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LIRODUCCION \@%j%
inte el ofrecimiento gue hiciera lea Adminis St de Ccopera-—
cifn Internacional dependiente de la United States Of American
Operction Migsion de varias becas de perfeccionamiento en los
$E.UU.,, en el afio 1960 fuf propuesto por las autoridades de la
Dirseccién Nacional de Geologie y Minerfa para usufructar una
de ellas,

El Superior Gobierno de La Nacién (Decreto N® 14589/59) acepntd
le proposicidn y me concedid licencia con goce de haberes por
el término de 9 meses y 20 dfas, siendo abonado el pasajc de
ide y vuelta por CelA.F.A.D.E. E1 24 de Noviembre llegué a los
EE.UU., @ inmediatamente me puse en contacto cor las autorida -

des de I.C.4., en Washington D.C. gquienes en el término de una
secmana conpletaron el programs que me fuera designado, el cual
e desarrolld dentro del plazo establecido. E1l 27 dc Agosto de
1961 regreséd a Buenos Aires.

ESTUDIOS RUALIZ DCS .I¥ 105 B0.UU.

CURSC LI LINGLES

Turante ¢l mes ¢e Diciembre agsisif a W curso de Inglés en la
hucrican University "Language Center" con el giguicente horarios

Tanes o Viernes de 8 a 13 horas.

CURS) DE QUINICA ANALITICA Y MICROANALISIS

Lesde el 2 de Znero nesta el 15 de Junio de 1961 concurri al
Taboratorio de Oufmica annlitien de ia Universidmd de Minneso-
ta, presidide por a3l Dr, I.“.Kblthoff, donde trabaié ‘ajo la
supervisidn dei Prof, Dr. L.B.8andell em la determinacidém de
trazas de elementos en rocas silicatadas; métodos estos que se
aplican en Geoquimica. ‘demés realicd varios trabeos de sepa-

reoifn de tragas de elenentos por el uso 42 resines cintéticas .
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(anion exehenge) y su posterior dosaje por el expleo del es~
pectrofotdnetrc de Beckman B, Simultdneamente concurr{ a un
curso tedrico y completo diectade por el Profe. Drs 5.B.Sandell
sobre microandlisis.

CUR30 SO ANALISIS 5 DR

A partir del 20 de Junio hasta el 10 de Agosto trabajé em los
laboratorios del G.S. que se encuentran instalados en la Plan
ta Naval de Armamentos de la Marina de los w..w.;wasmmm
Dal4)y en la ejecucién de andlisis rdpidos de eromitas, sili-
catos, fosfatos y carbonatos. Estos trabajos fueron realizados
en particular y algunos en coparticipacidn con los Dres.
Leonardo Shapiro, W.W.Brannock y Joseph I.Dinnin.

Bl 12 de Agosto asistf{ en Royne Fall a un curso sobre los Pro-
cesos de le Comunicacién que finalidé ‘el dfa 19, dando asi por
terminado prédcticamente mi programs.
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TRABAJOS REALIZADOS DURANTE MI ESTAD

"BREVE SINTESIS DE LOS MISMOS"

DETERMINACION DE COBRE EN ROCAS SILICATADAS (SINTETICAS)
PCR EL METODC DE LA BIQUINOLINA

PROCEDIMIENTO: 0,25 g de mineral molido & malla 100 son ataca-
dos por 3,5 ml de la mezcla 3 SO4HQ = NO3E -« FH. y calentados
en cdpsula de platino hasta humos de SO4Hy. Enfriar y pomar
por 2 ml de HpO destilade. Ajustar el pH por adicién de amonfaco,
previo agregado de 2 ml de dcido tartdrico y 2 ml de sol. de
hidroxilamina. Agregar 5 ml de sol. de 2-2' bigquinolina en alco-
hol isoamflico al 0,02 % y agitar en una ampolla de separacidén;
comparar la faz coloreada por el uso del fotocolorimetro. Esta=
blecer la curva standard ( O -« 5 = 10 25, Cu) en 20 ml de
gol. conteniendo dcido tartdrico e hidroxilamina clorhidrato
(pH 5,5). Obtener la absorcién a 545 m /Establecer el blanco.

