con ca-
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pilarcs de gotco rapido, son de forma aplanada v puc--
den aparccer a cualquier potencial, se conocen como mi

ximos de scgunda clasc.

Los maximos en las curvas son, gceneralmente, nerjudi

1=

ciales para las investigaciones polarograficas y debe-
ran eliminarse, s3in e¢embargo, hay métodos de analisis -

polarogrificos que sacan provcecho de cstos mAximos.

Los mAximos de primera y segunda clase nucden elimi-
narse mediante la visidn de sustancias para retardar -
¢l movimiento de la superficie de mercurie. Las sus--
tancias utilizadas para este fin son: La gelatina, el
dgar-agar, los colorantecs organicos, cte. Sin embargo
en la eliminacion de los mAximos de scgunda clase la -
adicidén de¢ sustancias tensoactivas pucde provoecar fal-
sas ondas cn las curvas de corricnte-potencial, conpli

cando la interpretacidn del polarogranma.

- Con eleetrodos s6lidos estacionarios sc observan mA-
ximos de tercera y cuarta clase. Un maximo de tercera
clase esta relacionado con 1la velocidad de variacidn -
del potencial aplieado sobre el eleetrodo y aparece —-
cuando esta es alta. Los maximos de cuarta clase es—-
t&n relacionados con la deposicién o absorcidén de la -
sustancia reducida sobre el clectrodo. La forma de es
tos miximos ¢s similar a2 la de los mAximos de segunda

clase, pero con. la diferencia de que no pueden scr cli
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minados por agentes tensoactivos.

En ¢l trabajo prictico, es importante tcener en cuenta:

- Los miximos sc puecden eliminar con sustancias tenso

activas.

- Pueden utilizarse para la determinacidn de sustan--
cias tensoactivas.

- Grandes conccntraciones de sustancias tensoactivas
y ¢n particular de gelatina, pueden dar como resultado
una disminucidén de la corriente de difugidn ¢ incluso
anularla.

~ Los méximos de segunda clasc se eliminan a veces -
con ayuda de sustancias tensoactivas, nero esto no ---
sicmpre cs asi, ya que la adicidn de tales sustancias
en cste caso pueden dar lugar a la aparicidén de ondas

polarograficas complejas. (2).
2.4,- Metodologia de investigacidn.

Para realizar una determinacidn polaregréfica para -
comenzar lo primero quc hay gque hacer es la seleceidn
del clectrdlito scoporte para que 81 transporte las par
ticulas a la superficie del clcctrodo por difusidn. -

Para el niquel estard compuesta por NH. CL ¥ NH,OH, wa

‘ L
que las particulas mds peguefias no migran uniformemen-
te para que se¢ cree la doble capa. 8¢ registra el po-

larograma del clectrolito soporte, la meseta indiea 1a
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descarga del clemento sobre-la doble capa, en el caso
del niguel secddescargarid ¢l idn amonio, al registrar -
el polarograma se comprucba que no hay ningin tipo de

altcracidn.

A continuacidn se prepara una solucidn patrdn de los
elementos que se cstimen cstén presentes cn la nuestra
real objeto de andlisis. Una vez preparada las solu--
ciones patrdén sc toman pequefios volGmenes de ella de -
acuerdo a la metodologlia y sc preparan las scluciones
ctaldén, se hacen los polarograma corrcspondiente y se
hace con ¢llos una curva de calibracidn de altura de -
onda polarografica contra concentracidén, luego se van
realizando las mezelas de cada clcecmento con el niguel
y sc hace la curva de calibracion de cada unc de ellos
a partir de los colarogramas trazados, la mezcla se --
realiza hasta obtener una solucidn con composicidn se-
mejante a la muestra real a analizar. A continpacidn

se prepara la mezcla real (cola). (1)

El modo de preparacidon de las soluciones patrdén, eta
16n y de la muestra real sc ecxplica a continuacidn en
cpigrafcs independientes.

2.4.1.- Solueciones tipos (patrom) Cu, Cd, Ni y Co.

