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Loo métodos mlio untii.uoo y m6e c'omdn:11ente usl:'ldoe 

pura oct'o1·oci6n e.la t:alogen\.lros son el de n.unsen y al­

gunoo de ous c.odificocionos, loa cueles eat6n basados 

en reoccioneo curucterloticu3 de pr•ci~itecl6n y colg 

roci6n ~rir.ci~ul~cnte, al coc.uinorse con reactivos e! 

poclficoe. 

Estos c.étoJoo aunque c.uy eficaces ;¡ curacter!et.i 

coe tienen ul~unos inconvenientes, siendo el m6s im -

pcrtsnt~ el tie~po neceeario ~ara realizarlos; una ee -.· 
peroci6n por eetoE ~rocedi~ientoa resulta muy lenta,­

aproxii;.oduc::cnte su dun,ci6~ sc1!a de dos e tres horas. 

0tro inconYeniente es el hecho de c¡ue en caso de 

nccesitnr un t..r.élisic cuunti•oti·10 1 despuéa de identi 

ficer a los elementos ~s imprescindible, si se usan -

método o Lrevi.uétr'i coa, !~uccr otra serie Je operacio 

nea, lo cual adewós Je ser xáa laborioso es también -

más lento.En coso Je truLujur por medio de técnicas vo 

lumétricae, eo muy r6pida la determi.r.uci6n pero no es 

mu_y exacta yu CiUt: lEJ oprecioci6n de laa color12ciones-

pueclf: SCI' CbUSu c!c CI'I'OI'. 

i\ ¡.irir~ci,iioe d• l ¡.;ren' nte si,;lo, ur investi._.atl1n•-
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ruso, T~wett< 4 >dcabrroll6 un ~6todo de oeparacidn por 

aduorci6n, que dcr.ouún6 Crou1atoi:,ro:·ta¡ mlio tarde otros 

ir.v~oliLudo1~0 cxtcn~ieron y perfeccionbron el m'todo, 

introduciendo nuevo aou~criul y otruo tdcnicoa, ast t~ 

vo au oriGen pril.ilerua.er.tc lo Crom&toe,rofto en columna 

y poeterior~ente en ~opcl. 

I'or cet~ proc6dimicnto ac ha conseguido eeparar­

htslo6er-uros de diferentes mezclas. 

ror '!romoto¿raff o en columna fueron separadoe 

hulotenuros por investiGatlores como Atteberry y Boyd(IO) 

con resultados favorables. 

En Crometogrnf!u en papel lollord< 5>ha tenido --­

éxito con hulogenuroo y otros uniones, uean•o como 

flolventa Ullti a.ezcla de butanol, piridina y ague, y r.! 

velcndo con ver6xiuo de hidr6beno 1 nitrato de plata y 

tiocibnato f4rrico. 

En 19'38 Izmailov y ShEiruiber( 6)deacribieron el 

principio de une variante de le -:rouu.:tot:;raf!a, la Cr2 

mutoi::ra!'!~ en cupo finu, pe1·0 no fué ampliamente uti­

lizado heotu ~ue E. Sthhl estandoriz6 el m~todo en 

I95B, ou¡;m·tindo por éste procedimien <:o de adsorción -

cnnt i,!oue~·. :n!ni;n1.i:1 -!e :uozclu:; \.!(' n·Jlwl1:1nci.u1. 
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La :romnto~rof!o en co~a fino ee bosa en el pri! 

cipio de portición Je ltte oubota.ncioa ¡,>or a.edio de a~ 

sorbenteo, eluyen~es y l'Ct.c•.ivos a;;roiJii:.1.1•>0, <4> y en 

au lf~itc ~e rcvcroibili~ud en lo fooc supcrrici~l 

del odeorbcnto. En éote ~roceso lüs aub~'&nciuo se 

mueven A velocidades di :·~1·• n • .,:.¡ t"\ . ..th1 bUfl caree ter! e-

ticao. 

Apliconóo ~e~e m'todo & loe hologenuros Stahl(S) 
encontró que se ~uede re~lizor, veli~ndoae de adaor~-

bentes como cel de sílice¡ eluyontes como mezclas de­

acetona, bu~nnol, omon!oco y e¿ua¡ y como revclucor -

nitrato de plata. 

La Cromatot:;ri..f!a en ¡¡&pt-1 tiene vent.&jas 60bre 

la de columna¡ consist~n'Ls 6n que, en aquellas se 

se usen centidbdes ~enoreo de subst&nci&e que en la -

áltima, lo que reculta mls c61Lodo y económico. 

La Cro1La toc;r~rr u c:n capa fina ti ~ne con.o ven tajas 

sobre luo ~nteriores: 

l.- Es mlla breve. 

2.- En ciertos c~~oe son mejores los efec~os separad~ 

res. 

