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I.~-IN"RODUCCICN.

Los métodos més anti,uos y mle cominmente usudos
pora ec.aracién da halogenuros son el de Runsen y al-
gunas de pus modificaciones, los cusles esthn basados
en reucciones curacteristicss de precipitaciébn y colo
recidn prircijpulscnte, al cozbinarse con reactivos es

pecificos.

Estos wétodos aunque cuy eficaces y ceracterfsti
cos tienen wulgunos inconvenientes, siendo el nfis im -
pertante el tieaxpo neceserio para reslizarlos; una 8g
peracidén por estog procediwientos resulta muy lenta,=-

aproxizadacente su durucién scria de dos a tres horas.

Otro inconveniente es el hecho de gue en caso de
necesitar un wurélisis cuuntitativo, después de identi
ficer a los elementos ¢s imprescindibvle, si se usan -
métodss ,raviwmétricos, hacer otra serie Jde operacioc -
nea, lo cuusl adewfs Je¢ ser zls laborioso es también =
més lento.En caso de trubujur por mecio de técnicas vo
lumétricas, es muy répics la determirucién pero no es
muy exacta yu que lu apreciucién de las coloraciones-
puede ser cuusu de error.

A prircipios d1 presrnte siglo, ur invecti_ador-



ruso, Tawctt(4)deaurrolld un wétodo de nepuracidn por
advorcidn, que deromind Crouato.ralfe; més tarde otros
investijudosren extendieron y perfeccionuron el método,
introducicndo nuevo woteriul y otras téenicas, wsf tu
vo su origen priwersicnte la Cromatografla en columna

Yy posteriormente en paopel.

I'or este procedimiento se ha conseguido separar-

huslogeruroe de diferentes wmezclas.

Tor Cromatografla en columna fueron separados -
hulogenuros por investij sdores como Atteberry y Boyd(Io)

con resultados favorables.

En Cromatograliu en papel }ollard(S)ha tenido w=-
éxito con hulogenureos y otros aniones, ueando como =-
rolvente unu mezcla de butenol, piridina y aguas, y re
velcndo con perdxido de hidr6geno, nitrato de plata y

tiocisnato férrico.

En 1938 Izmailov y Sharuiber(ﬁ)deecribieron el -~
principio de une variente de la “romstografia, la Cro
matografl. en cepa finu, pero no fué ampliamente uti-
lizado hasta que T. Sthul estanderizé el método en =
1958, sepurundo por éste procedimien*o de adsorcién -

enantidades mInimus de mezelas de subuotanclatr.
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La Cromatografia en capa fina se basa en el prin
cipio de particidén de les oubstancias por wmedio de ad
sorbentes, eluyentes y reuctivos aopropiadng, (4) y en
su lfzite ce¢ reversidbilidad en la fase superficiul =
del sdsorbente. En éste proceso lus sube‘unciug se =
aueven a velocidades diCerentes ne tin sus caracteris-

tican. 3)

Aplicando éo‘e método & los halogenuros Stahl‘a)
encontrd que se puede reglizar, valiéndose de adsore-

bentes como cel de sflice; eluyentes como mezcles de-
acetona, bu*tanol, emonfaco y a ua; y como revelucdor =

nitrato de plata.

Le Cromatogruffa en papel tiene ventajas sobre

le de columna; consisten'ts en que, en aquellas se

se usen cantidudes wenores de substuncias gue en la

dltima, lo gue recults més cémodo y econémico.

La Cromatozrafia ¢n capa fina tiene cono ventajag
sobre lus unteriores:
l.- Es més breve.
2.- En ciertos cusos son mejores los efec‘'os separado
res.
3.- Las capus de adsorcién son puramente inorgénices-

y por ello:
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8).~ Fermiten revelar con reactivos muy fuertes y agre

sivos.

b) .~ No muestrsn fluorescencia propia.

4.~ Requiere .enor cuntidad de probvlema.

S.- Su lazite inferior de cupacidad suele ser dos po-

tencias decimules més be jas gque en la Zromatograffa -

en papel. (4)
For su breve tiempo de revelado se aplica la Crg

aatogrufia en copn finae, a sectores cerredos para ==

otros procedi.ientos, por su lentitud; 2 por ejeme-

plo en Medicina para disgnéstico répido en caso de in

toxicacién, o para substancias que se uslteran por un-

prolongedo revelado.

Este adtodo se esth usando cada vez més tanto pa
ra trabejo de exploracién como pura andlisis més exac
tos.

Sin embargo, la Cromatografia e capa fina, en el
caso de mezcles cowplejas, veinte frauciones es lo mé

(3)

xiwo ue puede solucionar, por razones de espucio.

No existe en lw literutura, hasta donde ésta ha-
podido revisarse, especificaciones precisas, de cual=~

es ¢l volumen, la concentrucién, tiewpo de ac'ivacién y
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del dispersor adecuados puras una mejor seporucidn de-
halogenuros.
En el presente trabejo se han modificado sucesi-
vemente todos estos faclores, para cncontrar en cade-
caso sguel valor (ue proporciore separaciones més com

pletas.