Las soluciones de metales gue se analizan como regla

general deben ser suscloruros, ya que para polarografia
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se hace c¢n gran nedida un soporte de cloruros o Acido
clorhidrico. La presencia en la solucidn a analizar -
de anionecs dec otros acidos, en particular de Acido ni-
trice pucde e¢jercer una influencia negativa en los re-
sultados. Los clorurBs de los mectales gue frecuente--
mente conticnen humedad cristalizada ¢ higroscépica y
algunas veces otros reskduos, no s¢ recomicndan en ca-

lidad de sustancia inicial para la preparacidn de solu

ciones tipos (patrdn).

Las soluciones patron de cloruros de metales con con
tenido conocido es mejor prepararlos con un peso Cxac-

to al metal de marca supcrior.

El Co, Cd, Ni y Cu no sec disuclven cen Acido clorhi--
drico, para obtencr los cloruros de cstos mctales, se
disuclven en Acido nitrico y la solucidn obtenida se -
vaporiza varias veces con Acido clorhidrico, para la -

celiminacidn del Acido nitrico.

Sc pésa un gramo del metal de marca superior en for-
ma de polvo, se introduce cn un crlenmeyer de capaci--
dad de 250 mililitros y se disuclve con tempcratura cn
20 - 25 mililitros de &cido nitrico 1:1, la solucién -
se vaporiza hasta obtcner un pequefio residuo (2 - 3 mi
l1ilitros) se le afladen 15 mililitros de &cido clorhi--
drico de peso especifico 1.10 g/cm3 vy nuevamcnte se va

poriza hasta obtencr un pequefio residuo. Esta vapori-
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zacidn se repite dos veces mAs con 5 mililitros de Aci
do clorhidrico. Después de enfriado se afiaden 50 mili
litros de solucidén al 5% (por volumen) de Acido clohi-
drico y sc traslada la solucidn a un velumétrieco de 1

litro y sc afiade 4cido clorhidrico de la misma conecen-
tracidén hasta la medida (enrase) y se mezcla cuidadosa
mente. Un mililitro de solucidén contiene un miligramo

del metal.
2.4.2.- Preparacidén de las soluciones etaldn.

Las soluciones etaldn deben de contener anroximada--
mente la mismﬁ cantidad del metal a investigar, como -
la solucidén a analizar para que ambas soluciones pue--
dan ser polarografiadas ceon la misma scnsibilidad del
galvandmetro. Por c¢sto ¢s necesario preparar una sc--
ric de soluciones ctaldn con diferentes concentracio--
nes del mectal definido desde 5 miYgramo/litre para el
anilisis de mucstras que conticnen fraceiones de por--
ciento del metal definido, hasta 200 miligramo/litro -
para mucstras que contengan hasta 5% de este. Con cs-
‘to las primeras soluciones sc diferenciasn cntre si en
5 miligramos/litro y las siguicntes soluciones a medi-
da que aumenta la concentracién del metal definido on

15-20 miligramo sobre litro. .

Adcnmis, de la solucidn tipo del metalddefinido las -

soluciones etaldn deben de contaoner los mismo clectrd-
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lito soporte de igual cencentracidén con la solucidén a

investigar.

Las soluciones ctaldén de Cu, Zn, Ni y Co. Estos sc
preparan en soportes de soluciones amoniacales, cloru-

ros o sulfatos de amonio.

En un velumétrico de capacidad de 500 mililitros se
introducen las cantidades scfialadas arriba de las solu
ciones tipos del correspondicente metal (es necesario -
utilizar una microburcta si la cantidad de disolucién
no e¢s mayor de 5 mililitro), después se afiaden 110 mi-
Liiitre de aghﬂ, 50 mililitros de solucidn de amonia--
co de peso especifico 0.91 g/cm3 (concentrado) y se --
afiaden 50 gramos de cloruro o sulfato de amonié, s¢ --
agita hasta la disolucidén de la sal, se afiade agua hag

ta la medida y se agita nuevamente.

Para 100 mililitros, las soluciones estarian compueg

ta por:

1.- 0,5 mililitros de solucién patron.
= 1 mililitro de solucidn patron.
3.- 1,5 mililitro de solucidén patroén.
.- 3,0 mililitro de solucidn patrdn.
5.~ &,5 mililitre de solucidn patroén.
6.~ 6,0 mililitro de solucidn patrén.