'·- Lea caµúe de bdsorci6n son puramente inorbAnicas-

y por ello: 



a).- l'ermi ton reveler con reactivos muy fuertes y agr.! 

ei voe. 

b).- No mueatrun fluoreeccncio propia. 

4.- Requiere Jenor c~ntidad de problema. 

5.- Su lt~ite inferior de c~pocidact Buole ser dos po­

tencio& l'.!ccimulea c6.s tnjos ;u€l f,n le (:romatograf!a -

en plipel. { 4 ) 

ror su breve tiempo de revelado se aplica la Crg 

mstogrt.fI a en cap. fina, o aec toree cerrado e para 

otroo procedi~ientoa, por ou lentitud; (') por ejem-­

plo en ~edicina para di&gndstico r~pido en caso de in 
tox.icación, o para substancias que se ulteran por un­

prolongedo revelado. 

Este ~~todo se cet6 usando cada vez más tanto p~ 

ra trabe~o de e;,..kJlor&ción como pt1ra anAlisis más exas 

toa. 

Sin embaréo, la Cromatografía e1 c1pa fina, en el 

cuso de mezcles cor.oplejae, veinte fral cionea es lo m! 

xi ... o l1ue puede solucionar, por razones e.le espucio. ('.5) 

No existe en lu liter~tura, hasta donde ésta ha­

podido raviserse, eapecificaciones precisas, de cuel­

es rl volumen, la concentrución, tiempo de ac•ivación y 
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del dispersor adecuecoe pur~ una mejor eeparuci6n de~ 

holoi::;enuroe. 

En el presente trabE1jo se h.m modificado sucesi­

vei::ientc todos estos fac~oreo, pore encontrar en cade­

caao hctucl valor que pro;)orcior e seperc.ciones m6s co.s 

pletue. 

Son este fin ae llevuron ul cabo las ei~uientes­

pruebfaB: 

l.- Cor. diferenteG volu~enee partiendo de centidadea­

m!nices r.usta lle~ar e con•icades ~rendes. 

2.- Con diferentes concentr~ciones, partiendo de lea­

lllUY dilu!cas, y eumentendo ~r&dunlmente la concentra­

ci6n. 

3.- Variando la activación. probándose con cu&tro di­

ferentes tiempos de exposici6n a la tempera~ura ede-­

cueda. 

4.- Substituyendo el dis~ersor del adsorbente, y ene~ 

yendo con cuatro nuevos tiempos de ac~iveci6n. 

5.- Con difeI"entee clases de edsorbentes, como con 

gel de s!lice e de le c&ee Mere~ m~rcudo pare cromQt~ 

~raf!a en cape fina ae~ón E. Stahl con pure~a de 99~. 

Con ~el GF de la cuse l.!erck, con pure1 e de 99'.~ -

pera crowatobr~f!e en cape fina aegdn E. Stahl. 
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Con ¡_;el li!-' de la c .. rna Qlerclc, con pureza de 9~ -

para croamto,,:--of! n en cnpu tina acgt1n E. Stehl. 

G.- Rocionco n ln ~l3ca despude del reactivo, oolu--­

cidn olc6holicn de tluoreace!no, o preparando el rea~ 

ti~o con unaa ~otna de fluoreace!na. 

7.- Cambiundo lo fnoe ::óvil y tr&bajándo5e con una t_e 

ae mdvil utilizade en una separacidn de halogenuroa -

por cromo~o~rof!a en pe?el. 

a.- '!ariuné.o lú preporuci6n del reactivo de identiti­

cnción. 

9.- ~ezclundo t.elo¿enuroe con otroe aniones • 

• 

• 



II.-1.!ATERIAL Y KE'ro'OOS 

Para oeporor halo¿enuroe por el m6todo de croma­

tobrof{ a en capa fin& se ho usado, en el laboratorio: 

coi:o udoorbente i:el de ofUce, como eluyente: una 010!, 

cla de oce~ono, butonol, omon!eco y ae;ut1, como react,i: 

vo de identific&ci6n eu:uci6n de r.itrato de plata 8m.2, 

niactil. (S) 

Preparoci~n del iel ~e S!lice. 

Huy dos fort:.&o lle prepurDrlo: a).- En un mortero 

de porc~lunu de 10 cm. de diái.uetro, perfectamente li_!! 

pio y seco, ue co:oca 'º g~a~os de gel de e!lice para 

cromatobraf!a en c~~e finu e~g\1n Stahl, de la casa 

Kerck co~ una pureza de 99i, se le anaden 40 ml de 

ague des~iledo, se Obita cuidadosa y r¿pidamente has­

ta que lb p:..eta ten~a una consiott!r.cie uniforme, y no 

cont(n~a burbujas, se le üdicionan entonces 20 m1 mAs 

de e~uu des~ilsde, se ugita y se pasa al aplicador, -

b).- en un ll!lltruz erlenmeyer de 250 ml se ponen'º 

gramos de gel de a!lice parú cromuto[raf!e, de la ca­

sa Merck con purezu de 99~, se a~aden 60 ml de ague -

destilada y ae at.ito vic,oronuraente hasta (,¡Ue la mez-­

cl~ sea perfectGmente homo0~nea. 

