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I. Introduccidn,-

A partir del sfio del zfio de 1974 en la Fa-
cultad de Quimica, se eliminaron los laboratorios de: Fi{sica
Fisicoquimica, 4ndlisis e Inorginica, correspondientes al —-
primero y segundo semestre comunes a todas las carreras, pe-
ra dar paso a un nuevo y revolucionario sistema donde todos
los laborstorios antes mencicnados se fundieron para crear -
uno solo llamado: "Ciencia B&sica®.

Iricialmente dicho laboratorio tenias un pro -

grama anual que comprendia doce unidades, en las cuales ce
trataba de intreoducir al alumno s las experiencias bisicas
relacionsdas con las materias tedricas cursadas por &1 en -
los dos primeros semestres de su carrera.

Posteriormente a principios de 1977 el lsbors
torio fué dividido en dos cursos sezestrales: Ciencia Bisics
I y Ciencia Bésica II (seriacos con materias del tercer See- .
mestre); la primera cumpliendo con las pricticas COIrTeESpoOn=——
dientes a materias cursadas en el primer semestre y la segun
da, que corresponde al laboratorio en donde el alumno pone -
en préctica técnicas relacionadas al Andlisis Quimico Cuali-

tativo Inorgénico,

Debido a los resultados que se han observado
a través de la préctica docente dentro del laboratorio de -
Ciencia Bésica II nos hemos interesado en elaborar pricticas
diferentes a las que se efectlan actualmente en dicho labora
torio, para darle mayor versatilidad y tratar de obtener me-
Jjores resultados.

Las practicas que se proponen estén sujetas
al tipo de laboratorios con que cuenta la Facultad, material
disponible, asi como de reactivos de fécil adquisiciédn y ba-

Jjo costo.



II.- Objetivos.

Los objetivos que se proponen alcanzar en este
trabajo, son los siguientes:
l.- Que el elumno a través de estas practicas aprenda a snali-
zar sus muestras, identificando sus elementos valiendose de
testigos y utilizando también reacciones especificas.
2.- Que el alumno interprete y haga uso correcto de una marcha
analitica, para adquirir criterio y no siga ciegamente instruc
ciones,
3e= Que 1la muestfa a §nalizar sea tomada por el alumno para -
que aprenda técnicas de muestreo, factor importante en todo -
an&lisis quimico;(esto serd posible en el czso de un suelo).
Dado que es dificil que el alumno tome directamente la muestra
de un mineral y aleacidén metédlica se comsidera conveniente en-
tregarle su muestra en brutd, para que pueda observar sus ca-
racteristicas, que muchas veces son indicativas del mineral o
aleacidén de que se trata.
Y P Que en una muestra de suelo, que representa para un princi
piante una mezcla compleja, aprenda a identificar por medio de
métodos sencillos algunos de sus componentes,
5.~ Que aprenda a concluir e interpretar los andlisis por é1
efectuados.



IIT.~- Generalidades.

s

Bases Tedricas para el And lisis Quimico Cuslitativo

La identificecidén de un elemento, una sal, una
aleacién, un wineral, un compuesto inorgénico cualquiera, una
solucidén o una mezcla de varias substancias es objeto del and
lisis quimico cualitativo. :

La identific2cidén generalmente se lleva a cabo
por medio de reacciones quimicas conocidas que, bajo ciertas
condiciones especificss pueden dar: color racionesg, precipita—‘
dos, cdesprendimiento de gases, etc., lo cual permite su reco=-
nocimiento. A las substancias conocidas vor medio de las cua~
les se efectlan estas reacciones, ce denominan reactivos.

Se cree conveniente que el alumno antes de ini
ciar cualquier anélisis prictico tenga una idea'clara ce todos
los conceptos sobre los cuales se basa el anélisis quimico =
cualitativo.

Solucidne=

Sistema homogéneo entre dos substancias denominadas
soluto y solvente. Se le llama soluto a la substancia disuel-
ta generalmente estéd en menor proporcidén y solvente al licui=-
do en el cual esta disuelto el soluto.

Electrdlitos.-
Se les denomina asi a aquellas substancias que

en solucidn acuosa tienen la propiedad de conducir la corrien
te eléctrica disocidndose en iones: £cidos, beses y sales.

No electrdlitos.-
Substancias que en solucidn acuosa no condu-

cen la corriente eléctrica: alcoholes y aziicares.

Iones.~
Los &4cidos, sales y bases en solucidn acuosa, sufren



una disociacidén en particulas positivas y negativas las cua=-
les reciben el nombre de cationes y aniones respectivamente,
llaméndoseles en general iones.

Ley de accidén de masa.-

Esta ley postula que "la velocidad de
una reaccidén a temperatura constante es proporcional al pPTo-
ducto de las concentraciones de las substancias reaccionan-
tes" expreséndose las concentraciones en moles por litro. -

Aplicando esta ley s sicstemas homogéneoé en
soluciédn; para-una reaccidén reversible las condiciones de e-
quilibrio se pueden expresar matemdticamente de la siguiente
maneras: :

t cte

AeB =2 ———eed C4+D

81 la velocidad de reaccién de A y B son pro-
porcionales & sus concentraciones:

v, < [ (3@
v, = K (4 Bl

En don¢e Kl es el coeficiente de la velocidad
J Ay B son las concentraciones de los reactivos A y B.

Siendo la velocidad de reaccidéu de C y D tam-
bién proporcional a sus concentraciones, tenemos:

v, L) (D)
v, = K, [0 [1)

En el equilibrio ambas reacciones son iguales
siendo un equilibrio dindmico



Vl L V2 ooooooo-oooooooooo(l)

Si V, = K, (4 3 ¥
Vg = Kg&ﬂ nﬂ

Substituyendo en la ecuacién (1)

REE -x0 0

Suponiendo que:

K-—%}-—
2

Por lo tanto:

k- 0] [0
ENRE:)

En donde K es igual a la constante de squili-
brio, que varia con la temperatura y la presién; pero para
el andlisis cualitativo estas variaciones son minimes.

Generalizando si:
aA + bB + ¢cC..... XX + wWW + JY ccvencas

o [x]x [wju[ﬂs. ebes
LI B . ...

Es decir, que cuando una reaccidn reversible
alcanza el equilibrio va a ser igual al producto de la con-
centracién de los productos, entre el producto de la concen-
tracién de los reactivos. En donde cada concentracién es ele
vada a una potencia igual al ndmero de moléculas con que fi-
gura en la ecuacidn.



Factor de actividad.-

En las disoluciones de electrdlitos -
fuertes ( aquellos que presentsn un grado de disociacidn ele
vado), se presentan ciertas anomalias que hacen gue ia ley
de accidén de masas no sea aplicable en su forma ordinaria,
exceprto en que se consideren dilueiones muy grandes. I.a ano-
malia mis importante a efectos snalitices, es que X no perna
nece constante, sino que, aparentemente aumenta con la con-
centracidn.

Debye y Hiickel, mediante el estudio principal
mente, de las conductividades equivalentes de loselectrbli-
tos, interpretan estos fendnenos aceptsndo la hipdtesis de -
que los electrdlitos fuertes estén totaliwente disociados. Es
ta gran disociacidn crea una fuerte concentracién iénica, en
gue cada 1én se encuentra rodeado de gran nimero de iones de
carga opuesta, lo que origina acciones electrestéticas que -
determinan la inmovilidad de muclios iones y, en concecuencia
wns nérdide en la "sctividad" de los mismos. Por eso, las =
conductividades equivalentes disminuyen varaddjicamente al -
aumentar la concentracidén de las discluciones.

tn los electrdlitos débiles o en soluciones -
auy dilufdas de electrélitos fuertes, la densidazd iénica es
pequefia, y al ser grandes las distancias interidnicas, dejan
de manifestarse las ascciones electrostéticas entre iones de
corga opuesta, no provocéndose alguna disminucidén en la "ac-
tividad" idnica.

Lz concentracidn idnica que se expresa en la
Ley de accidén de macas no es la ccncentracidén real de "iones
activos", sino la concentracidén méxiwa que se podria alcan-
zzr a diluciones muy grandes. De aqul, que para aplicar la
Ley de accidn de masas a los electrdlitos fuertes, o a los
electrdlitos ¢€hiles en soluciones escuosas concentradss de -
otras selee, sea necesario substituir el concepto de concen-~
traciones molares ibnicas clésicas, por el de concentracién



efectiva y resl, llemado por Lewis actividad,"al

La actividad sc¢ expresa per el producto de la
concentracién molar nor su nduero "f", llamado factor de ac-
tividad, menor que la unidad, y tarto mayor cuantc wenoxr es
la concentrecidén idnica. A dilucidén infinita, f=1, y en este
caco, se igualan las concentraciones idnicas y actividades.

Asi pues, la Ley de acciln dc nacas viene ex-
presadz, cdesde un punto de vista general, por la ecuacidn:

en a8
easic %D
25 “p

en la cual se expresan las actividades en wmole: por litro de
todes los componentes de la reaccidn:

A+ B ————>C4+D
Producto de Solubilided.-

La disolucidén de cualquier sal, es -
considerada un proceso fisico. Una substancia cristalins ci-
suelta por un disolvente puede ser precipitada alterando la
temperatura o evarorando parte del disclvente; el procesc de
disolucidén implica eliminar iones de la red cristalina y la
formacién de una capa de solvatacidn ( moleculas de disolven
te alrededor de czda ién). Es un procesc tuec, que .consiste
en la ruptura de enlaces quimicos en ls red del cristal y la
formacidén de nuevos enlaces con el disolvente. ecte ETOCES0
es suceptible de alcanzar el equilibrio.



En el caso de la disolucidén de una sal, la -
cc st nte de equilibrio K es llamada Kps 6 constante del pro
iucto de solubilidad. Este concepto es muy Gtil ya que es in
“ieccotivo de que tan soluble es una substancia. Por ejemplo:
~1 se guisiera preparar una solucién 0.1 M de A4gCl, se nece-
ziterien 14.3 g de AgCl aforados a un litro de agua, pero si

nsulta una tebla de Kps a la temperatura que se trabaja
SO €. 25°C, se observa que el Kps del AgCl es 1.2 x 10
svoreséndese en moles por litro, y la solubilidad de la sal
nos indica que no sers posible preparar dicha soluc1on' por
1o gue se considera conveniente que el alumno se habitie a -
interpretar y consultar dichas tablas.

~fecto del idén comin.-

Si se tiene una sal en solucidén cue
se encuentra en equilibrio a una temperatura dada, se tiene:

33— 0" + 5]

7 E]
[

Si se aumenta la concentracidn de un idn de-

terminado, por el agregado de un compuestd® que produce ese
ién por disociacidén (el idn proviene asi del sompuesto y2 en
=olucidn y del reactivo agregado, de aqui su nowbre "idn co-
), por lo que el equilibrio se altera y el sistema evolu
siona pere restablecer las condiciones dc equilibrio. Por ej
i ternecwmos ura solucidn de CaCl en equilibrio y agregamos

el ién comiin C17, al adicionar ”
cién de 03012 debido al efecto del idén. comin. Esto puede ex-

nliczrse de la siguiente manera:

jC1 se observa una precipita-



Si l2 reaccidén de disolucidn:

++ S
Ca012=====30a + 2C1

tiene un Kps determinado, al aumcntar la concentracidn dzsl -
ién C17, el sistema tratard de restablecer el equilibrio :
ra que la constante K sea la misma, guardando la proporcifin
de productoé ¥ reactivos. Yor lo que la concentracidn de

@
M
ﬁJ

n

aunentard y esto se observa claracente por la precipitzcidm
de dicho compuesto,

Soluciones Reguladoras.-

Se denominz accidn reguladora (buffer)

a la propiedad que tienen algunas soluciones de mantener --
précticamente constante su concentracidn de iém hidrégenc, -
aunque se¢ agreguen pequefias centidzdes de &cido 4 bese. A es
tas soluciones que presentan diche proriedad, se les denomi~
na soluciones regulsdoras; sc cdice que poseen 2cidéz o alca-
linidad de reserva, ya que su pE no se z2ltera 2l agregarles
pequeiias cantidcdes de &cido o base.