7.- 8,0 mililitro de soluecién patrdn.
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A cada uno de ellas se¢ lc adiciona 20 mililitros de
agua destilada, 10 mililitros de amoniaco coneentrado

v 10 gramos de cloruro dc amonio.
2.4.3.- Preparacién de las colas para el andlisis.

El método e¢s aplicado ‘con pequefias concentraciones,
va que los potenciales de media onda de ambos metales
en cstos soportes cstdn muy cerca (1.14 V y 1.32 V) --

respectivamente para el niquel y elccobalto.

Sc pesan 0.5 gramos de colas, se descomponcn con aci
dos y un excesc de un floruro de mctales alcalinos en
este caso (floruro de sodio), 0.5 gramos, después de -
afladir 10 mililitros de Acido clorhidrico de peso espe
eifico 1.19 gramos sobre centimetro cubico, se vapori-
za ¢l dcide hasta dejar un residuo, se le afiade de 2-3
mililitros de écido nitrico concentrado (esta opera---
cidén se repite tres veces), lucgo se le afiade 10 mili-
litro de &cido sulfiarice diluido 1:1 y sc evapora has-
ta la liberacién de vapores del anhidro sulfuroso. La
disolucién sc deja enfriar, se le afiaden de 20-25 mili
litros de agua dcstilada, se calienta hasta la disolu-
cién de los sulfatos, nuevamente se enfria y se intro-
duce en un volumétrico de 100 mililitros. Luego la di
solucidn sc¢ ncutraliza con amoniaco concentrado (25%)
y se afladen 10 mililitros cn exceso, sc afiade agua has

ta la medida v se agita. (1)
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2.5.- Descripcién del equipo:

El funcionamiento del instrumento puede ser obscrva-
do a través del esquema de blogques de la deseripcidn -
de 1la conexidén de compensacidn destinada al andlisis -

de sistcomas de alta regsistencia.

La célula polarografica (1) se conecta al circuito -
de la entrada (2). Este Gltimo incluye las cadenas di
visoras guc permiten cl ajuste del principio y del al-

cance de las tensiones polarogrificas.

= =
B = L i S P
]
| 4
% . e .
1 b d [
i \ > S s < &
i } T
N B s T
:\\j_,/ - I
2 i i
- - e ¥ i
i \

|
| i
| PP

Lo ool

La tensidn de alimentacidn de dichas cadenas las su--
ministra ¢l cstabilizador transistorizado (3), el cir--
cuito de entrada abarca, ademAs, la resistencia de medi
cidn de alta precisidn aplicadas para la medicidn de la
intensidad de corricnte y para la rcgulacién de la sen-
sibilidad, los eircuites de compensacién de la corrien-

te de difusidén y de la del condensador, asi como los —-

circuitos de derivacidn con atenuacidn y cl circuito in
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corporados de calibracidn.

La sefial, adecuadamente compcnsada y atcnuada, del -
circuito de entrada llcga al amplificador del registra
dor potecnciométrico (4). A 1la salida del amplificador
se halla acoplado ¢l motor eléetrico (6), que acciona

la pluma rcgistradora del aparato de registro (7).

El papel de registro es accionado por ¢l motor (3).-
La tensidén de alimentacidén del amplificador del regis-
trador potensiométrico (4), asi como del amplificador
(10) de corriente continua, es obtenida desde el csta-

bilizador de alta tensién, (5).

El equipo estéd constituido por (ver anexos).

l.- Panel frontal abatible,.
Z2.— Cuchilla cortapapel.
3.~ Hoja cortadora de la cuchilla cortapapel.
.- Barra de guia con la cuchilla cortapapel.
5.~ Cerrojo para soltar el panel frontal,
6.- Collar estriado.
.~ Cilindro dentado. de avance del papel
8.- Escala.
9.~ Pluma registradora.
10.- Fusibles.
li.- Elecvador de pluma.
12.- Cambio de veclocidad.

13 .- Interruptor del motor.
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lh.- Botdn del acoplamicnto desembragable del accio-
namiento del potecncidmetro.

15.~ Ventanilla de lectura de la resistencia del po-
tencidmetro.

16.- Botbén de mancjo del potencidmetro.

17.- Regulador de la compensacidédn de la corriente del
condensador.