En av.iboa ctia:>a lu o1,cr1'ci6n de preptir11ci6n, una-
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voz vertida el ~~uo no debor6 durar mGs de tres minu­

tos por~ue &e eoliJificu la mezclo. 

Frepurocidn del cluyente.( 8 ) 

Acet.onu: t.5 IUl 

5utttr.ol n 20 Ql 

1\.m~n!uco al ~5~ 20 ml 

Aé;uu dentilade 5 llll. 

~e mezclun con c~idudo y se euurda la solución -

en un fr..¡aco per !"ec tu:lien te corrtJuo. Ea reco111endable -

prepurlir el ool•ente un poco untco de usarse, puee 

con el tiempo pierde su "ctividad. 

Soluci~n de nitrato de plata amoniacal al 0.5% :(8 ) 

Se preparo ui3olviendo 0.5 gramos de nitrato de­

plata en 100 ml de solución de hiJ ~xido de amonio 

0.5N. 

Aplicecidn del edsorbente. 

Se vierte la mezcln perfectamente uniforme, eo­

bre aplicador especial "De-Saga", el cual se corr! 

rá eobre cinco ~locus de vidrio de igual espesor, de-

20 por 20 cm. perfecta~cnte liwpiae, sin Eraaa, pare 

lo cual oe lim¡.;iEln con un te.rioridl1d con 1.ilcohol et!l! 

co o éter, aln pelusa¡ éctb~ pl~c~o Jo vidrio estarán 
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colocadao aobre uno charola de CrometogrCJf'ia .. Deaaga" 

de 112 cz de larLo 1 22 de ancho, le cual eetar6 col,g, 

cada eoLre uno Qesa firmo. 

El aplicador, una vez conteniendo el gel de eU,!. 

ce, debido~ente preparodop deber6 correrse uniforme 1 

firme~ente, de lo contrario GUeuartin las placas dete~ 

tuooaa. 

Una vez aplicado el gel eobre las placea de vi -

<!rio, ao c!ejan seca1· sin moverlas de la charolQ espe­

cial de "Desasa• para Crometograf!a en capa fina. 

~arcedo Je placee. 

El equipo de Cro111&togrt1t'la paJ•a cap& fina "Deaa­

ga"9 incluye uno placo de pl6~tico rcyoda, indicando­

como ee deberé llUU'Cl;ll' lo placa de gel. 

Si ee quiere marcar sin lo placa patr6n, el gra­

bado o l!Ulrcudo ae r.ar6 como sigue: 

A loe 5 cm de la placa ae eeílalar6n tenuemente -

loe puntoe de u~licación. A loo 10 cm ae marcará une­

l!nea. horizontal ~ue oerl haotn uonde ueber6 llegar -

el solvente. t:n coto cuflo de eeparecidn de halogenuroa. 

A loo lu.loo do 111 ~;luco fll' JejurAn unoo 2 cm pura po• 
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der manipulur le placa sin denar el cromatograma. In­

la parte ouparior de la placa, ee puede marcar, la r~ 

cha, la clase de problema y algunos otros datos acla­

rcatorioe. 

Activacidn. 

Cuando lo temperatura en el laboratorio ee baja­

y el ombiente ee hdmedo, lse placas adquieren bastante 

humedad por lo que hay que someterles a una temperat!l 

re de 105 e 110 6radoa cent!gr~dos. 

En el labor!ltorio se procurari traba,jor a una t.1m 

peretura de 20 gratloe cent!gradoe. Si lo temperatura­

aumenta, tambi6n oumentbr6 el valor Rf del cromatogr,t 

ma. 

La activación tembi6n influ.ye directamente en el 

tiempo de eluci6n. 

Preparaci6n Jel problema. 

Se preperan soluciones molares de ioduro de pot.1 

eio, bromuro de potasio, cloruro de potasio, ad~m6s -

una mezcla preparada a partea icualea de ceda una de­

las treo eoluuiones Lnteriores. 

Aplicuci6n Jcl problema. 

Con una ¡ii 1,cta eapccinl para Cro11u1togroi'!a en e• 
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pa fin(l, o en au defecto con un c •. pilar, ae aplic&n 

unao gotas de coda una ~e lee soluciones prepuradae -

con onteriorided, en puntos de uplicncidn eeµaradoe -

entr<~ o! oproximat1emente 2 cm .se oplice uno gota del 

problema, eopernndo que seque pare aplicar la eiguien 

te, cui,Jondo que lo gota r.o sea 111uy srnnde para que -

no se extienda deaiaoiado en el i..;el. 

Aplicación del solvente. 