Estas soluciones estdn formadas por la mezcla de
un &cido o una bése débil y una de sus sales. Considerardc =
el equilibric entre un &cido y una de sus sales, se observa:

HAz===H* + A

si la constante de disociacidn en base a las actividades d:=
los iones es igual a:
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Si se substituyen las actividades por las con
centraciones se tiene:

Ly D K,
(a7

Este equilibrio tiere luger en la mezcla de
un 4cido HA y una de sus ssles MA. £i la concentracién del -
&cido es a y la de la sal es s por lo tanto la concentra
cidén del &cido serd iguel a : [a] - [ﬁﬂ . Como la solucidn s
es eléctricaiente neutra [ﬁfj= [s] + [Hf], y& que la sal es-
t4 completamente disocizda.

Substituyendo valores:

[ B - ]
ey e
Por efecto del ibén comin cuando un Acido dé&—-

bil esti en presencia de una de sus sales la disociacidn del
‘cido es ainima por lo tanto:

bl () z
Lsl

Kﬁﬁ —lﬁglgél— Y de donde
[sal]

pH = pY + log [sa]

Eclda

En el caso de una base débil y una de sus sales



1

(Oﬁjg [basel .
(ad

de donde:

PCH _ pKy + log [sal]
base]

Por lo anterior una solucidn reguladora no va
rieréd su pH al scr agregsdss pequeiias centidaces de bese o
écido. Por ej. si se tiene 8cido acético en presencia de ux:
. de sus sales, acetzto de sodio :

CH CO0H ==——> CH.C0C" + E'

CH; CCON, == CE,CCO~ + Ka*

s

1) Si agregamos unz pequeila cantided de 4cido cle aricos
éste s¢ disocia en HY y C17, por lo que si la Kz d&l 4cido -
acético en el «quilibrio es iguals

i3 [crsco0] [
[cx, coog]

Por efecto del idén comln la concentracidén de
[?ﬂ aumenta y por tanto, para conservar el equilibrio lz c¢
centracidn del 4cido deberd aumentar reaccionande el idn &

con el idn acetato para formar &cido acético no disceciado,
no alterdndose asi el pH de la colucidn.

2) Similarmente si agre;smos una pequera cantidad de una ba-

ses
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KOH ——>* 4+ oF

Aumentendo la concentracidn de CH™, que se -
combinarén con los H' que provienen de la disociacidn del &-
cido scétvico para formar agua no ionizada, por lo que se al-
tera el equilibrio y se disociaré més Acido acético, para -
reemplazar los HT que reaccionaron con los OH  de la base. -
Por lo tanto el pH de la solucidn tampoco variard en este ca

.

S0

voo Jonacoo] [mf]

[cH;cocH)

Oxidacidn y Reduccidn.-

He conoce por oxidscidéu el proceso por
el cual un &temo o ién pierde uno o méds electrones. Un agen-
te owidante es aquél que gans electrones y se reduce a un es
tado de valeacia inferior.

La reduccidén es el proceso gue consiste en la ga-
nancia de uno o més electrones por #touos 6 iones. Un agente
reductor es correlativemente el que pierde electrones J 88 =
oxida a un estado de valencia superior.

Tormas de expresar concentracidn,.-

Debido a que en el anéli-
sis quimico cuelitativo, generalmente se utilizan soluciones
es importante que el eluwno se¢ familiarice con las formes -
néds comunes de preparar soluciones de concentracidn conocida.
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Molaridad,.-

Se denominan soluciones molares 2quellas que con
tienen un determinado nimero de mclesz de coluto por cada li-
tro de disolucidn. For ej: una solucidén 2 K serd aquella que

.

contiene dos moles de soluto por litro e disolucidn.

Normalidad.-

Se denominzn soluciones norumsles aquellaz que -
contienen un determinado nQfero de equivslentes de soluto -
por cada litro de disolucidn.

- . L 3
Equivalente quimico.-

rs el peso molecular dividido entr= el
nimero de hidrégenos substitufbles o cambio de valencia. io
ejemplo: una solucién 1K de &cido sulflrico seréd aquella qgu

do el peso equlvalente el peso molecular del &cide entre 2,
ya que es el nlmero de hidrdgenos que se pueden substituir
en &1; por lo que para preparar dicha solucidn se reaquieren

i
49 g de A&cido culfirico.
Forciento en peso.-

soluciones que contienen determinado -
porcentzje de soluto en grem por cada 100 ml de disclucidn
Por ejemplo: una sclucidn de sosa a2l 15% seré aguella que con
tenga 15 g de KaOB por cads 100 ml de disolucidn.
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Muestreo.-

Dentro del andlisis quimico, el muestreo, es una
operacidén de gran importancia, ya que si no se realiza satig
factoriesmente el andlisis cerece de valor; pussto gue al e-
fectuar cualquier endlisis los resultados obtenidos deben co
rresponder a la composicidn real no solc del material emplea
do en el andlisis sino de la cantidad total de donde fué to-
mado squél, Es decir la muestra elegida para realizar el eni
lisis debe representar fielmente la composicidn del conjunto.

Cualquier procediniento de muestreo requiere
una normalizacidén y unificzcidén de detalles y tamién de tée-
nicas especiales dependiendo del material de que se trate,
si es diquido, sblido o gas, en este caso se hablari unica=—
mente de nmuestreo para sblidos. '

= El muestreo de s8lidos se divide en tres ope=-
raciones:
a) Recoleccidén de la muestra en su forma bruta, tomando un -
gran nfimero de porciones de manera sistemética y de diversos
puntos para mezclarse.
b) Reduccién del tamafio de la muestra, si es necesario molien
do mecédnicamente. Haciendo con la mezcla un cono, el cual se
aplasta en el vértice hasta obtener una capa de poco espesor
dividiéndose en cuatro partes aproximadamente iguales, se to
man entonces dos cuartvos opuestos y se mezclan formando con
los cuartos seleccionados, otra pila cdnica mas pequefia y nue
vamente se repite esta operacidén llamada "cuarteo", hastz ob
tener una muestra de tamafio conveniente (200-300 g), que serd
llevada sl laboratorio para su andlisis, dicha muestra posee
alta probabilidad de contener los diferentes tamanos de par-
ticulas del material, en la proporcidnm en la cual ellos se -
encuentran en la totalidad del material; por lo que es llama
da :"muestra reprecentativa®, ya gue presenta las proriedades

del material de donde provi nee.
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¢) Preparacidn de la muestra para el andlisis quimico. En el
laboratorio se efectlia nuevamente la operacidn de cuarteo -
hasta obtener una muestra final de 25-100 g y por lo general
la muestra se pulveriza para asegurar su homogeneidad, lo que
facilitarad pesarla con exactitud y disolverla con mayor faci
lidad. :

El analisis quimico de la muestra, se puede -
llevar a csbo refiriéndolo a muestra seca en el caco de que
la muestra hays sido sometida a un secado previo a una tem-
peratura determinada 8 a muestra hifimeda en el caso de que se
utilice la muestra original para efectuar el anélisis, deter
minando posteriormente la humedad por pérdida de peso por se
cado.

Una vez obtenida la muestra representativa, -
debe guardarse en recipientes cerrados y etiquetados para e=-
vitar cualquier contaminacidn y posibles confusiones con o-
tras muestras.

Técnicas de anflisis.=-

Como ya se menciond anteriormente, en
el andlisis quimico cualitativo la identificacidn de los io-
nes se lleva a cabo mediante reacciones especificas que bajo
determinadas condiciones, presentan comportamientos ya carac
terizados, lo que permite el ficil reconocimiento de dichos
iones,

Para efectuar tales identificaciones se han u
tilizado diversas técnicas, que de acuerdo & las cantidades
de substencias empnleadas en las reacciones de identificacidn
se han dividido en macro y microandlisis, siendo el macroand
lisis el mas comunmente usado. Sin embargo la técnica del mi
croanilisis presenta varias ventajas sobre el macroandlisis.
Entre las cuales se pueden mencionar lss siguientes:

En general las técnicas micro son més rapidas
v de igual presicidn que las macrotécnicas; el método micro -



es de manipulacidn més fhcil, se utilizan pequefias cantidedes
de reactivos, lo que hace que el microanélisis desde el punto
de vista econdmico seca mejor.

Sin embargo para mejores resultados se conside
ra conveniente hacer uso de arbos métodos, combindndolos de -
t2)l manerz que el analisis se inicie por el método macroanali

v
)

tico v después de las separaciones siteméticss comunes, efec-
tuar posteriormente la identificseidn de los iones, la técni-
cs micro sea uszda, ya que comunmente se lleva a cabo por me-

dio de reacciones a la gota & en microtubos.
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IV.-Identificecidén de Cationes y Aniones

en Substeancias puras

Objetivos.-

El slumno efectuaréd reacciones de

&
3

dentificacion

para cationes y aniones, en substenciss corocidas puras, con

el fin de familiasrizarse con dichss reacciones psra posterig

res aplicscioncs en ¢l andliisis quimico cuslita
Debido & las ventajas que precen

tivo.
tz el microa-

nélisis, todes lac reacciones especifices que se realizearén,

se llevafén a csbo por incdio de ensayos a la got: 7 en micro

tubo; asi como ensayos por viz seca.

Material

microtubos o tubos de eunsayo
gradillea

mechero

tripié & soporte con anillo
tela de csbesto

placa de porcelesna 6 vidrio

frascos goteros ( aproximadamente 20C nl)

nicropipetas

alambre de platino 6 nicromel
espé ula

papel filtro cualitativo
papel pH

embudos de filtracién répida

vagos de precipitado (250 6 5CO ml)
agitador

tubo de vidrio

frascos esmerilados (prseferentemente obscurcs 250 ml)
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El anélisis quimico cualitativo puede ser di-
vidido en tres etapas:
a) Observaciédn de las propiedades fisicas de la substancia a
analizer, tales como: color, olor, si es cristalina o amorfa
si cresenta magnetismo, etc, etc.
b) knsayos por via seca con la substancia a analizar, tales
como: ensayecs a la llama, a la perla de bérsx y calentamien-
to en tubo cerrado con &cido sulftirico diluido, ete.
¢) Insayos zor viz himeda; los cuales serén mencionados con-
forme se vayen a efectuar las reacciones de identificacidn
de cationes y zniones, llevdndose a cabo con técnicas de mi-
crozndlisis,

Ensayos por via seca

rnsayos a ls flesma.-

En una varilla de vidrio se inserta un -

lzrore de platino & nicrosel (5 cms), formando con el extre
o litre un pecueio anillo, que servird para tomar la mues-
rz £blida, la cuzl ha sido humedecida con una gota de EBCl,

7 se lleve a la flama no luminosa de un micromechero,.

Debido a la propiedsd quz poseen ciertos ca =

tiones de impertir a ls llama colorscionez especificas, ésta

técnics permite su identificacidén en substancias desconocidas

liota.-

>e recomienda limpier perfectemente el alambre con HC1
¥ quemarlo zntes y después de cade ensayo, hasta la de

saparicién de cuelquier coloracién en la llama, para e

vitsr intexferencias.
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Coloracién de la llama I46n metdlic

amarillo oro persistente Na

violeta a través de vidrio cde Co

rojo ladrillo Csa

rojo carmesi Sr

verde amarillento Ez

verde ; Cu

azul pélide b, As, 5b, B

Ensayo a la perla de bérax.-

Con el alambre de platino o ni-
cromel usado anteriormente, se toma una requefia cantidsd de
bdrax y se calienta & la flaza hasta que la masz ze2a incolo-
ra y transparente, se toma con esta perla una pecucia canii-
dad de substancia y se lleva nuevamente 2 la llama externa u
oxidante 6 a la llama reductorz, observ:sndo la coloracidn -
que toma la perla de bdrax se puede deducir de gue cztidn se

trata.
llama oxidante ] idn zetdlico

caliente frio

verde azul Gu
amarillo-rojiza auarillo Fe
verde verde Cr
violeta violeta Fn
azul azul _ Co

- pardo rojiza Ni
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llama reductora idén metélico

caliente frio
incolora incolora u opace Cu
verde verde Fe
verde verde g
incolora ircolora kMn
azul azul Co

- gris o negra opaca Ni

Accidn del 4cido sulfirico diluido.-—

Ciertos aniones al reac-
cionar con el 4cido sulfirico diluido, crlentando suavemente
presentan reacciones ticicas que permiten su identificacidnm.