18.- Connutador de atenuacién.

19.- Regulador del potencial inicial.

20.- Conmutador de ajuste del alcance de tensidn.

21.- Conmutador del modo de servicio.

22.~ Pucgta a ccro.

23.- Interruptor de la red.

24 .- Enchufe del electrodo golpeador de mercurio.

25.~ Enchufe del electrodo de referencia.

26.- Enchufc del tercer clectrodo utilizado para 1la
compensacién de la caida de potencial,

27.~ Conmutador para ¢l ajuste del orden de magnitud
de la sensibilidad.

28.- Enchufc comin de la medicidén de tensidn y corrien
te.

29.- Enchufe para medicidn de tensidn.

30.~ Enchufe para medicidn de corriente.

3l.- Conmutador de ajuste de la scnsibilidad del or-
den de magnitud.

32.» HRegulader fimp de la componsﬁeién de acorrien

S~

te de difusicn.

Conmutador cscalonado de la compcnsacidon de 1a
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corriente de difusidn.
En la placa trasera sc encucntran los siguicntes ele

mentos de manejo.

34.- Terminal para la conexién a la red.

35.- Regulador de pucsta a ccro del amplificador de
corricnte continua (P11).

36.~ Regulador de tonéién del estabilizador transis

torisade, (P12} (3]
2.5.1l.- Puesta cn funcionamiento del polardgrafo.

El polardgrafo, tipo 0OH-102, funciona con alimenta-—-
cién desde una red de corriente alterna. La placa (1)
gue sirve de¢ apoyo al panecl de registro pucde ser in--
clinado oblicuamente hacia adelante, deospués dc haber
soltado el cerrojo (5). Debajo de clla se encucntran-—
los fusibles y el selector de tensibén. Se ajusta este
Gltimo segun las indicaciones, con arreglo a la tensidn

disponible.

BEn esta posicidn del panel frontal del registrador -
3e puede colocar o cambiar el papel. En los dos extre
mos del cilindro de papel sc insertan los bloques mcti
licos provistos de espigas y con ayuda dec cstos sc co-
loca el papcl sobre los caballetes de soporte, de modo
que el lade impreso del pepel que sc desarrolla se di-
rija hacia ¢l- interior del aparato. Hacer pasar la --

banda de papel bajo las varillas tensoras y conducir--
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la sobre el c¢ilindro dentado de avance (7). Una vez -
colocade en ¢l e¢ilindro, el papel pasa por el pancl --
frontal‘debajo de la barra de guia (4), equipada con -
la cuchilla de corte de papel. A continuacidn, se re-
plicga la placa al plano del panel frontal, haciendo -

que cl cerrojo (5) deja dar un chasquido.

Se conccta el aparato con ayuda del cable de conc---
xién a la red. Desde el punto de vista del funciona--
miento impecable, -la puesta a tierra no constituye una
premisa indispensable. Sin cmbargo, para fines de se-
guridad y en lugares dc alta fuerza de campo, dc cfef-
to pertubader, se proecde & la pucsta a tierra del apa
rato por medio del borne roscﬁdo dispucsto en ¢l fondo

de la caja.

Poner el instrumento ecn circuite, conectando el inte
rruptor de la red (23). Al cabo de un tiempo de calen
tamicnto de unos 5-a 10 minutos, ¢l instrumento cstid -
listo para ¢l servicio. Alcanza su cstado completamen
te estable despuds de un calentamicnto de aproximada--

mente media hora. (3).
Parémctros de trabajo del polarédgrafo:
- Selector: Normal.

- Sensitivity: 3.157 A/div.

- Starting veltage: -0.5 V.
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- Voltage Range: 2 V.

- Damping: 4

- Compensation of Diffusion Current: O.
- Compensation of condenser current: O.
-~ Patcntiomecter drive: OFF.

- Ticmpo de recorrido: g minutos.

- Accionamiento del papel: Forward.

2.5.2.~ Campos de aplicacién de polarografia.

Industria Quimica Inorganica.

- Andlisis de difercntes productos, matcrias primas
y de su grado dc contaminacidn.

- Andlisis de mincrales.

- Andlisis de metales y alecacioncs.

