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INTRODUCCION

Con ¢l catidn Agil) &l =ulfatiazal que poses un debil cardeter Seido- 1_]1$:|_ FiEdc-
ciona segun la ecoacion precipitando el compuesto de plata ¥ liberindose iones H |
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Este heche ha originado. ademis de un méode gravimérico para la determina.
cion de sulfstiazel (3), una serie de trabajos en los que s exponen diferentes métodos
volumélricos para la determinacion de sulfatiazal, enire los que podemos sefiglar :

a)  Acidimétricos : en los que se valoran lo= H+ liberados en el process anterior-
mente =efaalodoe (4.5).

b} De precipitacion : mtilizando indicadores de adsorcién (6) o indicadores de pre-
dpitacion, en un metode similiar al de Mohr para la valoracion de Cl—, en el e e i
lira CrthNa: como indicador del punte final (7). » por valoracién del exceso de Agil)
dn reaccionar, previa filicacion, cogin ol método de YVolhard (8),

A la vista de los datos citados. ¥ habiendo adquiride experiencia en la valoracion
widimétrica antes apuntada, pensamos establecer un método volométrice sencillo v rapido
de waloraciin de Az(l). en escala semimicro. wlilizande come reactive una disolocien de
alfatiazol. El inconveniente que presenta la ecasa solubilidad del sulfatiazol en agus,
problema solocionado en otros trabajos utilizando disolventes distintos del szua (1) (5-16),
nosotros o salvamos preparande la disolucion del reactive en medio alealino.,

La reaccién que tiene lugar con el catién Ag(l} en medio débilmente alealing es:
Sulflatiazol—H + OH— -+ Agzil) — Sulfatiazel-Ag | = Hd) (icide déhil) resccion
que produce una disminucion de la basicidad del medio alealing en que =e encuenira
disuelio ¢l solfatiazal.
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La determinsciin acidimétricn de éa disminoeién esx ¢] Tundamento del meetodo
que proponemoes,

PARTE EXPERIMENTAL Y DNSCUSION DE LOS RESULTADOS
Productos empleados

Sulfatiazel, Schuchardn

NipAg RA. Merck : disolucion 0,0074 M,

MNaOH 0. P, Probus,

Anaranjado de metilo = disolocién alcohalica al 01 <
NOuH 001N,

Efecto de la concentracion de hidrézide sodico

Con el fin de establecerlo hemos realizado la -isllil:nh: f;p:rifnﬁa: P'n:paqmu-
disoluciones de sulfatinzol en NaOH 0,008, 0,010 v 0,002 M, todas ellas con un contenide
en sulfatiazel de 1985 £/1. (08,0078 M).

En diferentes experiencias tomomos 50 ee, de cada una de estas disoluciones v
valoramos con NO:H 0,01 M wilizandao anam.njadn de metilo como indicador. A con-
tinuacion tomamos nuevas porciones de 50 ce. de cada una de las dicoluciones de sulfa.
tizzol ¥ les azrezamos una determinada cantidad de la disolucién de Ag([).0,0074 M, va.
loramde seguidamente con ol mismo NOH 0,01 M, wilizado anteriormente. Lo difereneia
entre los equivalentes del deido que s¢ necesitan en la primera valoracion v los necesita-
dos en la segunda, serin los equivalentes de H 1 producides en la reaccién con Agil),
o sea los equivalentes de Agil) puestes.

Do esta forma, para cantidades variables e Agzil), hemos encontradoe los resulia-
dos agropades en la Tabla mim. 1, en la que puede observarse aue la concentracion
de NaOH, en el intervalo ensavado influve sobre los resultados obtenidos, siendo lo
mis exaclos los correspondientes a la mavor coneentracién.

A concentraciones mayores de NaDH se produce un precipitade negro de Agid),
con la comsiguiente perturbaciéon: ¥ una menor concentracion redoce la solobilidad Jdel
reactive, por lo que elegimos como concentracion de trabaje lo 0,012 M.

TABLA N 1

Concentracion de NaOH

0,008 M 0,010 M 0,012 M
Ag(l) mg Ag(l) mg Errur AgiT) mg Error Ag(l) mg Error

Puesto Encontrado L A Encontrado o Encontrado 4

1.6 148 1.5 1.52 a0 1.50 6.2
4.0 3,85 4.0 3.86 3.7 388 iz
H.03 7,1 1.0 176 3.4 108 3.1
1202 11,73 24 11.74 23 11.23 1.6
16,03 15,64 24 15 68 ] 15.66 23
0,03 19,56 2.3 19,60 21 19.72 1.5
24,04 23 52 21 23 .48 23 23,50 22
28,05 2740 23 27,42 b 27.36 25
32,006 3142 20 3140 21 3142 20
56,0k 35,16 25 35,12 b 35,10 27
W07 38N 2.6 30,10 24 38,96 23
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Influencia de la concentracion de resctivo

Para conocer esta influencia realizamos experiencias con disoluciones de sulfatiazol
de concentracién diversa. En la Tabla nim. 2 se resumen los resultados obtenidos con
tres de las disoluciones empleadas, cuva concentracion 00077, 0,0086 ¥ 00096 M, en
NaOIT 0.012 M.