En un tubo de ensayo se colocan de C,5-1 g de
la substencia a anelizar con 1-2 ml de &cido sulflrico dilui
do, #n caso de que la substancia no presente ninguna reaccidn
en frio se calienta suavemente.

1.- 1 se observe que se desprende con efervescencia un gas
incoloro e incdoro gue enturbia el agus de cal, se trata de
CC,, que proviene de carbonatos.

2.- i se observa el decprendimiento de un gas verde amari-
llento con olor sofocante caracteristico gue enrojece y deco
lora €l papel tormasol; se trata de Cl2 que proviene de hipo
clorito.

3.- i se desprenden vapores nitrosos gque se reconocen por -
el olor y color pardo-rojizo caracteristicos, se trata de la
presencia de nitritos y/o nitratos.

4.~ 5i se desprende un g-=s incoloro, con olor sofocante que
torna verde el papel filtro humecdecido en dicromato de pota--
sio en solucidn acidificada , se trata de S0, que indica la
presencia de sulfitos, sulfatos § tiosulfatos.
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Se= 3i se observa el desprendimiento de un gas incoloro con
olor a huevos podridos, que ennegrece el papel filtro humede
cido con solucidn de acetato de plomo, indica la presencis
de sulfuros,

€.- Si se libera un ges incolore, que reavivs la combustidn
de ura astilla encendida se trata de oxigeno que viene de Te
réxidos de metdles alcalinos y alcalino-térreos.

7.=- Si se libera un olor caracteristico a vinagre, se trata
del idn acetato.

Encsayos por via hiimeda

Para efectuar los ens:yos por via himeds, co-
Lo primer paso el aluzno probarid le solubilidad de lz subs-
tancia a analizar, colocznco er tubos de ensayo de la misma
capacidad, cantidades idénticas tanto de la substsncia (a-
proximadamente 15-2%5 mg) como de los disolventes (+ 1 ml). -
Frobando su solubilided en: ague, HC1l diluido, XC1 concentra
do, ENO, diluido, HNO3 concentrado, 32004 diluide y concen-
trado ,agua regia (33C1 + 1 HNCB) todos ellos en frio y ca-
liente.

Tomando en cuentza que si la substzncia proble
ma se disuelve en agua no serd necesario probsr la solubili-
dad con les demés disolventes; si la substencia a analizar -
se colubiliza en un &cido concentrado, se cebe diluir la so-
lucidén y evaporer el exceco de 4cicdo para ‘que la scidéz no

interfiera mis adelante en el andlisis.
Una vez disuelta la muestra el a2lumno procede

’

rd a efectuar las diversas reacciones especificss de identi=-
ficacidn para c~tiones y aniones.
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Identificacién de Pb* k% ey~
Iteactives
nitrato de plowo
nitrato de potasio
dcido sulfirico (1:1)
dcido clorhidrico (1:1)
sol. cloruro de bario 10%
sol. yoduro de potasio 5%
solucibén de ditizona 0.1% (en tetracloruro de carbono)
pirita
sclucidn de nitrsto de plata 0.5% (alcohdlica)
écido acético (4:1)
sol. cobaltinitrito de sodio 5%
bisulfato de poLa ;10 gélido
sulfato ferroso =dlid
carbén vegetal
srbonato de"sodic célido
cloruro estsnoso sdlido
sol. scsa 10%

a) Cbservacién de las propiedades fisicas de la sal
color

clorm

si es cristalina o smorfa

si presenta magnetismo

solubilidad

b) msayo a la flana

c) dngayo al soplete.-

Se¢ coloca una pequefia porcidn de la sal
de rlomo sobre carbdn en presencia de c=rbonato de sodio Yy se
calicnta con un soplete de bocs, se¢ obtiene un régulo metdli-
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co de plomo de color blanco que pinta el papel como si fuexr:
un lédpiz y rodeado de incrustaciones de monédxido de plomo de
color amarillo.

d) Ensayos por via himeda

1.- Se coloca una gota de la solucidén de plomo scbre una pla
ca de toque y se le agregan unas cuantas gotas ce solucién -
de yoduro de potasio, observéndose la formacidén de um preci-
pitsdo amarillo huevo, mocderadamente soluble en caliente. Es
ta reaccidn puede efectuarse también en microtuboi

Ph(N0s), 42KT—— PBI, + 2 KNO;

2.~ In un microtubo se colocan unas got-s de la solucifn d2
plomo y cos gotas de H,50, (1:1), para asecurar toda la con-
versidén a sulfato de plomo; se agrega una gota de Ba612 para
neutrzlizar el exceso de acidéz y una gota del reactivo nre-
parado disolviendo ua cristal de cloruro estanoso en una go=-
ta de HClc y afladiendo cinco gotas de solucidn de KI; se pro
duce una coloracidn rojo ansranjado intensa.

2Pb30y + Smcly + KL —— 2PbTa . S, + K250

3.- Fn una placa de toque se coloca una gota de la solucidn
en anflisis ,se agregz una gota de sosa dilufda y una gota de
ditizona; el resctivo que es de color verde adguiere una co-

loracidr roja.

H CHs Cﬁ“s r
N
= s .
ANH.NH=C. Hs X /N N\ / N\
/ i =
276N, 4 S=c —t> ? C\N _N,,.-PL_ /G:S
N:N"CGH\S —l \W?N
C(’HS l
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4.~ En un tubo de ensayo se colocen unos ml de la solucidn de
plomo acidificada con HCl, y se hace pasar dcido sulfhidrico
se forma un precipitsdo negro de sulfurc de plomo,

PhbNO3), + HiS — = PLS #HNOs

Identificacién de Potasio

a) Observacidn de las propiedades fisicas de la sal

color

olor

cristalinra 8 amorfa

nagnetismo

solubilidsd

b) Ensayec 2 la flama

¢) Insayos por via himeda

1.- Sobre una placa de togue se coloca una gota de la solu-
cidn en andlisis acidulada con Acido acético v se agrega una
pequefia czntided de cobaltinitrito de sodio pulverizaso, la
aparicién de un precipitado o enturbiamiento amarillo confir
ma la presencia de potasios -

Nas[€o (NOp)] +2KE\ ——> K Na [Co(NOw)e ] +2Nal

Identificacibén de Nitratos
a) Accidbén del jcido sulfirico diluido.
b) Ensayo por via seca.-

en un tubo de ensayo se colocan unos
mg de la sal sélida cou una pete igual de bisulfzto de pota-
sio, al calentar estz mezcla se desprenden humos rojos de o-
lor penetrante que indican la presenc1a de nitratos.
¢) Ensayos por via hiumeds
1.~ Se coloces csobre una placa de toque un cristal pequeiio de
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sulfato ferroso; se agregan dos gotas de la solucidn en ani-
lisis y una gota de H,S0, (1:1), la formacidén de un arililo
pardo alredecor del cristal de sulfato ferroso confirma la -

presencia de nitratos.

Nd.NOS & stoq NQH SO:.] + HN03
bFe SO¢ + 2HNO3 +3 Hy SOg ——=3TFe(S0¢)5 +NO +UKD

Fe S04 + NO - » [Fe. NOJ S
Coloa ?ardo
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Identificacidn de Cu* ca* 80, "

Reactivos

sulfato de cobre

sulfato de calcio

sol. sosa 10%

solucidén hidréxido de amonio (1:2)

sol acetato de zinc 1%

mercuritiocianato de amonio (9g de tiocianato de amonio &g
cloruro merctrico en 100 ml de agva)

sol oxeslato de smonio 15%

dcido sulfirico (1:1)

&cido clorhidrico (1:1)

dcido sulfiirico concentrzdo

solucidn acética de feniiglicina 0.5%
solucidén de trietznolamina 20% en agua
solucidn ée cloruro ce bario 10%

solucién de nitrato de plata 0.5% alcohdlice
carbdén vegetal

bbérax

pirite

1 clavo de fierro libre de bxidos

Jdentificacidén de Cobre

a) Observacidn de lzs propiedades fisicss de la sal
color olor

si es cristaline o amorfa

si presenta magnetismo

solubilidad
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b) Ensayos por via seca
1.= EZnsayo a la flama
2.~ Enseyo 2 la perla de bérax
3o~ Ensayo al soplete sobre carbdn con carbonato alcalino se
obtiene cobre metdlico sin éxido visible.

c) Ensayos por viz hiumeda

- Se colocan sobre una placa de togque una gota de lz2 solu-
cidn de cobre y se agrcgen unas gotcs de sosa, se procduce un
rrecipitado azul de hidréxido ciprico, insoluble en exceso -
de reactivo.

Cu5Oq ®RNaOHY ———Co (OH)Z_L‘\' Na, SO

2e= Al colocar sobre una placa de toque 2 getas de 1z :¢..c-
ién, y egregar 1 gota de hidrd:icdo de amonio, se preciiite
el hidréxido de una sal bicica que es de color a2zul celeste,
soluble en exceso de reasctivo.

200504 + 2ANHy OH ———Cu 0. Colon), +WHYSCy

3.~ En un tubo de ensayo conteniendo algunos ml de lz solu--
cidn de cobre acidificada con HCl, se hzce pasa: acido sulf
hidrico, se obtiene un precipitado negro de sulfurec céprico,
el cual es insoluble en WASG diluido en caliente.

<:u>ESCL4'¥ ¥\15>-————————"C¢)53$ + r{145Clq

4.~ Tomar una gota de la soluciln de cobre y pomerla en una
placa de toque, se agregz una gota de solucidn de aceiato de
zinc y una gota de wmercuritiocianato de amorio, el mercuri-
tiociensto de zinc que es blanco se torna-de cclor violeta
en precencia de cobre.

En esta reaccidn interfieren el cobalto y el
niquel rues dan preciritados verdes o azules correspondien—-—
tes a los respectivos mercuritiocianatos.
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Se= 4l sumergir un clavo limpio de éxido de fierro en una so
lucién de sal clprica, se obtienc un depdsito rojo de cobre
scbre el clavo de fierro.

CU SOL{ 5 I'-e.o

> ¥¥255C)q '*»ChJo

-

€.~ Colocar en una plsca de toque 1-2 gotas de la solucidn -
Ge cobre, agregar unas gotas de solucidén de trietanolamina -
al 20%, se observard la aparicidén de una coloracidén azul.

7.- Colocar en una placs de toque una gota de la solucida en
anédlisis y agregar dos gotas de la solucibn acética de fenil
glicina, la aparicidén de una coloracién verde brillante indi
ca la presencia de cobre,

Identificacidn de Calcio

a) Identificacidén de las propiedades fisicas de la sal

color

oloxr

solubilidad

cristalina o amorfa

b) Insayo a la flama

¢) Fnsayos por via biimeda

1.~ En un microtubo se ponen unas gotas de 'a sal en solucidbn
acuocsa y agregar unas gotas de solucidn de oxalato de amonio
se produce un precipitado blanco de oxalato de calcio.

CASOL; + NHy &, Oq —Ca Czoq +Q\(Hq)1504
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Identificscidén de Sulfatos

a) Accidén del &cido sulftirico diluido.

b) Ensayos por via hémeda

1e- En un amicrotubo colccar unas gotas de ls sal en solucidn
acidificando ligeramente con EC1 diluido, agregasr 2>gotas de
solucidén de cloruro de baric; se rroduce un precipitado blan
co de sulfato de bario insoluble en ECY y HNO3 diluidos.

Ca S0y + Ba.c_\l ——>Ba SOy ¥ +Ca,clL
2e= En un microtubo colocsr unas gotas de la sal en solucidn

agregando 2 6 3 gotas de solucidn de nitrato de plata 0.5%
se producird la preciritacidn cel sulfato de plata blanco.