El oolvente, de ~reparoción reciente, ee pone en­

la cúorn eapecial "DeeeLn" • unos minutos antes do i,a 

troducir lo placo.La cuntided del eolvente necesaria­

ee de BO m.l .El nivel ale onza avroximadaml'n te 5 mm de­

el to, poi:" ningdn motivo deber6n quedar aumergidoa loa 

pun•oa de eplicocidn en el l{qui~o.La plac& se coloca 

cuiJodoeumente.Primera~entc el solvente esconderá muy 

r4pi:.lo, su velociuod iré dioir.inu:,·cnJo ¿,redualuente, -

el l!quido alcenzar6 despu4o de cierto tieffipo la l! -

nea ~arcada con tinterioridad, y se ooce le placa de -

la c'1r.ara. 

Loe resultados obtenidos serlln mejor~e si le c6-

mara ee saturada anteriormente, lo cu~l se logra re­

cubriendo los la~os de lo cA~ero con •iros de papel -

filtro imprebnedes con cluyente.El papel filtro debe­

estor libre Je cross, jebe de quedar perfectu•~ente e1.'\h_!t 



rido o las paredes de la c4moroD para una euturacicSn 

completa con loa vaporee del elu,yente. 

El tiempo de elución oe ir.antiene aproximadamente 

en )() minutoo. Se deehechen loo muestres que tardan -

mae tie~po, por conaiderur que lao condiciones del G­

aolven te se pudieran haber moditicado. 

Revelado. 

Se saca lo placa de la c6mara especial •naaaga•, 

paro crociotot:rumuo de c&po fina, se deja secar y se -

rocio con un frasco eopecial llenado previa;nente con 

solución de nitrato Je ~lota amoniacal al o.~ (B). 

A los pocoa ~inutos aparecen las manchas caract.! 

r!aticas de cado uno de los halogenuros. 

La ~ancho del cloruro aparecerá mas cerca del -­

punto de aplicación, le sigue en órden ascendente la­

.DUncha del bromuro y por 61 timo aparecerá la del iodg 

ro. La mancha del ioduro es de un color amarillo p61! 

do, muy llgeramente ovoide, la del bromuro es griw un 

tanto redondeada y la del cloruro es plomiza un tanto 

alargada. 



- 13 -

IIl .-DIFEf\.~~;ns I'Rt.'EGAS FA!\A co::OCER LA!': CONDICIONES 

l .-·lohut1ett. -

raro encontrar el volumen apropiado de la solu -

ci6n problema por aplicar, ee necesario hacer varias­

prunboe con diferentcv volú~er.es, sobre diversos placas. 

se probd er. lo plccbs, oe aplicoron en coda una­

de ellna cliferEntco vold~eneG de lo me?.cla de halo~e­

m•ros, porti1mco del vo.un.cn menor haato llegar al v2 

lw=en u:.u,yor; el pric:.er volumen corresponilió a una go­

ta de la mezclo :; el se[undo volumen correspondi6 a -

dos cotoe de lo mezclo problema, y as! eucesivemente­

hnsta lle~ar al volümcn séptimo que correspondió a 

sieh gottis. 

Se colocaron las placea en la céiaara especial para 

cromatogref!e en cúpe fina, la ~ue contiene el elu -­

yente, ~e LJacaron, se dejúron secar y se revelaron. 

:e obaerv6 cut.l fué el volumen dor.de !\.:11ron m6s -

claron y ~ejor sep~r~dns lofi ~unctac reveleJao. 

2.-Concentr~ci6n. 

ruru <:ncon•.1·0 1· u111. conccnl.t'oción adecuada o lu ... 

m6.o convenicnt.'" ¡,1.1 1 {• nul::;t. 1 1 011tudio 1 ae p1•up111·un eo-



- 1'1 -

luciones con diferentes moloridadoa. 

Se pre ¡;11ro1·on oo l uci onee do les aié.-ui en t~a con e en 
trocionee: 

0.5~. o.1u, lll, 2~. '~· 

A IO ~locas de gel de e!lice, ee le aplicaron a e~ 

de una el volu.r.cr. de oolución problelll8 encontrado en• 

l coco satis!octorio, primero de la solución mezcla de 

heloé_,enuroe de 1.r.olurider! :: .5, a une distancia de apro­

xiir.odan:ente 2.) cm SE': ~izo la eec,"Ullda o·.:;lic:ici6n con­

la eolución de ~olaridad 0.7, o la misma distancia ee 

hizo otro ~.plicación con le solución de moluridad I , 

ae hizo lo mi amo con le& soluciones l. 5 ?.í y 2M. 

Se corrió y reveló el crolll&tobreme y se hizo la-

obeervuci6n ,:e loa reeul~ados. e 

.,.-Activnci6n. 