DETERMINACION DE ZINC EN ROCAS SILICATADAS POR EL METODO DE

LA DITIZONA

PROCEDIMIENTO: Descomponer 0,25 g de muestra como estd estable
cido en el texto " Colorimetric Petermination of Traces Of Me -
tals " E.B.Sandell, Extraer el ditizonato de la solucidn citra-
teda amoniacal y agitar el extracto com 0,02 N HCl. Lievar a

25 ml en frasco volumétrico., Tomar 5 ml; agregar 2 ml de aceta-
to buffer y 0,5 ml de hiposulfito de sodio sol. y agitar con

5 ml de 0,001 % de sol., de dikhizona durante 2', Determinar la
transmisién de la sol, de tetracloruro de carbono y comparar
con la sol. standard a 540 m .. Establecer el blanco.
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DETERMINACION DE PLOMO EN ROCAS SILICATADASIUSO DE LA
DITIZOLKA

PROC-OTWIENTO: Descomponer 0,25 g de muecstra como estd indi-

cado =n el texto " Colorimetric Determination of Traces of Me
tale" L.B.5andell y obtener tres soluciones § N° 1 , N° 2 5
N® 3.

_ LHOS ZO0NA: La sol., N° 1
8¢ coloca an una ampolla de decantacidn y se agita con sol. de
ditizona em tetraclorurc de carbono ( 3 vecea con 5 ml ),.luego
58 extrae de la misme manera la sol. N° 3 pero usando 2 ml de

sol. de ditizone. Combinar cstos extractos com los anteriores.
Finalmente se extirae con 2 ml de sol, de ditizona la sol,N© 2y
después agregar C,5 ml. de sol. de citrato de amonio al 10 % y
luego com HCl dilufdo se lleva & color verdoso empleando azul

de timol.

10! ) Z 1 ) BRE Agitar los extractos
con 10 ml. de HOL 1%500. Si el tetraclorurc de carbonos duren=
te la agitacién permanece rojo, agregar 1 ml de sol. de ditizg
ne en Cl4C al 0,01 %, Seperar ambas fmces, haciendo pasar el
€Cl4C a otra ampolla de separaciédn. Repetir la agitacién con

10 ml de HC1 1/500 y juntar los dos extractos dcidos, en los
cueles se halla todo el Pt y Zine que contiene la muestra, El
cobre se encuentra en el C1,C.

2=TERVINACION DS PLOMO: 1C ml de la sol. deida, previo agrega
do de Oyl ml de citrato de amonio, 0,1 ml de OH WHg y 1 nl de
cianuro de potasio, se agiten en unz ampolle de decantacidn
con 2 ml de sol. 0,01 # de ditizona en Ci4Ce Se determina la
transmisidn a 520 mw . Preparsr la curve standard 3 O - 045 =
1,0 - 1,5 = 2 5 E.é*fde Foy de la misme mauera gue se usé pa-
re la determivacidn de Pb. ELstablecer el blanco.
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DETERNINACION DE FRIQUEL

PROUEDIIIENTOs Descomponer la muestra como estd indicado en el

texto " Colorimetrie Determination of Traces of Metals ™ E.B.
Sandel!, pag. 430. Transferir 25 4 50 ml & una smpolla de sepa=-
raecién y sgregar 3 ml de 1 % sol. alcohdlica de dimetilglioxima.
Ixiraer 3 veces con 3 6 4 ml de cloroformo. Agitar los extractos
con 5 ml de amonfaco 1/50. Separar el cloroformo y agitar con 2
porciones de 5 ml de 0,5 M HCl, llevar a 25 ml en frasco volumé-
trico. Dilufr a 20 ml y agregar L. ml de agua de bromo y 2 ml de
NH3 concentrado. Agregar 1 ml de dimetilglioxims, llevar a volu-
men y medir la absorcidn a 445 %F?dospuéa de 5', Establecer el |
blanco; y curva standard de la misma manera gque se procedié pa -

ra la muestra.