- Determinacidn de la composicidén y de las contamina
ciones de los bafios galvAnicos.

- Anflisis de agua, ctc.

Industria Quimica Orgénica.

- Anflisis de diferentes productos, materias primas
y de sus contaminacioncs.

- Determinacidn de difercntes isdémeros simnultdnca--
mente presentes.

Industria de la alimentacidn.

- Determinacidn de hucllas de plomo y otros mctales

ligeros en los viveres.
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~ Detecrminacidén de vitamina C en frutas en conscrvas.
- Determinacidn de aldehidos en cl aleohol.
- Deternminacidn de yoduro en la sal comGn, ctc.

-

Frndustrias Texredie -

-~ Andlisis dec materidles de actividad superficial, -
mediante la supresidn de los maximos.

- An&lisis de colorantes, etc.
Industria farmacdéutica, bioquimico:

- Determinacidn de vitaminas (A, B, C, E, K, ctc).
- Determinacidn de alcaloides (morfina, codeina, pi-

perina, ctec).
Ciencia mbédica:

-~ Determinacidn de compuestos do benceno y nitricos
en sangre, orina, alicnto, ctc.

- Diagnéstico del cAncer por medic de la reaccién de:
suero Brdicka.

- Diagndstico de la hepatitis viral.

- AnAlisis de fraccicnes de proteina separados por -

cromatografia de papel, ctc. (4).

2.6.- Planificacidn do los cxperimentos:
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1.- Se toma como basc para los cxperimentos el niquel,

sc divide ¢l porciento de niquel c¢ntre ¢l porciento de

cada clemcnto, de esta forma hallamos la proporcidn de

adicidn

Ni/Co
Ni/Cu

b.1915 .

B.0383 .

de los elementos respecto al niquel.

II.- Se comicnzan los experimentos preparando las so

luciones patrén, a partir de ella

S

tomamos los volume-

nes previanmcnte determinados y preparamos las solucio-

nes ctalén, a las cuales se les realiza los wmwlarogramas

corrcspondiente a cada muestra y las curvas de calibra

cion.

I1I1.- Se mezclan cada elecrmento con el

ce la
1o
2.5
i
15
3.0
b4ed
6.0
2.6

curva la calibracidn.
Ni =% Go

nl patrén de Ni+0.1015

"o "M 40,1915
mooon "om 40,2873
moon "M 40,5745
mooo noom 40,8618
noom moom 41,1490
mooom mom 41,5320

nlL patrdn

"

"

7"

"

"

"

4]

n

"

mn

"

Ademis, se adiciona 20 mililitros

10 mililitro de amoniaco concentrado y

"

”n

7"

"

hi]

"

de

Co.

n

1

)

n

niquel y sc ha-

de agua destilada

20 grarmos de --
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cloruro de amonio.

2 Ni+QCu

3 mL patrdén de Ni+0.l mL patron Cu

4 " 5 i 11 1" " 40,2 " " 7"
6.0 " " won 40,2 M " n
g.qon " ﬁ " +0.3 " " "
10.0 ﬁ " 1" " +Q.L " 1" n
i2.0 ft r“! " " +0.5 n "
il i 0 n t-l 1'1 " 40, 6 " 1"

IV.- Se rcaliga la mezcla de dos elementos con el niquel
y sus respcctivas curvas deccalibracion.
l1.- Ni+Co+Cu
3 nml patrén de Ni+0.1 mL de cobre + 0.5745 mL Co.
L5 © " " " o +0.2 " n tt + 0_8619 " M

6.0m m m o magg.oam o mo w4 ].7490 M w
g.0Mm ® m #ag.3m w W 43,5350 % &
10.0" M m ma4omom w4 1.9150 " M
12.0" m m ma4g,5 M m w4 22980 " w
14,,0" m m w406 M MM 426810 " "

Se adicion& 10 mililitro de amoniaco concentrado, 10
gramos de cloruro de amonio y 20 mililitro de aguva desti-

lada, igual para cl experimento anterior.

Los experimentos fueron rcalizados en el siguicnte or-

den:
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——

Patron Ni.

Patron Co.

Patron Cu.

Patrén Zn.

Mezcla Ni+Co.

Mezcla Ni+Cu.