La activación en ~ste caso consiste en poner les 

ploc&s con {1daortente, a la estufa con una temperatu­

ra de 105 a IIO o e, por determinado tiewpo.Conside -

rondo que luo condiciones de activación p~dieran_aer• 

modifica~uc por lu me~or o mayor humecto~ de lo place, 

se ha cr1·Iuo co:weniente dejoz·lea e~c!tr totalmente -­

anten de •1ctivnr. 

l'aru d~ t oi·111inur la acti voción neceeorif.l para un-
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croiaatot;:-aiaa c!e oepBraci6n de uno m~zclu de halot;enuroa, 

ae tlicioron ditcrcnteo pruebas con .liveruoi:; t.i~!.1l~J·h1 

de exposicidn a lo estufo, o lo temperatura citada. 

':":·aLojnnJo o uno tei.n¡.>erature aproxiinaJa de 2000.­

ee l.icieron enso~100 en: 

a).-IO plecas oin o:tiva~iSn. 

t).-IO plnc6s expue3taa ~u.~nte I hora a temperatura 

de 105 o IIO o c. 
c}.-:!O placas expuestos d1.u·a11te 2 hora a una tempe-

roturo de !05 a!IO Q 
,. 
~· 

d) .-ro plecas ex¡;uestae durante ' horaa a une temper~ 

tura de !05 a IIO li ... , . 
e ) .-IO placea O Xj)1U-: 6 tui; 5 horae, sana temperatura de 

I05 a IIO o c. 

Sobre cada una de las placas anteriores ee hizo la 

aplícucidn del pro blea:.a, toin~.;:Oo en cu en te el volumen 

satisfactorio ~ncontr&do en ! y la concentración ade­

cuada encontnaJa en 2, se le aplicó el eluyente, ee de 

j6 secar y se reveló. 

Se observeron y comporaron unMs placos cn otras. 

4.-l.todificación en la •)re~araci6n del t:el de s!lice • 

.Se vone en ur. au .• troz e1·lenu.eycr de 2'.lu ... l, 30 g 

de gel de s!lice: G de L. cu:rn :.:En·ck, m1.:rcuúo paro 

Cr0t1mto1:..r1:1f!o en copa ri1111 , r:c, 1'1 '.'.t.llHl, con c¡·J.~. pureza. 



- 16 -
de 9<Ji, ne h al\ude 00 ml de alcohol et!lico absoluto 

puro, s~ ~itó vi~orooomente hasta qu~ la pasta f'u6 -

t".o:ioc.:én~:tt1, eetn opi:rociór. deberé duror minuto y u1e1lio 

o m6Aimo doo minu•os, puee inmediotcmer.te despu4G lea 

pe.to adquiere unb conoiotencio oólidn, ee vertió in­

medi<J~a¡¡,ontc (!l'i el aplicudor eep~cial part< -:::romatof'r,! 

f!a en copo fino ·oeooga· y se corrió sobre las placas 

da vidrio. 

:e eec1tron, lll' activaron y se hizo lo nplicacidn­

del p1·obleau •. Y del eluyente, os! como la del reacti­

vo, it~~rnl <~uc en luo plE1cno preparadas con egua. 

Activación pcre placee con alcohol. 

~e enaa,t6 en ~lacea en series de IO. 

e).-Sin activecidn o 2C oc. 
b).-Sin activación a '5 o c. 
c).-Con mejie horu ~e üctivación. 

d) .-son una hora (!e acti vacidn. 

e).-8on hora y media de acti~aci6n. 

Se cowpararo~ lou placee y ae hicieron observacio 

nes. 

5.-con diferentes cloaca de 6el de sflice. 

Iarb lee pruebas anteriores se usó gel de s!lice 
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G, ~ar~ Cromatogro!Ia en c~pa fino aegdn lthal, de la 

caao ~erck, con 9~1 de pureza; en las siguientes prue 

boa ae u:i6 t:;e i de ot li ce e::- p&re Cromatogre!"ia en capa 

t"ino oec:dn SthGl, con 99f. de purezo. 

a) .-El t:lll de dlicc .:~: oe prepor6 en la misma toruia­

que el ccl de cilic~ G. 

Zc hizo la pruebo con !O placea preparadas con 8,! 

te gel, to::iurnlo en cucntu: el volumen encontrado r:n I 

lu conc(/n traci Sn er.con tI·odo en 2, y lo oc ti vacidn encon 

tr$do en J; oe eluyó y ee reveló el crometograma, an~ 

t4nJooc lan coroc•eríeticos encontradas. 

b) .-~on gel de oflicP. ~'.'."'. 

E ~te· ~el n:> con tiene yeso ni agl»Jtinar.tes org6ni­

coa y lleva fl~oeace!nu co~o in~icador. 

fiaru la prepa;·aci6n de aste gel hay que uear.i; 70-

ml de o~ua, EAntes de activar hay que secar len placas 

ol aire durante largo tiempo. 

Se prob6 con IO pl~c~s, tenien~o en cuenta el vo­

lumen aotisfactorio l, la conccntraci6n 2 Y la activ! 

ci6n 3 ¡ ae e luyó y ae reveló, anoté.ndose curucter!st!, 

co.s encontraJue. 