Na S04 + RgNO3 ——As SOq¢d + LNa NOs
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Identificacién de Fe' Nit C1~

Reactivos

cloruro férrico en solucidn 10%

cloruro de niguel en sol. 10%

solucidn de hidrdéxido de sodio 10%
solucidn de hidrdéxido de smonio (1:2)

Acido sulfdrico concentrado

ferrocianuro de potasio solucidn 410%
tioccianato de amonio sclucidn 10%

bdrax

solucidn de dimetil glioxima 1% (alcohdlica)
4cido clorhidrico (1:1)

dicromato de potacio sdlido

solucién difenilesrbrzida 1% en solucidn
didxidc de mangesneso

papel tornasol

solucidn nitrato de plata 0.5% (alcohdlica)
pevel yodure de potasio- almiddn

solucidn de trietanol amina 20%

Identificacidén de Fierro

a) Cbservacidn de las propiedades fisicas de la sal
color

olor ¥

si es cristalina o amorfa

si precenta magneticmo

solubilidad

b)Ensayc por via seca

l.- Ensayo & la perla de bdrax.
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¢) Reacciones por via himeda

1e= En un microtubo poner elgunzs gotas de lz sal en solucidn
egregar dos gotas de hidréxido de sodio, la formacidn de ur
precipitado de color pardo rojizo contirma la oresencia de -
fierro,

Fecls BNa OH

Felot)gt 3 Nad]

2.~ Colocar en una placa de tcque dos gotas de la solucidn,

agreg-r una gota de ferrocianuro de totasio; se produce un -

precipitado de color zzul (de prusia) de ferrocianurc férri-

co, Para evitar ls interferencia de cobre cobalto y niquel -
’ . o 4 3 - e .

se separan éstos agregendo hidrdxido de amonio O carbonzto =

de amonio.

Fe st 3Ky FeleNy), ——> Feu ey J+ 12 ke

3.- Se coloca una gota de la solucidn y se le agregen unas
gotas de tiocianato de amonio en solucidén 1%, apareciendo -

una coloracidén rojo sangre.

Facls ¥ oNHy S —-———ﬁ:'et_:’t:eCSC/@éj + 6 NHy |

4.~ En un microtubo coclocar dos gotas de la sclucidn y agre-

~

gar solucidén de trietanol amina al 20 #; se produce un preci

(5

pitado de apariencia similar al hidrdxido férrico.

Identificacidn de Niquel

a) observacidén de las propisdades fisicas-de la sal
color

olor

si es cristalina o amorfa

si presenta magnetisio

solubilidad



b) Ensayo a la perla de bdrax

¢) Keacciones por via himeda

1.~ En una placa de toque coloccar dos gotas de la solucidn,
agregar dos gotas de hidréxido de sodio, se produce un pre-
cipitado verde de hidrbéxido de niquel insoluble en exceso
de reactivo.

NiCl;, +2NaeO ——— Nilon), b+ 28ac\

2.~ Sobre una placa de togue colocar 1 & 2 gotas de la solu-
cidn y agregar algunss gotas de hidrdxido de amonio, se pro-
duce un precipitacdo verde de la sal bésica soluble en exceso
de reactivo.

Nicl, + NuyoW — 5 Nilo)c) + NRyc)
Nilorw)cl + NHgoH 5 Ni (Nh3)e (oM),

3.~ En un tubo de ensszyo, con la sal en solucidén neutra, se
hace pasar &cido sulfhidrico a través de ella, se obtiene un
precipitado negro de sulfuro de niguel.

NiCl, + Hy o —— > Nigl+ Ha)

4,- Se coloca una gota de la solucidn sobre un papel filtro
se aflade una gota de dimetilglioxima 1%, y se ailade una go--

ta de amoniaco, se produce una mancha cde color rosa ©

oW

\ AN —~c~cl
e . cH, — < - 7’ 3
Hz-c=n-o Sl Lo s R I
Hy—c=N-oW C-u3~<‘.— N~ .\N-—C-PC“_s

} VO

o OH

Identificacidén de Cloruros
a) accién del &céido sulitrico diluido
b) Ensayo por via himeda.-
se coloca una gota de la solucién

@

n andlisis y se agrega una gota de solucién de AgKOB G.5%

Nota.-Usar agua redestila‘a y no hecer la disolucidén en HC1

:Fe(:\3 + Fkﬁfﬂﬁ{s ——— e AC%Cl‘¥v-F qﬁz(NC§>3
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Identificacién de ¥n' zn* A1*

Reactivos

sulfato de manganeso

cloruro de zinc

cloruro de aluminio

solucidén de sulfuro de sodio 1C%

persulfeto de amonio o potasio sb6lido
solucibén de nitrato de nlata 0.5% alcohdlica
solucidn de alunindn en acetato de amonio 1%
bismutato de sodio sdlide

4dcido nitrico concentrado

acido clorhidrico ccncentrado
carbdn vegetal

solucidn de zcebzic de cebalto 10
solucién de mercuritiocianato de amonio (@ g de tiocianavo de

amonio + 8 g de cloruro mercirico por cada 100 ml de ag

:Jd/
fluoruro de sodio sdlido
’ . 5 2. .
acido acético
solucidn de ditizona 0.1% en clorcformo o tetracloruro de C.

solucién de sosa 10 %

pirita.

soiucién de alizarina saturada

solucidn de nidrdxido de amonio (1:2)
cristales de cloruro de amonio

solucidn de nitrato de cobalto 10%
solucidn ce ferrocianuro de potasio
solucidn de trietanolamina el 20% en agua

Identificacidén de Manganeso.

a) observacién de las propiedades fisicas de la sal’

color, olor, solubilidad, etc.
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b) Ensayo a la flama

¢) Reacciones por via himeda

1.- Zn un microtubo se colocan 1 &é 2 gotas de la secl en solu
cidn agregar unas gotas de sulfuro de sodio, se forma un pre
cipitado de color rosa (csrne), de sulfuro de manganeso, -
cuando el precipitado se expone al aire, se oxida torando un
color pardo.

Mncl, + (NH)S#xH0 ——— Mn S.xH. 0L+ 2HNHyc|

a szl en sclucidn en un microtu-

2.~ Se ponen unag gotess de 1
otz de &cido sulflrico coicentrade y uns

o
bo y se agrega uns g
gots de soluecidn slcohdlica de nitrato de plate, agitsr y e-
gregar unos mg de persulfato de swonio sélido, se calienta -

susvemente y zparece ua color coracterisitco del Acido jer-

’

manzénico, coler pirvura.

(NWy), S, 08 + 2 RsNOg+ HaO —————2 (NHe) 250, + Aga 02+ HNO,

: HMnOy + ¢ AqgNO3z 4 2A

v . M . - Y = .
- ¥n un microtubo se colocsn unas gotas de la solucion j

o
se agreran unas gotas de &cido nitrico concentrado y luego -
arece un color phrnu

un voco de bismutzto d

e sodio sélicdo,
ra del fcido permancénico. i la colorscidén no se distingue
por ser muy obscuis la solucidn, debe dilufrsze con egua has—
ta su aparicidn.,

£ N, 1 s 4 ! \ Y
ENaBi0z +2MnS0q +16HND; ———  AHMn 0y 45 Bi (), -+ NaNO3

4+ ANea S0y + 2H2O

fiota.— 1 Acido npermanginico se descompone en bresencia de

clorurcs, por lo que no deven estar presentes.
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3.~ Se colocan dos gotss de la solucidn en andlisis acidula-
—~ 4 - 'l .

dss con acido acético, sobre una placa de toque y se agregsn

dos gotas de ditizona. Una coloracidn roja indica la presen-

cia de zinc. eHs Cotts
— \
N =AW —Cells e ~ N
7\5=C +Z“$Oq —_— 5= <-\ Zv\.\ c=5
C‘us C‘HS

4.~ En un m'crotubo colocar unas gotas de la solucidn y agre

gar unas gotas de trietanclazina en solucidén acuosa; la for-
. 2 . . . ~e

macidn de un precipitedo de color blanco confirme la presen-

cia de zinec.

5.- En un microtubo colcesr unas potzs de la solucidn en and
lisis, agrecar solucidn de sulfuro de sodio, un precipitado
blanco indica zinc.

Za S + Na SO,

Identificacidn de Aluminio

a) Obsexrvzcidn de la sal
color
olox
si es cristalina o amorfa
si presenta magnetismo
solubilidad
b) Ensayo por via seca
bn una barra de carbdn se colocan unos mg de la sal y tres -
partes de csrbonato de sodio se funden mediznte un soplete -
de boca y se agrega una gota de nitrato de cobalto, la spari
¢idén de un color azul indica la presencia de aluminio.
Este ensayo puede efectuarse también con la =-
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solucién en andlisis, humedeciendo un-papel filtro y desptes
calcinéndolo en un ecrisol, al agregsr la solucidn de nitrato
de cobalto, las cenizas adquieren una colorazcidn azul.

QAL Os + 2 ColNOs), ———y 2Co(Al02) 4+ 9NO, + O,

¢) Enseyos por via hiimeda

1.- n un tubo dec ensayo cclocar una pequeila porcidn de la
solucidn de zluminio 7 agroger unas gotas de hidrdbxido de -
sodio, se formz un gpr<c ;it:do blznco gelatinoso, que es s0-

luble en exceso <e resctivoa

A0, +3 Na. OH ——— > ALt +3Naa SOy
| (o) + NaOM Ne Al 0, +2H.D

.- Se empara un papcl filtro con solucidn de alizarina 7 se
deja secar, se agregsn unas gotas de 12 solucidn dcida en a-
nélisis y s¢ psea por vapores de amoniszco hasta apearicidn de
un color violAceo, se seca el papel 2 cien greados centigrzdos

(&2
cea s¢ torna de color rojo, se confirma la

otes de lz solucidn
a solu ucidn de alu-
n

. - = + s 2
4.~ Colocar en un microtubo dos o tres gotas de la soluciodn
agrerer dos gotas de la solucién acuosa de trietanoclamines; -

un precipitado blanco gelatinoso, parccido al hidrdxido de -
aluminio, constata la existcncia de a&luminio,
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3

Tdentificecién de CO; 8™ SiO,.=

>

Reactivos

solucién cloruro de barioc 10%

aguea oxigenada 20 volimenes

solucidén de fenoftaleina 0,5%

solucidn de carbonato de sodio 0.1N

dcido sulfdrico 2N

écido clorhidrico dilufdo (1:5)

4dcido acético glacial

carbonato de sodio sélido

solucidn de nitroprusiato de sodio 1%

solucidén de bencidina ( 0.C5 g de bencidina en 10 ml de 4cido
acético glacial en 100 ml de agua).

solucidn de molibdato de amonio {S¢ de wmwolibdato en 100 ml de
agua y vertiendo ésta solucién en 35 ml de écido nitrico 1;1)
solucidén de nitrato de plata 0.5%

carbdn

solucidén de hidrdéxido de amonio 1;2

Identificacidn de Carbonatos

a) Ensayos por via seca

1.- fLccidén del &cido sulfirico diluido

2.~ En un tubo de ensayo se coloca una pequefia centidad de -
la substancia sblida y sec le agregan dos o tres ml de HC1l di
luido, se desprende 002 que se identifica porque enturbia el
agua de hidréxido de calcio & cloruro de bario. En presencia
de un exceso de 002 el precipitsdo desaparece por la forma-
c¢idén del bicarbonato soluble.
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Nea,Co, +HCl ANaC\ + 4,0+ CO,f
COQ_ '\" BO—(OH)L - =B<>.CO3 -+ H;_O
BO.HC-OS

Pa COz; + CO4H0O

b) Ensayo por via hiimeda :

1.- Se colocan unas gotas de la solucidn en andlisis en un tu
bo de ensayo con ua tubo de desprendimiento Y se agregan dos
gotas de agua oxigenada y dos gotas de &cido sulfdrice 2N, el
002 desprendido y burbujeadc sobre una solucidn de carbonmato -
de sodio con fenolftaleina, decolora el color rosa del indica
dor.

COz + Noy CO3+H, O ————= 2Na H(O,

£l agua oxigenada tiene la funcidn de oxidar
los sulfuros, tiosulfuros y sulfitos en caso de que estén pre
sentes y evitar su interferencia.