Mezcla Ni+Co+Cu._

Mezcla Ni+Co+Cu con gelatina,

Muestra de colas.

Los experimenteos 1, 2, 3, L, 5, 6, 7, v & fueron rea-

lizados con 3 repeticiones de la onda polarogrifica y -

sicte mucstras con difcrente concentracidn cada uno, --

micntras que el 9 con cinco repeticiones para lograr —-

una mayor exactitud en la experimentacidn.

Los resultados del anélisis polarogridfico se calculan

por la férmula:

%(sust & analizar) = 0. C. B . 100 (1)
B3 .m.1000. 1000
Donde; 0 - Volumen inicial de la solucidn analizadé
{ml ).
C - Concentracidn de la sustancia que sc ana-

liza en la solucidn etaldn, (mg/L).
B - Altura de la onda obtenida con el anadlisis
polarcgraficeo dec la solucidn analizada (mm).
By -Altura de la onda con el andlisis polaro--

grifico de la solucidén etaldén (mm)
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m - masa de la nucstra (g).

La férmula antorior se pucde simplificar considera--

blemente si se ticne cen cuenta:

l.~ Para la scrie dada de trabajo se calcula el coofi
ciente de ajuste de la altura de la onda a la con

centracidon de la sustancia investigada, es decir;
C =K
2.- Disolviendo la muestra analizada todas las veces

en‘cl mismo volumen (volumen inicial), por ejem-

plo hasta 100 mlL.

100 = 0,10
1000

La formula de cAlculo toma la siguicnte férma:

K.B . 100
™. 1000

11

% {(sust. a analizar)

KB
w10
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- RESULTADOS =

Muestra 1.

%(sust. analizada)= K.B
.10

i

% Ni O,07k.21 .3

0,5.10
% Ni = 0.316%

Mucstra 2.

% Ni = K.B
m.1l0

% Ni = 0,074.21,5
0,510

% Ni = 0,318%

Muecstra 3.

% Ni = 0,074.19,6
B,5.10

il

% Ni = 0,290%

Mucstra 4.

% Ni = 0,074.20,8
B 50
% Ni = 0,308%

Mucstra 5.

% Ni = 0,074.21,3
035010

0,314%

% Ni
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Mucstra 6.
2 Ni = @,074.19,8
G,5. ¢
% Ni = 0,294%
Muestra 7.
g Ni = 0,075.24 .1
0,5.10
% Ni = 0,350%
El andlisis de varianza para ambos se rcalizdé utili-

zando el criterio de Fisher.

Para ¢l método polardgrafico.

e

i

al

]

S

Il

0,313%
\)—ﬂ(ci-ﬁ“{)z'
N-1

0,021%

Para el método cspcctofotométrico.

C

C

al

L]

5]

1t

=3 Ci

=
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F = (0,022)%
'%'6,52"1)%'

F = 1.097
fl-_— Nl_l f2 = Nz - 1
£1=7-1 f,=7-1
f].:: 6 f2 = 6
F calculado F tablar

1.097 b3

2.7.- AnAlisis de los resultados.

Las curvas de calibracidén para cada clemento pure -
con los que hemos tenido que trabajar se obtuviecron de
acucrdo a lo -establecido por la literatura (una linea
recta que muestra la dependencia de la altura promedio
(mm) contra éoncentracién cn mg/L)), en algunos casos
aparccen puntos fuera de la linea, los cuales no se -
tuvieron en cuenta, la linea sc trazd de forma que es_
ta tocara ¢l mayor nimero de puntos posibles (ver gra-

ficos 1, 2, 5, ¥ L }.

Debemcs plantear que cuando sc fue a preparar la so-
lucidén ctaldén de hierro, 21 adicionar la solucidn pa--
trén en solucidn amoniacal, para cl cual estiA designa-
do ¢l método, se forma un precipitado floculento de hi
dréxido de hicrro (III) quec no ha influido ah los Fo--
sultados obtcnidos. En los experimentos 5 y 7, cuando

mezclamos niguel + cobalto y niguel + cobalto + cobre
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al realizar ¢l polarograma en ¢1 no se observa la onda
polarografica correspondiente al cobalto, en su lugar
se observa la aparicidn de un miximo, con el objetivo
de disminuir cste se adiciond 3 mL de gelatiha 0,01%,

lo enal provocd la deformacidn de la onda.