Los resultados oblenidos parceen indicar como mas recomendable la disolucion
0,0096 M., es decir, una disolucién aproximadamente centésimo molar,

TABLA N-» 2

Concentracian de salfatiarol

0,0077 M 0.0036 M 0,096 M
Agi{l} mg Ag(l) mg Error As(l) mg Error Ag(l) mg Error

Pueste Encontrada o Fneontrado % Encontrado
1.60 1.50 6.2 1.51 5.6 1.52 5.0
4,01 3,88 iz 3,90 27 358 32
8,03 7.78 3.1 785 2.2 784 2.3
12,02 11,83 L6 11,78 20 1183 1.6
16,05 15,66 23 15,78 1.5 15,81 1.5
20,03 19 72 1.5 19.77 1.3 19.70 1.6
2104 23 50 23 23,46 24 23 52 22
2805 2736 5 2734 25 2740 2.3
32,06 3142 20 il.36 2.2 3138 21
36,6 15,10 - L 33,02 29 35,07 27
10,07 38.96 28 35,356 3.0 38,95 2.7

Métedo operatorio

_ Los resuliados obienidos mos hon inducido a recomendar ol signiente método ope-
Falorio :

En un erlenmeyer we introducen 50 ce. de la disolucién 0,009 M, de sullatizzol en
NaOH 0012 M v =e valoran con NO3H 001 M. uiilizando anarajande de metile como
indicador,

En vire edenmeyer se introduce una canidad modida de o dizolucion de Ag(l) a
valorar con un contenido en Az(l) enire 15 ¥ 35 mg., se agregan 5 6 6 golas del indi-
cador amaranjade de metile v =i foera dcida == la nentraliza afadiendo l=ntamente ¥ con
agitacion una disoluciin de NaOH muy diluida ipor ciemple 0,00 M), hasta viraje del
indicador. Segnidamente e agreza a esta dizelucion, 3 ec. de reactive ¥ se valora con
NO:H 0,01 M.

La diferencia entre los equivalentes de dcido pastados en una ¥ olra determinaciaon
corresponde con el nimero de equivalentes de Ag(l) en o volumen medido.

Errar v reproducibilidd

Para establecerlos hemos determinade las cantidades de Agil) contenidas en 15
mmestras, segin el método operaiorio anies descrito. Todas lac muesiras analizadas con-
tenian 20 mg. d= Ag(ll.

Loz reculiados obtenidos. asi como los datos necesarios para el cilenls estadistico.
estan agrupados en la Tabla mim. 3. de In que se dedoce que la desviscion tipiea, o.
ez 0,03, para una probabilidad del 955, ¥ que el error del métode, sobre el valor me.
die, e del 05 =,
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TABLA N 3

b X x— X 10 {xxp 10

4 —
1 19.72 8 64
z 19.60 12 12.544
= 19,78 6 4.621
4 19,64 72 5.184
5 19.73 18 324
& 19.75 34 1.444
T 19,78 68 1024
& 19,62 92 #4614
9 19 80 ag 1.744
10 19,76 L H] 230
11 19,62 02 8164
12 1982 106 11,664
13 1958 32 17.424
14 1970 12 144
15 1978 68  4.628
x 295,63 512 512 RYGAD R ) 5
% 2
x = mg. de Agil) encontrados

Interferenaius

La presencia de alguno de los jones sigoientes : PBOIT), Hg(ID), Hg(10), Cu(il),
CA(I. Shilll. Sb(V), Billll. Zaill). Ni(lli ¥ Co(Il) conduce a resulisdos crrénces,
por excese, al determinar Agz(l) por ¢l métedo propuesto, por lo gue sera preciso pro-
ceder a sn previa eliminacidn.

Resumen

Se patablece un nuevo metodo volomélrice, en escala semimicre, para In determi.
nacién del cation As(l), precipitindolo con sulfatiazol en medio débilmente alealine
valorando acidimétricamente el excezo de aleali,

Fl error del métods —qnoe s¢ recomi=nda parn cantidmdes Jde ion Az comprendidas
enire 13 ¥ 35 mg.— =obre el valor medio es del 0.5 %
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