Identificacidn de Sulfuros

a)Ensayos por via seca

1.- En un tubo de ensayo se coloca una pequeiia porcién de la

substancia sélida y se le agregan unos ul de EC1 ) H,SC, di-

luidos, el desprendimiento de EES gas, que se raconoce por su
olor cr~racteristico y que ennegrece el papel filtro huuedeci-
do con solucidn de acetato de plomo, indica la presencia de -

sulfurcse.

?’b (\CH3COO)A' 1 H& 4 —

PLSY +2cHs cooht



2.~ En una peguefia barra de carbdn se hace unz concavidad y
se colocan una porcidn de la muestra sélida con tres partes
de carbonato de sodio sélido, se funden con un soplete de bo
ca y la masa resultante de la fusidn se le agregen unas go-
tas de solucidn de nitrato de plata, una mancha parda 6 ne--
gra de Agas, indieca la presencia de sulfuros.

Na, & + 2RAgNO3 — Ao, Sl+ 2Naro3

b) Ensayo por via hizeda

1+~ Sobre una placa de toque se mezclan una gota de la solu-
cidén alecalina en anélisis con una gota de solucidn de nitro-
prusiato de sodio al 1%, la aparicidn de una coloracidn vio-
leta indica la presencia de sulfuros.

Na, S + Na, [Fe CeNdy No:] S s, Na_.,Ere (N5 NOST

Identificacidén de Silicatos

a) Ensayos por via hiwmeda
1.- Sobre un papel filtro se coloca una gota de la solucidn
a analizar y una gots de molibdato de amonio, se calienta .-
suavemnente y se le egrega una gota de bencidina; el papel hu
medecido se somete a vapores de amoniaco y se produce una cgo
loracién azul, debide a los siliceztos.

NazsiOQ, 4+ (WY g Mo30yq HHLO Hy ( SiKo 20¢0)

2.~ En una placa de toque se ponen dos gotas de la solucidn

en andlisis y se afiaden unas gotas de la solucién de nitrato
de plata 0.5 % alecohélica, se obtiene ua precipitado amari-—--
1lo de AgasiOB.

Naq, 03 + AgNO; ——-—-——————aAngiO\:,l-} 2 NalUOs
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Separacidén e Identificacidén de Mezclas

de Substancias Puras

Para fines de andlisis quimico cualitativo -
los iones metdlicos rés comunes se han dividido tradicional-
mente en cinco grupos que se carzcterizan por el hecho de que
cada grupo de cationes puede ser precipitado por un reactivo
especifico en detrrminadas condiciones. &si, ce han elsbora-
do diferentez esque&és denominados "merchas analfticas”, de
las cuzles el quimico znalista puede valerse para la separa-
cidn e identificzcidn de crtiones y aniones,

Todas estas zorchas analiticcs, estin fundamen
tzda
sist
chos iones por medio de reacciones quimicas adecuadas.

La seraracidn de los iones se lleva a cabo a -
un pHE especifico y un reactivo adecuado para cada grupo, el

o

s basiczmente en la serarascidn de los icnes de manera - -
erética 7 lo mfs completamente posible; identificando di

cual reacciona formando nueves compuestos cuyos Kps, general
mente son bajos, pcr lo que se forman precipitades, pudiéndo
se asi separar unos grupos de otros. Una vez separados se -
procede a2 la icentificecidn individual de los iones.

Objetivose=-

El alumno separard e identificard los componen=—
tes ‘e una mezcla conocida, utilizando la marcha amalitica
con el fin de que se familiarice con ella y no siga las ins-
trucciones de la misma ciegamente, sino que &1, sabiendo los
comvonentes de la mezcla se trace un camino légico y razcional
para llegar a la separacidn e identificacidén de los componen

tes de la misma.
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Es conveniente como primer paso, observar las
caracteristicas fisicas de la mezcla; efectuar las pruebas -
por via seca para identificar algunos iones. FProbar solubili
dad de la mezcla y una vez que haya encontrado el solvente -
adecuade, proceds, haciendo uso de la marcha analitica a su
separacidn y posteriormente a2 su identificacidn, validndose
para ello de las reacciones previamente ensayadas por el alum
no en sus pricticas de identificacidn de substancias puras.

Faterial de Apoyo.-

Se recomienda qué antes de efectuar ésta
préctica, el maestro proporcione a los alumnos problenas ted
ricos de separacidn de cationes, haciendo uso de la marcha -
analitica para que el alumno se familiarice con este tipo de
separaciones. Por ejemplo: si se tuviera una mezcla formada
por nitrasto de plomo, sulfato de aluminio, cloruro férrico -
y cloruro de mangancsc. ¢Culdl seria el procedimiento a sg --
guir pera la separacidén de cada uno Ce los componentes?.

La separacidn se haria de la siguiente manera:
inicizlmente se investigard a que grupc pertenece cada uno de
los cationes de estas sales, en ecte caso tendriamos que el
plomo pertenece el primer grupo, el aluminio y el fierro per
tenecen al grupo IIIA y el manganeso al ITIEB.

Consultando una marcha anali“ica se ve que el
procedimiento légico a seguir seria: teniendo ia mezcla ya -
en solucidn se agrega &cido clorhidrico diluildo para precipi
tar el plomo, como se sabe que. es el finico catién del primer
grupo se filtra y se disuelve en &cido nitrico diluido para
efectuar las reacciones de confirmacién.

Se observa que no hay cationes del grupo II,
ni A ni By por lo tanto no es necesario agregar Hes reacti
vo especifico para precipitar los cationes de dicho grupo =--
por lo que se procede a la separacidén de los cationes restan:
tes, pera ello la selucidén se btasifica con hidrdéxido de amo
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nio y cloruro de amonio que provocsrén la precipitacidn de -
los cationes del grupo IIIA que en este caso especifico son
fierro y aluminioc, se filtra y se guarda el filtrado; en el
precipitado se encuentran el hidréxido férrico y el hidréxi-
do de aluminio los cuales serdn lavados con solucidén de clo-
ruro de amonio (1%) en csliente para evitar la precipitacidn
del mangeneso, el cual gueda en la solucidén. El precipitado
se coloca en una cépsula de porcelanz y se le agrega solu=-
cién de hidrdéxido de sodio para separar el fierro que perma-
nece como hidrézido férrico y el aluminio formard el alumina
to correspondiente el cul ec soluble, por lo tanto por sim-
ple filtracidn se sepsrarén. En le mercha se menciona agre--
gar HaOH/;anoz, gue serviria para oxidar el cromo de 3% a 6%
y al fierro de 2% a 3+, como es obvio, es este caso no es ne
cesario.

Una vez sepzraco el fierro del aluminio se =
procede a efectuar las reaccion:s de identificascidn o confir
macidn. ‘

La solucidén se zabe que contiene el manganeco

s

por lo gue se encayan en ella las reacciones especificas de
identificacién, tomando en cuenta gue debe eliminarse el ién

8
cloruro vara evitar su interferencia en las reacciones para

comprobar la preserncia de mangsneco.



Esquema a Seguir

Mezcla en Soluciédn
PbNO,, Fecly, A1SO,, HnCl,

+ BC1l
Feclas Alcls+ Mncly
pp 6 residuo Pb(h‘ solucién o filtrado
isolver en HN03 dil + NH#OH/NH£01
Te (.OH% M(c;u)3
reacciones solucidn precipitado
confirifcién hn(OH)2 soluble +NaOH
?L en presencia de HH4CI
reaccioncs de confirmacidn
Mw*
solucidn residuo
Na A1 0, +HC1
: confirma
reacciones de =

s 3+ cién
confirmacidén AL =i T
=



&9

Suelos su Orfgen y Formacidn

El suelo o superficie de la Tierra es un coz
glomerado comrlejo, que consiste de todo tipo de rocas deg -
compuestas conteniendo la totalidad de minerales que exist=zn
en la Tierra. Sin embargo la composicidn de los suelos no es
homogénea. La descomposicidén de las rocas se produce por ls
accién simulténea de fuerzas que se pueden agrupar en: mec’ni
cas, como la accidén del agua, cambios de temperatura, accidn
del viento, hielo, etc. Y en fuerzas quimicas como son las =~
reacciones entre unas substancias y otras. La accidn ccuwbina
da de estos dos tipos de furrzss origina un rompimiento pro
gresivo dando origzen a 1la formecidn de nuevas substancias., -
La arcilla ror ejemrlo, uno de los componentes mas importan
tes en un suelo fértil, se produce a través de procecos qui
nicos complejos. Durante esta serie de reacciones, ciertos =
minerales tales coro el magnesic, calcio, potasio, hierroc, -
etc., son liberacos de las rocas lo que nos indica la impor
tancia de estas fuerzas ce descomposicidn.

Rocas formadoras de suelos y su clasificacidn

La mayoria de roces primitivas de la litdsicra
o corteza terrestre estén formadas por agregados o combinz =
ciones de diversos minerales casi siempre en forma cristali
na, es decir scn masas rocosas en drnde se hallan combinadas
muchas substancieas quiricas cuya forma y comrosicidénm son di
ferentes.

Conforme & su origen las rocas pueden dividir
se en tres grupos gque son: !
a) Rocas igness.- Este tipo de rocas debe su condicidn y ori
gen al hecho de haber estado sometidas en alguna época geold
gica a temperaturas muy c.cvadas lo cual, las redujo a una =
condicidn regularmente fluida y al enfriarse se solidificuron

en cuerpos masivos mds ¢ menos cristalinos.



b).~ Kocas sedimentarias.- Consisten en particulas de rocas
ipneas descompuestas o ce residucs de animales o vegetales =
depositados por el agua; estas particulas unidas por coheren
cia o sedimentacidn con otras substancias minerales Que se =
encuentran en solucién tales como silice, carbonato de calcio
¥y ciertos compuestos de hierro.

c).~ Rocas metamérficas.- Estas rocas se originaron a partir
de rocas igneas o depdsitos sedimentarios profundamente eunte
rrados que bajo la influencia del calor y una presidén eleva
da, sufrieron una fusién.

Diferencias entre la composicidn de rocas ¥y suelos

Existen grandes diferencias de composicidn -
entre suelo superficial promedio y las rocas que le dieron -
origen '

' Las rocas sdlidas estén constitufdas por un 60
por ciento de silice y el 40 por ciento restante, lo forman
un conjunto de diversas substancias. En el suelo superficiel,
las condiciones son diferentes, y la silice, que es el pro -
ducto final de la intemperizacién, en los suelos minerales -
constituye un 85 por ciento del total; los demis componentes,
como la materia orgénicz, no llegan al 15 por ciento.

Los suelos poseen cantidades notables de sfli
ce pura en forma de: grava, arena 0 como comuonente de diver
sos minerales.

En regiones desérticas, donde los procesos de
intemperizacidn son casi completos el suelo consiste ceasi e
teramente de silice, pues los demds elementos se han perdido
en mayor o menor grado y se han depositado en capas aisladas
0 acarreados por las corrientes subterrfneas hasta los océa
nos.

De acuerdo con su contenido de materia orgéni
ca los suelcs pueden'ser dividos en: minersles y orgdnicos;
en general se dice gue un suelo es orginico cuando su conteni
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do en dicha materia es del 20 por ciento, & mis.

En la naturaleza, la materia orgdnica llamada
también "humus", proviene de vegetales y somas de animales =
muertos. Esta materia orgénica muerta se ve sujeta a una des
composicidn continua, de donde resultan algunas substancias
tales como: carbohidratos, ligninas, proteinas, grasas, etc.
de donde se deduce que la composicidn de la materia orgéni -
ca es muy compleja. La falta de una composicidn quimica uni
forme definida estd indicede por la gran variedad de materig
les orgénicos de los cuales se origina.

Se deduce que la presencia del humus es de vi
tal importsncia para la vida vegetal y animal ya que sabemos
que las plantas superiores asi como los animales ¥ el hombre,
no pueden vivir a base de mezcla minersl ya descrita.