Las ondas obtenidas del niquel cn el experimento 6 -
concucrda con los obtenidos con ¢l niquel puro, pero -
deberos tener en cuenta gue en cste caso se aumentd la
concentracidén de niquel con el objetivo de obtcner la

onda corrcspondiente al cobre.

En los andlisis realizados a las colas cuyos rcsulta
dos aparccen cn tabla realizados dichos andlisis espec

tofotométrico y por métedo polarogrifico donde:

Para las muestras 1,4 y 6 podemos observar poca dife

rencia, la cual puede scr despreciable.

Para las mucstras 3, 5 y 7 también se obtuvieron re-

sultados con poca diferencia,.

2.8.- Proteccidbn ¢ Higienc del Trabajo.

El trabajo fue realizado en ¢l laboratorio de anAli-

518 quilmicos.

Antcs de comenzar los experimcntos ¢s necesario leer

las siguientes instrucciones sobre la técnica de segu-
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ridad en el trabajo de laboratorio (7).

Reglas gencrales:

- El trabajo normal cn ¢l laboratorio depecnde de la
correcta organizacidn del puesto de trabajo y el cum--
plimiento de las normas dc seguridad.

- Durante la rcalizaciédn de 105 trabajos do laborato
rio deben encontrarse no mcnos de dos personas y s =-
obligatorib la utilizacidn de medios individuales de -

proteccidn cn las operaciones rcalizadas con ricsgos -

de quemadura o cnvenanamicento.

~ Durante el trabajo con reactivo liquido ¢s nccesa-
rio tomar las medidas que eviten las salpicaduras, el
vertimiento o derramc de los mismos en cl piso, cn cs-
ta instalacién, sobre la ropa o la piel, todos les reag
tivos sccos ¢s necesario tomarlos con cucharas cspecia-

les (ecspitulas).

- En ¢l laboratorio se hacc nccesario la utilizacidn

de batas para cvitar dafies en la piel y la ropa.

- En cl trabajo se utilizd el mercurio que es muy da
fiino para la salud del hombre y con el ¢s nccesario --
tener cxtremo cuidado, ne pucde botarse, ni trabajar -
con €1 si se ticne una mano herida, osrnoccsario lavar

ilate

- Con ¢l amoniaco que se utiliza c¢s necesario ser —--

cuidadoso ya que es muy tdxico, asi como los Acidos —-
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atilizades.

- Bl mercurio no debe quedarse seco, ¢s necesario ope

rario icen guantes.

- E1 cquipo nccesita una corriente constante para evi

tar que-exista variaciomes en los resultados.
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Ifi.- -~ CONCLUSIONES -

1.- Con este mbtodo se abre una nueva via para la de
terminacidén de niquel en solucidn amoniacal a --
partir de las colas, de forma répida, precisa y

confiable.

2.- Con la adicidén de gelatina, sc logra la disminu-
cibén de los miximos, pero trae consigo la defor-
macidén de las ondas polarogrdficas (dando por rc

sultado una onda falsa).

3.~ Al comparar los valeres de Fisher calculado con
el valor critico, en funcidén de los grados de -
libertad de las varianzas calculadas se pucde -
asumir que la diferencia entre ambas series ex-
perimentales del cspectofotdmetro y del polard-
grafo respectivamente generan la misma reprodu-

cibilidad.

L.~ Es vAlido destacar que existe una pequefla dife--
rencia entre ambds seriecs experimentales que sé
observan al comparar las medias dc sus valores,
esto debe estar relacionado con los métodos de -

determinacidn.
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iv.- - RECOMENDACIONES -
1.~ Continuar cl cstudio de la determinacidén polaro-
grifica del niquel utilizando otras soluciones -
soportes.
2.- Extender ¢l estudio a la determinacidn de otros
elermentos ¢en prescncia de niquel.
3,.,- Bstudiar la influcncia de diversos factores en -
la determinacion polarogriafiea.
L.- Para otros c¢studios sobrc este tema cstudiar la

influencia de la formacidén de precipitados en -

el proceso de reduccidén de los eclementos.
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