PETERMINACION DE COBALTO
PLOCEDIMIENTO: Descomponer la muestra (0,5 g) y exbtrser el Co

cemo se establece en el texto " Colorimetric Determination of
Traces of Metals " E.B.Sandell, en la determinacidén del ecitado
elemento., Lvaporar le sol. (1 - 10 de Co) hasta saquedad, agre-
gar 1 ml de NOBH ¥ llevar nuevamente a sequedad y continuar de
esta manera hasta oxidar a Pe el Pe”'. Tomar por 5 ul de Hy0
0,25 ml de 1:1 HC1 y 0,25 ml de 1/10 NO3H. Hervir por unos pocos
minutos para disolver. Agregar 0,5 ml de nitroso - R - sal sol.
v 1 ml de acetato de sodio.

E1l ph debe ser alrededor de 5,5. Hervir 1', agrega: 1 ml NO3H ¥y
hervir 1' nuevagpente. Enfriar, dilufr a 10 ml y obtener la tras-
micién de la sol. a 420 nyﬂ Establecer blanco y obterer la curva
standard.
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POTOMETRIA _ ANION EXCHANGE - US0 DE LA RESINA DOWEX 1-X8

PROCEDIMIENTO s Pesar 0,5 g de muestra y atacar con 3 ml de 1:1
SO4Hgy 0,5 wl de NO3l conce y 5 ml de FH en cdpsule de platino.
Llevar s humos de sulfirico. Agregar 2 & 3 ml de Hp0, mezeclar y
llevar de nuevo & humos. Llevar casi a ssquedad. Tomar el resf -
duo por 10 ml HCl 9 M y calentar tapando la cdpsula en B - M 157,
- Filtrar y laver con HC1 9 M (5 veces con 1 ml). Recibir en fras«
co volumétrico de 50 ml. Torar une parte alfcuota y paser a tres
vez de la colummna (I gota cade diezsmgundos), recibir en erlen -
meyer de 25 ml, lavar com 10 ml de HCl 9 M. Practicar la elucidn
con 15 ml de HC1 4 M y recibir en otro erlenmeyer de 25 ml com =
pletar con Hy0 a volumen.

Para 1n determinacidén de Fi y Co tomar 10 ml y 15 ml respectiva-
mente y se evaporan en cdpsula de platino y luego se continda
como estd indicado anberiormente parz la determinacidn de estos
elementos. Zstablecer el blanco de igual aanera.

-3 PRATARACION DE LA COLUMNA Una cantidad aproximeda a 5 g de re-
sina Dowex 1-X8 se lavd 5 veces por decantacidn con 100 ml de

HoO destilada, cads vez, luego se agregéd 100 ml de 0,01 M HCly
se introdujo en la columna, se lavé con 20 ml HCl 0,01 M y luego
. 8 con 10 ml de HCl 9 M. Largo de la columna 10 em., 0,8 cm. D.



CONTRIBUCION A LA GEO. UIMICA
ANALISIE RAPIDOS i ROCAS SILICATADAS

Miétodo de Leonard Shepiro y W.W.Erannoock

Zgtos »étodos permiten delerwinar los constituyontes principa=
les de las rocas silicstadas, de una manera siuple, directa,
rédpida y con mayor cxactitud que por el método convencional, en
virtud de la independencia de las determinaciones individuales
que hace gue la suma de los resultados sea mds exacta que por
el otro método enunciado, donde se pueden cometer numerosos
arrores inherentes al mismo.

Otra ventaja que ofrece es gue puede ser fdeilmente aprendido

Yy ejecutado por aralistas gue poseen nenos entrenamiento que

el reguerido pera la ejecucidn de los clésicos métodos.

S{lice y aldmina sorn determinados espectrofotométricarente so -
bra partes alfcuotas de una solucidn preparada por Tusidn de la
-miestra con OHNa,

Bl método del agul de molibdeno es usado para la determinacién
de 5i0p y el de rojo-alizarina-3S es empleado para determiner
/11503, Una segunda scolucién preparade por digestidn de la mes
tra con HF y S04Hp es empleada pare le determinecidm de Ti0p,
hierrc total, MmO y P,0; por métodos espectrofotométricos,

Ti0p es determinado con %iron, el hierro total con ortofenun -
trolina, MmO como permenganato y PoOs como deido mclibdovenadp
fosférico. .