Constituyentes minerales esenciales para la vida vegetal

Hasta ahora se han identificado 64 elementos
quimicos en tejidos de plantas vivas, pero sdlo ha sido posi
ble asignar una funcidn Gtil a 25 de ellos. Esto no quiere -
decir gque los restantes csrezcan de importzneia; la funcidn
de algunos de estos clementos, que se consideran nutrimentos
ha sido descubierta hasta hace poco; con ello se puede pen -
sar que con el tiempo se llegue a descubrir la funcidn de ca
da uno de ellos.

Los 14 eleuentos que se mencionan a continua
¢cién se consideran iuportentes para las plantas ya que los -
absorven en cantidsdes relativemente grandes, siendo hasta -
ahora los més estudiados: carbono, oxigeno, hidrégeno, nitrd
gero, fésforo, potasio, azufre, calcio, magnesio, hierro, si
licio, aluminio, cloro y sodio.

También necesarios para el buen crecimiento de
las plantas, aln cuando son absorvidos en csntidades mucho -.
rnienores llamados por este hecho: microelementos, elementos -
anenores u oligoelementos. Entre ellos se pueden rencionar: -



cobre, manganeso, zinc, molibdeno y cobalto. Ko se les puede
mencionar en orden de importancia con respceto a la funeién
que cada uno desempefia directa 6 indirectamente en la nutri
cién vegetal ya que tales funciones no han sido estudiadas =
completamente, s8lo se sobe que cuando existen cerencias de
ellos, se presentan transtornos en el desarrollo de las plan
tase.

Zn general los elementos menores 6 microele -
mentos presentan las si:uientes caracteristicas bésicas:
a) Son nutrientes directos para la vida ¥ crecimientc de las
plantas.
b) Pueden substituir parcialmente a otros elementos.
c) Ayudan a la formacidn de enzimas y vitaminas.
d) Algunos son antidotos contra efectos téxicos.
e) Varios elementos pueden modificar a otros mediante oxida
ciones y reducciones.
f) Pueden afectar el desarrollo de microorganismos.

Se sabe también que su importancia no gzuerda
relacién ninguna con la proporcidn tan pequefia en que son ==
requeridos por las plarntas para le satisfaccidn de sus nec
sidades, sin embargo las deficiencias de los elementos ven
res producen transtornos en la vida de las plantas y afscta

o lo

las cosechas. Los sintomas de deficienciz de elementos meno
res pueden ser visibles en las partes externas del vegetal,
pero en algunos casos no hay sintomes & se encuentran mezcla
dos con otros por lo que s8lo pueden ser diagnosticados por
el andlisis del suelo, la plsnta & de ambas cosas. Otro de =~
los transtornos se presenta cuando el microelemento se en ==
cuentra en el suvelo pero en forma no aprovechable para la --
planta.

Como resultado de varios experircentos, va --
riando la acidéz del suelc se ha observado, que en gereral -
al aumentar ésta, se hacen aprovechables los elementos meno
res con excepcidén del molibdeno. Por el contrario, si en un
suelo se encuentran microelementos en cpntidades téxicas, -
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puede corregirse este defecto agregando cal.

El hecho de que no se haya adelantado en el -
estudio de los microelementos Yy que por lo tanto no se haya
generalizado su empleo no obstante su importancia para aumen
tar el rendimiento de las‘cosechas, se debe a que su aprove-
chamiento en los suelos es muy complejo y la interaccién en-
tre ellos mismos es muy dificil de interpretar. Ior ejemplo
un cultivo puede carecer de manganeso Y se puede corregir la
deficiencia con su adieién, sin embargo puece ser que la adi
cidn de manganeso y zinc simulténeamente, atin cuando no haya
sintomas de que falta &ste Giltimo, haga reniir considerable-
nente la cosecha.

~ Una caracteristica que quizi sez la més impor
tante para que el uso de los microelementos no s= haya gene-
ralizado es la de que, casi todos los microelementos son toxi
cos al ser agregados en cantidades mayores a las requeridas
por los cultivos.

Muestreo de Suelos

Como ya se dijo, el muestreo es una tareaz muy
importante de la que depende el valor de cualguier andlisis,
por lo gue para el anélisis de suelos se requiere de una téc
nica especial de muestreo.

En todos los casos, debe realizarse unas ins--
peccién previa del campo & muestrear para posteriormente di-
bujar un diagrama donde se scfizlen las diferentes zonas del
terreno. Sobrec¢ este diagrama se traza un plan del nlmero de
muestras a tomar, la forme de tomarlas y el orden del mues--
treo; teniendo en cuenta que debe recogerse una muestra dis-

tinta por cada poreidn de terreno con caracteristicas defini

das y que debe tomarse como minimo una muestra por cada dos
hectéreas.
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A continuacién se numeran las bolsas en las -
que se guardarin las muestras y se inicia la recolececidn; =
las muestras deben ser tomadas a una profundidad de C-2C cms.
Para recolectar dichas muestras existen v=rios wétodos entre
los cuales se encuentran los siguientes:

a) Uno de los métodos consiste en recolect.r la tierrs nor -
medio de una barrens que se introduce a uns profundidad de -
20 cms, la cual al jalarse hacia arriba tree consigo una tor
cién del terreno, que se coloca dentro de la boclsa de reco--
lecciédn.

b) Otro uétodo hace uso de un tubo cilindrico que termina en
punta y que después de ser introducido poTr rotscidn sotre su
eje permite extraer una porcién de suelo.

c¢) L1 tercer método y 2ée sencillo es el uso de una pala, por
medio de la cual se cava un hoyo en forms de "V" de uncs 20
cms, y se corte una rebsnada de uno de los lados y la parte
central de la recbenade se guarda en la bolsa recolectora, -
despreciéndose los bordes.

‘ Cualquiera gque sea el método se repite la mis
ma operacidén por lo menos 10 veces hasta cozpletar une mues-
tra de s voximadamente dos kilos. La muestra total debe to--
warse recorriendo la -arcelz a muestrear en zig-zag.

s conveniente mencionar que antes de proce--
der ¢l eandlisis quimico de la muestra, se efectie la cperag—-
cidén ce cuarteo y una vez obtenida la muestra destinada al
laboratorio se seraren las piedrcs, se rompan los agregados
ror pulverizacidén hacicndo uso de un mortero & rcdille ¥ se
tamice la muestra para faciliter la disolucidn.

Los granos cuyo tameafio excede de 2 mm de did-
metro no se consideran en los andlisis quimicos de los cue--
los. Las otras particulas de acuerco a su tamaiio se dividen
en: .
arena.- particulas de suelo cuyo didmetro esté comprendidec -
entre 2-0.02 mm.



51

limo.- particulas de didmetro comprerdido entre 0.2-0.002 mm
arcillase.- cquellas cuyo didmetro es menor de 0.002 mm.

En este caso la palabra arcilla significa sdlo
un conjunto de particulas de suelo de tamafio determinado sin
considerar su naturaleza quimica. Incluye por tanto particu-
l2s de suelo que no pertenecen al grupo mineral de arcillsas.

Se dice que un suelo es: arenoso, limoso § ~--
arcilloso dependiendo de la fraccidén de particulas que predo
mine en €l designéndose asi su textura, Existen también com-
binaciones de estas fracciones.

Una manera sencilla y aproximada para darse -
una idea de 1la textura de un suclo consiste en tomar una pe-
squefia porcidn de él, humedecerla y amasarla con los dedos,
si se forma una masa consistente y pldstica se tratard de un
suelo arcillcso, si al tacto es grasa y deja manchas en los
dedos se trata de un suelo limoso y si no se logra formar -
con é1 una masa homogénes y tresenta un chirrido tipico al -
frotarse se pucde decir que se trata de un suelo arenosoc.
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Identificacién de algunos elementos en Suelos

Objetivos.-

a) El alumno muestreard un suelo, para efectuar -
sus determinaciones.

b) &1 alumno identificard 2lgunos cationes y enio=-
nes en su muestre usando las reacciones eepecificas ya por -
él experimentadas en sus précticas anteriores.

¢) k1l alumnc podré concluir cuzles reacciones tie-
nen mayor sensibilidzd y prororcionan mejores resultados pa-

rza la identificacidn de los iornes en un suelo.

r.aterial

placa de togue de porcelana
tubos de ensayo y micrctubcs
gradills

mechero

tri~ié

tela de asbesto

embudos de filtracidn ravide
papel filtro

papel pH

esréatula

goteros

micropipetas

vasos de precipitado de 100 & 250 ml
mortero 6 rodillo



53

Reactivog.-

se utilizarén los mismos reactivos usados en las
practicas anteriores, dependiendo del idén a identificar.

Procedimiento

1.- liuestrear el suelo. Puede emplearse cualquiera de los mé
todos antes descritos. Cuartear hasta obtener una muestra -
conveniente, separar las piedras, pulverizar y tamizar.
£fsctuar el cuarteo hasta obtener la muestra
de laboratorio aproximadamente 100 g.
2.- Observacidén de las propiedades fisicas de la muestra, ta
les como: color, determinacidén de textura, (limoso, arenoso,
arcilloso) probsr solubilidad ( agus, &cidos diluidos, &cidos
concentrados, en frio y en caliente).
31.- Ensayos por via seca
a) Accidn del dcido sulfirico diluido.
b) Ensayo a la flema :
c) FProbar las reacciones de catibnes,y aniones que puedan e-
fectuarse directemente de la muestira sélida, tales como ensa
yos al cerbém, etc.
4,- Ensayos por via humeda
Se toman dos 6 tres gramos ée lz muestra de -
tierra finamente pulverizada y se trata con el disolvente -
rwds adecuado, se calienta a sequedad y se agrega aguaj fil-
trar y con la solucién cristalina se procede & efectuar las
reacciones de identificacidn por vis hiimeda anteriormente --
descritas. Con el residuo insoluble se efectuan los ensayos
para investigar silicatos.
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Se recomienda iniciar el anélisis de catiomes
con la identificacién del fierro.

Sobre una placa de toque se coloca una gota =
de la solucién a analizar y se agrega una gota de ferrocianu
ro de potasio, la aparicién de la coloracidn azul caracter:s
tica, indica la presencia de fierro. En casc de que ésta r
cidén resulte positiva, reconfirmar la presencia de este ién,
haciendo uso de lac restantes reacciones especificas para -
fierro, efectuadas ccn anterioridad.

Si el ién fierro se encuentrs precente en la
muestra, se aconseja enmascararlo con fluorure de sodio rara
evitar su interferencia en les identificacion: s restantes. -
Para ello se tomsn unos =l de la solucidn mue:ztra, se :faae
Tluoruro de sodio sélido y se egita continuamente hasta decg
loracidn parcial, se deja sedizentar y se decanta o se filtra
La solucidn clara servirid para efectuar los emsayos restantes
de los diferentes cationes . '

Una vez quitada la interferencia del fierro,
se procede a efectuar las reacciones ya citadas. Se considera
conveniente preparar soluciones testigo para poder hacer com
paraciones en cada una de las deterzinaciones que se efectien.
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Identificacidén de los elementos maAs comunes

en Aleaciones

Por definicidén una aleacidn es la liga de dos
metales 6 mds por medio de la fusidén. Por ejemplo los latones
tienen como principales componentes: cobre y zinc, el bronce
contiene en mayor proporcidn cobre y estafio. La ausencia casi
total de elementos electronegativos, que se reduce generalmen
te a: azufre, carbdn, fécforo y silicio; hace que el anilisis
de una aleacidn se simplifique ya que muchas veces no es nece
saria la investigacidén de los aniones, y que en muchos casos
basten unos ensayos directos para resolver el problema.