6.-con fluoreace!nu, 



Je pre~ar6 un~ solución olc6holica de fluoreacelna 

al C'.U,. 

So hicieron IO prueban rociando con fluoresce!no• 

lo~ plocno.rara ooto ee aplicd el reactivo, se dej6 -

aecar y oe rocid con lo solución elc6holica de 

fluoreocc!no(B>. 

~e probó con otreo 10 places, tomando en cuenta;­

volWll.en, concentrocidn y ectivacidn moncionad&s; mezclan 

do con el revelador la fl~oreoce!ne. 

7.-~on diferente foac móvil. 

se enou,y6 con ur.e ~ase apdvil, uaada por Jollard• 

pera separación de hologenuroe por Cromatograt!a en­

pepe1. < 5) 

Diche fase IDÓvi.l ae ¡irepa1·6 con 2 ¡¡srtes de butanol, 

une parte de piridina y dos partes de agua. 

Se hicieron IO pruebas, eluyendo con este solvente 

considerando el volumen, concentrecid y activación en 

contr·odo1:1 previu'.Jl•''\te, ti;JÍ c:>:no el ads'orlente, 

Se hicieron lu~ o~eerveciones correspondienteo. 
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8. -e ambi on~\o ,,~ 1·· w: ti vo. 

· i !n IO placee ee hicieron i)l"ueboe usando la miel1l8-

1"aoo :A·1il de loB priruorao oxpet'ienciee o sea la de­

Sthal pe:·.> revolu:. ~':> con reucti vo lle 11otlerd.rare lo­

cuol oc roció lo p:oco con uoluci5n do nitruto f4rri­

co al C'.l i lue;,;o con ool~ci.ón de peróxido de hidr6 -

¿;ono til }6, ae ja.,6 nccar y se rocidn con solución de 

nitr~to de plota ol -.~¡.<5) 

9.-~ez~la de aniones. 

Se prob6 con uno ;r.er.clo de soluciontni ·l~: nitra 

toa, carbonatos, bicarbonatos, cianuros, cloruros, 

bro~uroo, ioduron l oulfatos. 

En las placas utrn•.!us, quo fu6 un t.o tal de 10 con­

volumen, concentreción, activación, alsorbente satisrag 

torios, se observaron la11 ceracter4ticae reoultantee. 
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rv.- fú:SULTADOS. 

En loo CUüuroD que op~rec6n a continuaci6n ae d~ 

tallan lBa caractcr!etican de caJa cromato¿,;rema. So 

la conoid<?rudo conveniente incluir datos como forma -

de lun lO.AllChaa, coloración, porque !late::i propiedades­

!aci litan la oprcciocidn de loo raoultudoe y pudieran 

ser iaportonteo on un an,lioio cuantitativo. 

l.- Volwaen 

Cromatogruma con di~erenteo Yoldmenee. 

I.odu...011 

Bromuro e 

Cloruros 

J..i,llicacidn 
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Xqui va1'.1ncioa: 

x - dot'l.cionto 
XJ. - rogulur 

:lXX - bueno 
•li n tnnc i u oe 1t1roci6n forma color 

·:ol. l ~. :lX llX XX 

Vol. ' ":0::2!_ 

Vol. "!> ______];.L 

·10 l. 4 >;~JL_ 

Vol. 5 X X 

Vol. _U;.} 

;•ol. 7 XXX X :X 

E+, YOlWAGn Dnliofoctoria rcault6 ser z. 

Cro111utogr•1nu i"'r ~ concen(rocioru11. 



con-:. l 

Conc. 2 

Cooc. '( 
/ 

Conc. 4 

Conc. 5 
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D' t l.8 anc1a so¡:arac i6 n r orma co l or 

XX.X XX XX XX 

1 
XX.X XX XX Xltlt 

XXX X.XX XXX XXX 

XXX XX XX XXX 

XXX 1X X XX 

Roeultó la concontracidn No. ' eatisf~ctoria. 

, __ Activación. 

Ci•om{!.togrema sin acti va.:ión. 



Conc. l 

Conc. " ~ 

Conc. ... 
,/ 

Cor.e. 4 

Cor.e. 5 

D' t ¡9 ancla e<i¡¡ornc 16 n r "rma l co or 

XX:t. XX XX x:x 
1 

XXX XX X.X XXX 

XXX XXX XXX xn 

xu:. XX XX XXX 

XXX XX X XX 

Rceultó la concontración No. ' eatiefectoria. 