De la segunda solucién se toman partes alfeuotas para la deter
minacidén de OCa y OlMig con un titulador automético fotométrice
usando Versene (tetracetate-etilendiamina-~disddice); el 0Ca es
primero precipitado entes de determinar OMg. Otra parie alfeoug
ta de¢ le misme solucidn es usadae pare la determinscidn de 0K,
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vy ONa. por ¢l fotdm tro de llama. El OFe es determinado por ti-
tulacidn con Kglr0gpUy después de deseomponer la'sNestra con HF
¥y 504s y separar una perte alfcuotas

Bl Hpl total es determinade por el método de Tenfield modificas=
do poxr los autores. El COp es determinado por la medicidén del
vclumen de gas obteuido por el calentamiento de une parte de

la muestra en polvo, previo ataque deido.
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ANALISIS RACIDOS DE CROMITA ¥ MINERALES Di CROMO

Yor Jeoseph 1. Dinnin

Tos métodos rdpidos para la determinacidn de la mayor parte y
42 algunos menores constituyentes de la eromita y minerales
de cromo pormiten el andlisis completo de uns docens o mds
musstras en 5 dfas con la precisidn comparable a los métodos
convencionales.
La muestra es fundide con perdxide de sodio en un crisol de gzip
conio. La mayor parte de los constituyentes son determinados %o
mando partes alficuotas de lu sclucidn obtenida por extraceidn
acucsa del producto de la fusidn y posterior seidificecidn.
Crg03 cs determinado voluméiricamente por sulfato ferroso amo -
niacal, bicromato titulacién, Si0g es determinada espectofomé -
tricemente usando el color azul obtenido por reduccidém del sili
comolibdatos E1l hierro totzl es determinado usandc el método de
1le ortofenantrolina, Une parte alfcuots adicional es empleada,
previa electrélisis en un apserato con un cdtode de mercurio
pera le titulacidn de OMg con Verseue y pars la determinacidén
- de A1203 ¥y Ti0p con aligerina roja 8 y Tirdn rospectivamente, p
por espectrofotometria. Los menores consitituyentes son determie
nados en otra parte alfcuota donde el cloruro de eromilo ha si-
do volatilizado con HC1O, y HCl; MnO Vp03 y NiC son determins -
dos por el empleo del espectofotdémetro usando el color del
¥nO4K, fosfotungetovanadatoy furildioxima respcctivamente.
Porciones separadas de muestras son usadas ocara la determinacidn
de Ca0 por la titulacidén con Versene, HpU por el método de Pem=
field y PeO por uro o mfs métodos. lLa precisidn de los métodos
fuéd establecida comparando los resultados de estos rdpidos pro-
ceddmientos con los obtenides por los procesos cldsicos y ilpLg
ando muestras standard,
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Durenis ul esvedia en los LE.UU. trabajé en varioca laborato~
riosg de =mndlisis, donde cprendi en forma tedrice y prdotica
numerosos métodos modernos de anfliisis, los cuales superan
en rapidez y exactitud a los cldzicos, Ademds poseen la ven-
taje que son de fdeil ejecucidn y que no requieren mayor en-
trenamiento para su realizacidén; lo que permite trabajar en
serie con personal medianamente capacitado y obtener un gran
nfinero de andlisis en breve tiempo.

En la sctualidad se estd trabejando en ls adaptacién de los
mismos y en trasmitir al personal los conocimientos adguiri-
g dos; todo esto traerd mparejrndo mayor rendimiento y eficacia

dentro de la Divisidn Investigaciones.

No quiero finalizar mi expcsicidn sin dejar de agradecer & tg

doa las personas que de une manera u otra hicierom posible mi
perfeccionamiento técunico mediante el otovwgamiento de una beca.

Por dltimo quiero sxpresar mi reconocimiento a las autoridades
de la Direccién Nacional de Gedlogfe y Minerfe, al Dirsetor del
: UeS40.M Sr. Alvién Patersoa, al personal directivo de la Ofieci~-
na de Entrenamiento del I.C.A., & mi "Proyect Mano er" Sy, Gil-

Vil
/é,; man; como asi tambtién a la Sra. Brown y Srta. Williams por la
jf’ voluntad puesta de menifiesto en la resolucidn de todes mis

Problemas relacionados con la deca.
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