Como se sabe en una aleacidén predomina un ele-
mento. Por ejemplo en los aceros el fierro, en los bronces el
cobre, y asi sucesivamente. Por lo que se cree conveniente e-
fectuar la separacidén del principal elemento, para evitar que
perturbe o interfiera en las reacciones de identificscién de
los demds cationes,

Objetivos.- .
a) El alumno identificard los principales elementos
que constituyen una aleacidn.

b) ¥l alumno una vez identificados los cationes, -
concluird de que tipo de aleacidén se trata. Por ejemplo si es
un bronce un latén, ete, etc.
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Material

placa de toque de porcelana
tubos de ensayo y microtubos
vasos de precipitado de 100 é 250 ml
embudos de filtracidn répida
gradilla

nechero

tripié

tela de easbesto

espatula

goteros

micropipetas

pepel filtro

papel pH

agitador de vidrio

Reactivos.-

Los indicados en las précticas anteriores necess
rios para efectuar las reacciones de identificaciédn ya mencip
nadas,

Erocedimiento

1.~ Observsr las caracteristicas fisicas de la aleacidn.
2e~ Probar sclubilidad. Generalmente las aleaciones se di-—-—
suelven en acido nitrico; de vreferencia usar &cidos dilufi--

3.~ Disolucidn de la muestra. Tomar de 0.25-0.5 g de muestra
en limaduras finas, limpias y sin grasa; afiadir 3-5 ml de &-
cido de preferencia diluido, calentar procurando no llegar a
sequedad, pues se forman sales bésicas muy diffciles de disol
ver. Al residuo agregar una vez frio 5-10 ml de agua icon pre
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caucidénl, se calienta suavemente y se filtra cualquier resi-
duo insoluble,

4.- Una vez disuelta la muestra se efectlian las reacciones -
especificas a la gota & microtubo.

5.- Una vez determinado el elemento en mayor proporcidén se -
elimina, para que como ya se menciond, evitar posteriores in
terferencias.

En el caso de que el principal elemento fuera
el fierro, se puede eliminer su interferencia agregando fluo
ruro de sodio sélido a la solucidn. Ctro método consiste en
evaporar casi a sequedad la solucidén y enfriar, afiadir un ml
de &cido clorhidrico concentrado, se agita y se coloca en un
tubo de ensayo con tapdn, en cdonde se agrega un volumen igual
de éter, se agita y se deja sevarar las dos capas, se extrae
la capa etérea que lleva consigo al fierro. La solucidn acuo
sa se calienta para eliminar las trazas de éter en bafio maria
se diluye con agua y esta solucién se utiliza para identifi-
car a los demds elementos.

In el caso de que el principal elemento sea -
el cobre, una vez identificado se puede eliminar con sulfito
de sodio y feirocianuro de potasio, se decanta o se filtra -
la solucidn y se prosigue a identificar los restentes elemen
tos.

Se considera de utilidad que el alumno pueda
concluir de que aleacidn se trata la muestrs que examind, me
diante la consulta de una lista de aleaciones repartidas por
el maestro y por comparacidén visual con muestras patrdn.



Minerales

: Son compuestos quimicos inorgénicos de estruc
tura molecular o sistema de cristalizacidén y propiedades fi=-
sices bien definidas.

Las menas son concentraciones naturales de mi
nerales metaliferos, gue contienen a los elementos metédlicos
en pureza y cantidaed suficiente para garantizar su explota=-
cibén, algunas veces los depdsitos de menas contienen a los ¢
lementos en estado metdlico, pero es mis comun encontrarlos
en forma de ccmpuestos tales como: sulfuros, carboratos, sul
fatos, & silicatos. ‘

Los dendsitos pueder. contener nds de un metal
6 mds de un comiucsto de un me'al, ademés pueden existir mi-
nerales como cuzrzo 6 caliza de ningln valor llamados: "gan-
gas".

Entre las propiedaces fisicas de leos minera--
les como ya se dijo, son definidas para cada uno de ellos, -
tenemcs aquellas que derenden de la cohesidén y de la elasti-
cidad, de la luz,del color, de la electricidad y magnetismo.
A continuscidn se dsréd la definicidén de algunas de ellas.

Crucero.-

4

Bs la tendencia de un mineral cristalizado & rom--
perse en ciertas direcciones definicas, procduciendo superfi-
cies mds & menos lisas. &

Durezae.=-
Se emplea para definir la resistencia de la superfi

cie a la abrasidn. Se determina por la facilidad o dificul--
tad comparativas con las que un‘mineral raya a otro.

Fractura.-
Se emplea ecste termino, para definir la forua 8

clase de superficie obtenida al romper en una direccidn, disg
tinta al crucero en los minerales cristalizados y en cuslouisr
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en los minersles macizos.
Tenacidade-

De acuerdo & su tenacidad los minerales se han di
vidido en: quebradizos, cuzndo se separan partes del mineral
en forma de polvo & granos cuando se trata de cortarlo; sec-
til, cuanda- pueden cortarse pedszos del mineral con una cu-
chilla sin que se pulverice; maleable, cuando puede cortarse
a tajadas y éstas pueden ser aplenadas con un martillo; -
flexible, cuando un mineral se dobla sin romperse y queda do
blado el quitar la fuerza que lo deforméb.

Peso especifico.-

Kelacidén de su densidzd a la del agua a 4%

C,
comparando la relacidén de pesc con un cierto voltmen del mi-
neral al de un volimen igual de agua.
Transparencig.=- ]

Depende de la cantidad de luz transmitida por
el mineral se clasifican en:
Transparentes; cuando el contorno de un objeto visto a tra--
vés del mineral se distingue claramente.
Subtransparente; cuando se observa el objeto pero no los con
torncs de él.
Translicido; cuando Unicamente trensmiten la luz pero no se-
perciben los objetos.
Subtranslicido; cusando transmiten la luz solamente a través
de las aristas.
Opacoj; cuzndo no transmite la lusz.
Magnetismo.-

En un camvo magnético fuerte, todos los minera-
les asi como las otras substancias, se ven afectadas por la
fuerza magnética. Le acuerdo a su cowportamiento los minera-
les se dividen en: paraumagnéticos cuando son atraidos y dia-
magnéticas cuando son repelidos.
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Identificacidn de los principales elenentos en

un Mineral

Cbjetivos.~

£l alumno, determinerd los principales elementos
en un minergl, medisnte el usc de las rezcciones de identifi
cacidn tanto de cationes como de aniones, efectuadas en las
pricticss anteriores. hediante el uso de éstas llegard a la-
conclucidén del mineral de que se trata.

Es importante que al a2lumnoc se le de la mues-
tra de minerel en su forma bruta para que pueda observar sus
propiedades fisicas. Fosteriormente efectuari la molienda r3a
ra que finamente pulverizado pueda disolverlo con zayor faci
lidad y prosiga con su enélisis.

Material

£l mismo utilizado en las précticas anteriores

Reactivos

Los mismos useados con anterioridad
Procediniento

1e- Chbservecidn de lac propiedades fisicas de la muestra.
2.~ Insayos nor via seca:

a2) Aceidn del acido sulfiricu

b) Ensayos al carbdn

¢) Frueba de solubilidad
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3.~ Ensayos por via himeda.-

Se toman de 0.2-0.5 g de la mues
tre finamente pulveriznda, se disuelven en el disolvente ade
cuado, se calienta haste sequedad y £e diluye con agua a a--
proximadsmente 15-20 ml, se filtra y en el residuo insoluble
se investigen los silicatos.

Con 1la solucidn acucsa se efectlan los ensa--
yos ya mencionsdos. Ze recomienda inicier el anélisis de ca-
tiones con el fierrc, vera gue en el caso de que sca pecesa-
rio, se enmascare como ya se ha dicho. Todas las reacciones
se efectuarin con sus respectivos testiges de sales puras --
para confirmer cuando una rezcccidn es positiva.

Se considera de utilidad que el alumno pueda
corcluir de que mineral se¢ trata la muestra que exanind, con
sultando unz listz de lzs muestras gue se repartieron asi co
mo por comparacidén visual con un banco de minerzles.



V.- Resultados y Conclusiones

Para la reslizacion de este trabajo se selec-

. ¢

cioné como método de analisis quimico cualitativo, una combi
nacién de macro y micro andlisis. Debido a que el princinian
te no tiene experiencia en el laboratoric se creyé convenien
te que, operacioncs tales como: disolucidén de las nuestras,
separacién de residuos insolubles por filtracidn etc, etc, -
en lasz cuales se pierde parte de la muestra, se hiciera con
técnices macroznaliticas. Y para la parte de reaccicnes de -
identificacién se escogid la tecnica micro, ya que se consi-
dera muy préctica y de fécil ejecucidi pra un principiante;
tenicndo la ventajz del usc de pequefias cantidedes de reacti
vos especificos.

Aungue algunos de los reactivos tienen un cos
to elevado en el mercado, como son usados en minimas c-ntida
des se piensa que ésto no gravara los andlisis.

Lebido a la dificil adquisicidén de cicrtos -
reactivos orgénicos escecificos como ditirona v 4cido ditio-
glicdlico, sc efectud su sintesis para comprobar la eficaciea
en log uaterialec utilizados. Lstcs sintesie fueron llevadas
a cabo en el laboratorio de Luimica Experimental Aplicada de
la Facultad. También fué ussdo el resctivo “enilglicina, sin
tetizado vor un alumno de dicho laboratorio.

Teniendo en cuenta todo esto, se considera -
que seria de gran utilided que, reactivos como los menciona-
dos, podrian ser proporcionados vor el laboratorio de Yuimi-
ca Experimental Aplicada, colaborando asi con el mejor fun-—-
cionamiento y economia de laboratorios como el de Cierdcia -~
Bésica en la Facultad; tomando en cuenta que los alumnos de
QeE.A., estdn capacitados para efectuar dichas sintesis y el

laboratorio mismo cuenta con las substancias necesarias para
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su obtencidn, se podria dar asi a las sintesis preparadas -
por los alumnos una utilidad inmediata.

Las raacciones que se emplearon son conocidas
v fueron seleccionadas entre aquellas que se consideran de
gren sensibilidad y generzlmente coloridas, de fécil ejecu-
cidén por métodos microanaliticos; con el fin de determinar
cuales de ellas resultsban idéneas pasra todos los materiales
usados. Las reacciones especificas de identificacidn o come
probacidn yo sea en microtubos & placas de toque, son usadas
también en les marchas aneliticas.

Aqui se T
marchas analiticss sea hecho, ya no como tradicionalmente se
efectha en le ensefianza del 2nalisis cuslitativo en la Fecul
tad, es decir dendo 2l zlumno una mezcla "problema" para gue
€l sige ciegeznente las instrucciones de tales marchas, como
ocurre en muchcs casos, sino por el contrario, que las mez-
‘clas & eznzlizer sesn conocidas por los diseipulos para que
mediente la rarchz analiticz encuentre como ya se dijo, el =
camino adecuzdo para su seraracidén e identificacidn ¥ apren-
da asi a resolver nroblemaes de interferencias, trabajar con
nedios adecuados de acidez, etc, etc,

Todas las reacciones seleccionadas, se ensaya
ron simu}téneamente en substaencias puras que servirian poste
riormente como testizos en las diferentes nmuestras de suelos
ale-ciones y minerales, para comparar resultados.

A continuzcidn se pueden observar los resulta
dos obtenidos con las diferentes reacciones y materiales de

enalisise



Suelos

Para la determinacidén de iones en suelos las
reacciones fueron ensayadas en 8 diferentes muestras de sue-
los, nuestreadas mediante la técnica de la pala. Se cuartea-
ron y se pulverizaron finamente hasta obtener una muestra de
laboratorio de aproximadameﬁte 100 g. En ellas se observaron
sus caracteristicas fisices, se probd su solubilidad ¥ se hi
cicron las pruebas por via seca, la accidn del &cido sulfiari
co diluido, ensayos a la llama, etc. Una vez encontrado el -
disolvente adecuado a cada una de ellas, se procedid a su di
solucidn y anélisis. _

En el presente trabajo se hizo la disolucidn
de lss muestras en acido nitrico (1:1), con el fin de oxidar
algunos iones gue se encontrzran en un estado de valencia in
ferior, como por ejemplo la oxidacidn del fierro de 2t a 3+,
debido a que las reacciones seleccionadas eran Unicamente --
para fierro 3+.

. La mayoria de las reacciones por via seca ta-
les comd los ensayos al carbdn, no dieron buenos resultades
ya que los iones se encuentran en pequefias proporciones.