, __ >.ct.ivación. 
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Cro!i..Dto~roma con I hora de activación 

Cz·ou.fl to1.~roum con ;.> horas <.le ac •i vaci 6n 



Croutograma con ' horoe di! ac ti vuci 6 

Cromutci,,ru.~1< con ) horoo ,\e uc+.ivaci6n 



,} \, 

:->i1tt11r:d.11~ruc~~r. fo:rm1 ~ 
r~ ·-1 --~-- ·· ........ 1 

11 • - ,_\ __ • -·- ·- ____ ...J..! -·--+·---..;;x;... __ """ __ x=x"'x=---' 

t; • - ~-.. -.!.!:.~. .. ---~·"".1.'"---4r---x=x---t--.::X;.::X~x=---_. 

': • - ~1 ... '..L •.. -·· ··-·- ~ J.°Y'. • ..... _ .__. -~:.::Xo.:lt~---1----X'X=:.::X=---
.;! • - '---~--..:.,,·.11. ________ p_x _____ _,,x,,,x:cx::... __ t-_..:.X~-"-v __ _, 

.: .- ::en ¡-lncnn ¡::·111¡11 ;·11•l•.ir1 con alcohol como di,! 
poi·oor. 

1.;rnir.otot.1·ainn Din oc ti veci6n a 20 11C• 



Crotiato&rnr!1t ein acti 'lecidn o tem,.;eratura 
auplrior a 25oc. 

Crouhto~romn con meJin hora de activaci6n. 



Crowuto, n1.:nu cor. '¡ore y weJie .le activeci6n 



- :!R. 

1 

1 

11 
·j 

··- J. X )(. XXJI: 

'b.- J. XI\ XX XX 

c.-

d.- XX.X XXX :u.X 1Ctlt 

··- XXlt X.XX U.X XXX 

5~- Con diferonte a4eorbeote. 

Croaatograma 1:on gel de eG.i .... ;.;. 
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~rowotot,l u111a cor. ge.1. ce Dl nce .11" 

l 
l ¡ 

l 

l 
i 

l·¡ 

'j 

; 
! 

~ 
! 
1 



Oel o 

Gel Cif 

Gel or 
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oruci6n orma olor 

u• XXX m x:a: 

.lUCa XX.lt lUUt XXX 

u Jt.:n: XJt 

6.- con F\loreaceína. 

Croll18tograma con Fluoreece!na rociada dee­
pués del reactivo. 

l.· 

¡ 1 

\ 1 
1 l 
1 
i 

<1 

l 
lt 

1 l 
1 
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Croaatograma con Fluorcoce!na meaclade con 
el reactivo. 

::Jio:c!a SOp:cil -Po: 
1 

CQ: ] 
Loa Cromatogramae con ~luoreece!na resultan co~ 
mejor preeontaci6n, pero ein ninguna otra vent• 
ja en eate ccao. 

' 1 
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7 •• - Cn• ~·,~;-..,.,, Ui~V~: <h.': t1u ~ ut.tll.. tJiridina y ng\.'n. 
···f.M. &:.1.. 
. q~,,(f.;~ o ir: 

•:,,'.' 

· ... : 

\,~.~-:. ' ., . . .. . 

~. ) '. 3:'i:?,:t'.;· 1.ll¡f: ~"\" ,J<'.!fl~ 
:ro.i;.t .• tot.,rl•:.;u c~:.\Jit.ndo lh Ú•Ol 11115-ti.I. 
:-.l ruiul ~ ... :o ru~ "'', •. uvo. 
6.- Con reoctivo <lr Iollord • 

.. , 
. ";. 

":.:.­
·< 
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Di~tRnCio :e~ornci6n Forma Color 

l_m_ __ ]_, ... -.-·~-.. _____.._.X ¡...__,,__} -.AA.XX-""] 

Cl'O.L.utoi.:rowo Je mezclo de WÜ'.:lnea. 
r:o se oustx·van modificaciones en el cromatogra111& 
¡;or lu ¡.rcucncio de loe aniones mencionados. 

¡ '. 
¡'. 

1 
1 

t: 

l: 

l 



V.• DISCUSION. 

El YOl\M:Den pe.rece no influir en forma decisiva -

on la dietancia a la que aparecen las mmichaa; au 114-
xime intluoncic oe manifiesta en lo separaeidn y (IJl -

la forma; siendo m6o ostensibles loe cambios a gran-­

de& volumenee; el mAldmo inconveniente de emplear vo~ 

lutA.enee pequenoo es lo deficiente separación 1 colOrJl 

cidn poco intensa de lea monchaa. 

Laa vciriaeionca con reapocto el Calllbio de concen 

ttroeidn tienen lae miomas carocterfeticaa que lee -­

correspondientes e los volumenoe lo cual parece indi­

car que es la cantidad global de muestra lo qq~ in:tl.~ 

~e y no el volW4en ~ la concentraci6n en que se aplique 

El tiempo 6ptimo de activacidn es de 2 a ' horas; 

una activoci~n m4a prolongada proporcione cromatogra-

11181» trianco!llen to i!e~ectuoaos. 

~.osat1 la difercnda entre la calidad de las placae 

ucti~~J&a durante dos y tres horas ea muy pequefta, se 

oel'1e:cion6 como tiempo conveniente el de dos horas; -

que abrev\a el proceso y proporcina placaA de calidad 

sensibltmente iguol. 
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Si lao placas ee preparan con alcohol absoluto -

coao disporeor, el tiempo dptimo de activación diemi-

0\l,Ye uno horo, h6biendose observado que a temperatura 

aabiente superior o 25 grados centfgrodoe y empleando 

etonol como dioperoor reeulto in.aecooorio la octiva-­

c16n .. 

Luo ventajee que han cido mencionadao r.o coapen­

een el aumente en el costo del proceso, por lo cual -

ae coneid~ra preferible el empleo del eaua como dio--

pereor. 

De loa geles empleados, proporcion6 placas con -

llAxima cl~rided el HF, con muy poca diferencia sobre­

los dem.4e, y con el inconveniente de requeri~ un ma-­

yor tiempo de sec&do. 

El empleo de tluoresc~!na aeocia~e con el revela 

dor tendr!a valor en obef!rvadones con luz ultroviol,! 

ta, en coeoe en loe cualee l~a condicioneo ce la muea. 

tra hicieran dit!cil una apreciacidn directa. 

De leo fases mdvliee empleadas, dnicamente pro-­

porcionen reoultodoe satisfoctorioa le que contiene -

aceton~, butano1 1 amoníaco y a~ua; y el reactivo que­

proporcina mejores reoultedoe i"ué el nitra~o de plata 

amonio.e el. 
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La presencia de otros aniones, parece no afectar a­

niniuna de las ceracterletices de los cromatogre 

mee, ~or lo cual pueden realizarse separaciones de~ 

helogenuros en presencia d~ mezclas de ptroe anionee. 



VI.-CONCL'.!~ICNtS. 

1.-El procedimiento reeult6 adecuado para eeparacidn• 

do loe halogenuroo: cloruros, bro11111roa y iodu.roe, en­

concentrociones Oo c.5~ e 2H 9 en presencia de otros -

anioncu9. 

El lllAltodo ea baotante pr6ctico por su brevedad. 

2.•Lee eaperienciao roelizedea demuestren que las me­

jorea oeper&oionoo o~ obtienen con 1 

&t) .-un vol~n <le o.cooX> al, b) .-un tiempo de -

activacidn de 2 hor~a, e).• gel d9 eflice O en diape,t 

oidn r.cuoaa, d) ... ocotonu, but&nol, amoniaco yagua, e~ 

ao feoc móvil, e).-nitrato de ~l•te amoniacal como r,!. 

,,-La oeper·r.ciór1 olJtenido parece euticiente pare poder 

·~~nder tate ~átodo ul un~lieis cuantitativo. 



Vlle• BIBLIOaRAFIAo 

1.-a.c. BRI:.:Ut AND r.c. BAIU\Eft. 

•practicel Chro:aatograph,y• 
Third lmpreeoion 
London 
Cham11an ond P.all Ltd. 
'1 eaoox etreet, ~.c.z. 
I956~ 

2 .-CASSIDY G. PAROLD. 

"Fundementale ot CbromatographJ" 
Interocience Publishere • Inc •• K1w York. 
Interocionce Publiebore Ltda., London. 
1957· 

•Apuntes aobre cromatograffa" 
?::éidco. 
196ú. 

4.-amnclt E. A.Ge 

•chrc~atograph.J'" 
t. ~erck AO Dermatedt. oerlll8111• 

5.- F<>LLARD F. U. 
"Chrometosraphic ~ethoda ot Inorganic Analyeie" 
autter•o•the scientitic publications. 
London. 
195'· 

• 
6.-RAt\DERATH KtJRT. 

• Tbin le,yor chromatography" 
Traducido por D.D. Libman 
Verl&g r;:he1Pie. GmbH. 'leiheim nergetr. 
Academic prees. New York and London. 
1964. 

7 .-S:.UTH IVOR. 
"Chromtttoi.:,raphic and Electrophoretic Tecbiliquce~ 
Volumen I Chromatogrephy 
·::illiom !~eiemann. :¿edicel Booke. Ltfüi. 
IntEracience fubliehers, Inc. 
!957. 

a 



• in • 
·' 

"Thin tu,yer ~hroro.otoE;rophy" 
:;¡.irine:,er-'lerlat; 
Oerlln .!'eiddberg. r:ov York. 
Aco:!eraic Freso Inc. rubliaher.1,t;ew York.London. 
! 965. 

9 •• S7fiAI?; H. l'.ARCLD. 

·':hromu toernphic i\doorption Annlyais" 
Interecience rubli~hora, lnc. 
Ne• York, ~:. Y. 
1945. 

~chro~atoLraphic ~ethodaM 
Reinhold rubliehin a. corporation. 
Ne• York. 
I9f.¡.J, 