Es importante mencionar que todos estos ensa-
yos s« efectuaron directamente de las muestras disueltas sin
efectuar separaciones sistemétices, CGnicame. “e se tuvo cuida
do de eliminar 2l fierro con fluoruro de sodio sélido, debi-
do a gue es un gran interferentey se encontraba en la mayo--
ria de las mucstras. Ls importante hacer notar que la identi
ficzcidén de los silicatos se efectud en los residuos remanen
tes de las disoluciones de las muestras.

En el caso especifico de las tierras no todas
las rescciones dieron buenos resultados, pero bastaba con -
que una de ellas diera resultados positivos para que compara
da con un testigo, se tomera como prueba concluyente.



65

Todos los ensayos realizados, pueden también
ser utilizados para efectuar précticas de campo, ya que como
se puede observar dan buenos resultados directamente de los
nateriales sin necesidad de hacer separaciones sisteméticas
en un sencillo andlisis cualitativo.

A4 continuacidén se wuestran los resultados de
los enssyos efectuados en estas muestras.
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Aleaciones

Se analizaron siete diferentes aleaciones, in
vestigéndose en ellas Unicamente cationes, todas fueron di--
sueltas en &cido nitrico. (1:1), no se llevaron a sequedad pa
ra evitar la formacidn de sales insolubles. Se encontrd que
todas las reacciocnes seleccionadas dieron buenos resultados-
para cada caso en particular. Se tuvo la vrecaucién de:enmas
carar sii cobre y al fierro cuando fué necesario es desir, =
cuando estos elementos por su gran abundancia en la muestra

disturbaban las reacciones restantes.

En todos los casos conociendo la composicidn
de estas aleaciones se pudo confirmarlas, haciendo uso de -~
las reacciones ya mencionadas, obteniéndose excelentes resul
tados. En estos casos también se usaron soluciones testigose.

Minerales

Las recacciones seleccionadss se aplicaron a -
los minerales cue comunmente se utilizan en el laboratorio de
Ciencia Bésica II, tales como: esfalerita $ blenda ZnS, hema
tita Fe2C3, pirolusita InO,, galena PbS, Brsuxita A1203, mala
quita CuCOB.

In este caso detido a que el alumno no sabra
de que mineral se trata su muestra y que existen muchos inter
ferencinrs, se recomienda el uso- de la marcha analitica para-
la separacidén de los iones. Sin embargo les ensayos también
fueron aplicazdas directamente sobre los miqeraleé dféndonos -
muy buenos resultados. 7

TLos ensayos de la accidn del H2804 diluido, -
al carbén, a la perla de bdrax son de gran utilidad para el
reconocimiento de iones en los minerales. Los enseyos a la -
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flama deben efectuarse con la muestra ya disuelta, ya gque si
3e utiliza directamente el material, se contamina el alambre
ie platino y es dificil limpiarlo para posteriores ensayos.
51 alambre de platino puede ser substituido por un alambre -
ie nicromel dando los mismos resultados.
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VI.~ Sintesis de Ditizona 6 Difenil Tiocarbazona

S6lido negro azul
P N 256,32
p.-£. 156-163°C

Ci384p 8 N,

Reactivo especifico para la determinacidn de
algunos metales como: plomo y zinc. Con una sensibilidad
hasta de 0.8 ppm. En solucidén alcelina color rojo naranja y
en solucidén &cida color azul,

La ditizona es un sélido violeta-negro, el
cual se disuelve en la mayoria de los solventes orgdnicos

en mayor & menor grado. Soluble ripidamente en cloroformo y
un poco menos en CClq, ambos 1iguidos usados en soluciones
de ditizona para propdsitos analiticos.

Cuando una solucidn de ditizona es agitada -
con una solucidn acuosa de una sal de un metal pesado tales
como: Pb. Co, Zn, Cd, Hg y Ag , se forma unz sal compleja la
cual es usualmente soluble en el liquido orgénico impartién
dole coloraciones que van del rango de violeta a amarillo -
pasando por el rojo dependiendo del metal presente. Estos -
complejos llamados "ditizonatos" son més solubles en cloro=
formo y tetracloruro de carbono que en soluciones acuosase

La ditizona as{ como los distintos ditizona-
tos existen en dos formas tautdmeras, la ceto y la enol:

CeHg W*NH-&-N:N-—QHS === CHs-Nit-N= S=N=N-CcHs
S SH
Ceto Enol



ﬁ I{l‘“‘f #N T
s= M e Mg E 0
N=N " cero NEN  snok
<Hs SiHs

In la forma €eto el atomo de hidrégeno del
grupo imido de la Ditizona es reemplazada vor el metal y en
la forma Enol, el &tomo de hidrdégeno del grupo sulfidrile ec
también reemplazado. Consecuentémente la forma =nol czontiene
dos veces més de metsl que la correspondiente forma Cetoy =
por lo que para loc ditizonztocs de metales bivalentec se re-
quieren dos moliculss de forma Ceto por cada metezl,

Ce Hs
) i Ne—o N
N- N N—A % ™
/s N\ If/ N
S=c M €=S ———> C——s5—M
N 2% 7 = \
N=N N=N Ne= N
l \ \
GHs Cs C ks
CeTo ENoL

itizona reacciona indistinta
es menciuvnados, controlando=-
las condiciones de reasccidn, l2s interferencias con vsrios -
nietales pueden ser eliminsdas y se puede hacer muchas pruebas

—_ebido a que la b
rente con todos los ¢ tiones ant

vara determinar iones individuales.

In general los nétodos nricticos ewpleczdos pa
ra imvrovisar l: selectividad de la Ditizona son:
1) kepulecidn cel pH <e la solucidn a ser extraida
2) idicidn de reactivos formadores de complejos vara remover
metaies interferentes
3) Oxidacidn o reduccidén ce metales que interfieren

Varios wmetales reaccionan ccn Ditizona y lo ha
cen a diferentes valores 4ptimos de pH de la solucién bcuosa
por lo cue es posible efectuar scparaciones de varios metales
ror extraccidén con soluciones de cloroformo de Ditizona a va
lores de pH cuidadossmente controlados de la solucidn acuosa.
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Fischer y Fischer usaron una solucidn verde -
filtrada de 0,01 g de Ditizona en 250 ml de CCL, y reporta--
ron que los iones que den colores caracteristicos pueden ser
divididos dentro de grupos denendiendo del cardcter de la so
lucién scuosa de prueba, esos gruros son:

I) En &cidos minerales diluidos: Cu, Ag, Pd.

II) En soluciones de acido acético: Zn, Co, Ni, Cd y Sn.

III) En soluciones de Sosa: ig, Hg, Cu, Co, Ni Cd y Zn

IV) En soluciones ligeramente alcalinas conteniendo cianuro:
Sn, Bi y Pb. _

V) En soluciones fuertemente alcalinas conteniendo tartratos:
Co, Ni y Cd.

Material

ratraz de tres bocas de un litro
agitador mecénico

condensador

erbudo de adicidn

termbémetro

bafio de hielo

vasos de precipitado 5C0 ml

Reactivos
fenil hidrezina destiladea
sulfuro de carbono
éter etilico ordinzrio
etanol absoluto
solucién de hidréxido de potasio alcoholica
édcido sulfirico 1N
hidréxzido sodio solucidén 5%
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Procedimiento

En un matraz de tres bocas de un 1t, se fija
un agitador mecénico, condensador y embudo de adicidén, En el
watraz se colocan 12 ml (1.3 moles) de fenil hidrazina pur=a
redestilada en €0 ul de éter, se adicionan por el embudo 52
nl de sulfuro de carbono con sgitacidén vigorosa en el trans-
curso de 30’ es unz reaccién muy exotérmice por lo que se de
be controlar lz temperatura con agua-hielo, la mezcla se si-
gue agitando dursnte 30* méds. Le forma un precipitado amari-
llento el cusl se filtra con succidn y se lava con 50 ml de
éter; se extiende sobre papel filtro para evavorar el éter,
Diferil Tiocz2rbzzida.- :

La sal arribs obtenida, se transfiere-
a un vaso de un litro y se sgita continuanmente con varilla -
de vidrio en un bafio de agua 96~98°C, sin que exceda de esta
temperatura pues el ,roducto se descompone; despuée de 15'-
el materigl se suaviza 7y nos da una pasta awzrilla espumosa
que desvrence HQS, cuando cesa el cesprendimiento, se enfria
el vaso con hielo 7 st le agr=sgan 150 ml de eteznol absoluto.
La negzcla e celiente hasta que ce forma un precipitado gra-
nulado; después de cue la nezcla permsnece una hora a tempe-
ratura smbiente el precipitado se filtra en blichner y se la-
va con etsncl absolutc hessta que el precipitade sea blanco.
Ditizona.- .

Al precipitado blanco obtenido se le adiciona una
solucidén de KCE glcoholica, colocados en un matraz de fondo
plan~ de un litro y se pone a reflujar en‘bafio cde agua duran
te 5?; 1= solucidén se filtra por gravedad.

Al filtrado se¢ le adiciona dcido sulflrico 1N
con agitacidén continua hesta acidez al rojo congo, se forma
un preciritado negro que se filtra con suecidn y se lava con
50 ml de agua fria. '

La carbazona cruda se disuelve en 500 ml de
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NaOH al 5 % y se filtra con succibén; el filtrado se enfria -
en bafio de hielo y se acidifica con écido sulfirico hasta pH
de tres, el precipitado formado se filtra con succidén y se 1la
va transfiriéndolo a un vaso de 2 lts, conteniendo litro y =-
medio de agua fria se agita visorosamehte la mezcla y se fil
tra. “ste proceso de lavado se repite hasta que no haya tra-
zas de sulfatos en las aguas de lavado (se probd con solucidn
de BaCla). El sbélido se seca a 40°g, la Ditizona se descompo
ne a una temperatura entre 165-169°C,
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Sintesis del Acido Tiodiglicdlico

86lido cristalino soluble en agua y alcohoi.
Reactivo especifico para determinar presencia de cobre.

P.M. 150.15
p.f. 129°%

CH,COCH
s 2

CHECOOH

Material

vasos de precipitsdo ce 250 ml.
kitasato

blickner

papel filtro

espitula

agitador

Keactivos

hidréxido de sodio sdlido
carbonato de sodio sdlido
pirita

&dcido clorhidrico diluido (1:4)
édcido sulfirico concentrado
acido monocloro-acético
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Procedimiento

Disolver 4.5 g de NaOh en suficiente agua pa-
ra preparar 100 ml dc solucidn; saturar la mitad de ésta so-
lucién con sulfuro de hidrdgeno, poner ésta solucidén simultd
neamente con la otra mitad en une solucién de cloro acetato
de-sodio, la cual se prepara afiadiendo 14.5 g de carbonato =
de sodio en 100 ml de agua y calentando esta solucidn a 35°C
agregarle 9.5 g de &cido monocloro-acético, reposar por tres
horas la solucidn y mezclar cuidadosamente con 11 g de &cido
sulfirico concentrado, ya que es una reaccidén muy exotérmica.
Filtrzr la solucidén y dejar reposar € horas el filtrado, se
forma un precipitado el cual se filtra con succidn y se re--
cristaliza de agua csliente.

El &cido tiodiglicdlico da un precipitado vig
leta obscuro con soluciones de cobre de: S(CH2000)2 Cu
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Sintesis de Fenilglicina

Acido anilinoacético
Sgigecs =

P.Me 151,16

p.£. 127-128°C

S6lido cristalino, moderadamente soluble en =-
gua y ligeramente soluble en éter. S, usa para detectsr cob-c.

Ereparacidn

Keutrelizar exactamente 19 g ce &cido clorae-acé
tico en frio con 100 ml de zolucidn de NaCH 2N, agresar 18.6 g
de anilina, y hervir pdr un corto tiempo bajo reflujo hasta
que la anilina sea disuelta. Como la2 mezcla se enfria la fenil
glicina se separz como un aceite, el cual cristeliza pronto.
En friar la mezcla por algin tiemzo en hielo, filtrar com suc-
¥ lavar con un poco de sgua de hielo fria.

Las soluciones de sales de cobre reacciornan con
le fenilglicina para dar una coloracidén verde intensa. For me-
dio de esta reaccidén es posible determinar la presencia de co-
bre en un medio acético en presencia de otros metales.

%P
cion
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