~on este fin se llevuron al cabo las sijuientes-
pruevss:
1.~ Con diferentes voluzenes partiendo de cantidades-
mfninans hasta llegar a cen*idedes crendes.
2.- Con diferentes concentruciones, partiendo de las-
muy dilufcdas, y sumentendo ,redualmente la concentra-
cién.
3.~ Variando la activacién, probéndose con cuatro di-
ferentes tiempos de exposicidn a la temperatura ade--
cuada.
4.~ Substituyendo el dispersor del adsorbente, y emnsa
yando con cuatro nuevos tiempos de ac‘ivacién.
5.- Con diferentes clases de adsorbentes, como con ~
gel de sflice C de la casa Merck marcudo para cromatp

¢rafie en capa fina segn E. Stahl con pureza de 99%.

Con gel GF de la cusa tlerck, con pureza de 99% -

para cromatosruffa en cepa fina segin E. Stahl.
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Con el HF de la cusa ilerck, con pureze de 99% -
pera cromato,,rafis en capu fina segdn E. Stahl.
6.~ Rociendo e la placa despuds del reactivo, 80lu~==
cidn alcbdholica de fluorescelnan, o preperando el reac
tivo con unas gotas de fluorescelna,
7.- Cembionco la fase =8vil y tradajéndose con una fa
se mSvil atilizade en una separacién de halogenuros =
per crompocraffa en papel.
8.~ Variendo la preparacidn del remctivo de identifi-
cacidn,

9.~ dezclundo halogenuros con otroes aniones.



17.- MATERIAL Y METODOS

Para seperar halogenuros por el método de croma-
tograf{a en caps fins se hia usado, en el laboratorio:
como ucgorbente gel de aflice, como eluyente: una mez
c¢la de ace'ona, butsnol, amonfeco y agua, como reacti
vo de identificucidén sdoiucidn de nitrato de plata amo

niacul. (8)

Preparucifn del gel de Sf{lice.

Huy dos fortums de prepursrlo: a).= En un mortero
de porce¢lunu de 10 cm. de diduetro, perfectamente lim
plo y seco, uve coloca 30 grumos de gel de sflice para
cromatograffa en cepe fina seydn Stehl, de la casa -
Merck co- una pureza de 99%, se le sfiaden 40 wl de =~
agua des*ilada, se sgita cuidedose y répidemente has-
ta que la pusts tenga una consistencia uniforme, y no
conten.a burbujas, se le adicionan entonces 20 ml m&s
de eguu des‘*ilada, se ugita y se pasa al aplicador, -
b) .~ en un matraz erlenmeyer de 250 ml se ponen 30 -
gramos de gel de sflice pare cromutografie, de la ce-
sa Merck con purezs de 99%, se afiaden 60 ml de agua =
destilada y se a.ita vi_orosumente hasta que la meze--

cla sea perfectumente homo.énea.

En ambos cusos la operscién de prepurscién, una-
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vez vertida el s us no deberd durar més ce tres minue
tos porcgue se solidificu la mezcla.
Freparucidn del eluyente.(a)
Acetonu: &5 wl
Butwrol n 20 wl
amonfuco al 25% 20 ml
Aguu degstilada S5 ml

Se mezclan con cuidudo y se guurda la solucién =
en un frusco perflectuzsente cerrsdo. Es recomendable =
prepurur el solvente un poco untes de usarse, pues =

con el tieupo pierde su .ctividad.

(8)

Solucidn de nitrato de plata amoniacal al 0.5% :
Se prepars digsolviendo 0.5 gremos de nitrato de-
plata en 100 ml de solucién de hid 4xido de amonio =

0.5N.

Aplicecidén del adsorbente,

Se vierte la mezcla perfectamente uniforuze, s0=
bre aplicador especial "De-Sage", el cual se corre
ré sobre cinco ;lacus de vidrio de igual espesor, de-
20 por 20 cm., perfectawente limpias, sin grasa, para
lo cual pe limpian con unterioridud con ulcohol etf{li

co o éter, ain pelusa; ¢stes plucus de vidrio estarén
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colocedas sobre una charole de Crometogrufia "Desags™

de 112 cm de largo y <2 de encho, la cuel estaré colg

cada solure unag mesa firuwe.

El aplicador, una vez conteniendo el gel de sfli
ce, cebidaozente preparndo, deberé correrse uniforne y
firmenente, dc lo contresrio guedarédn las placas defeg

tuoses.

Una vez splicedo el gel sobre las placas de vi =
¢ério, me dejen secar sin moverles de ls charola espe-

cial de "Desaga™ para Cromatografis en capa fina.

Lercado de placas.
El equipo de Cromstogrufia para cepa fina "Dess-
ga", incluye uns placa de pléstico ruyeda, indicsndo-

como ase deberd uwarcer la placa de gel.

Si se quiere marcar sin le placa patrén, el gra-

bado o wmarcudo se hard como sigue:

A los 5 cm de la place se seilalarén tenuemente -
los puntos dc aplicacién. A los 10 cm se marcaréd una-
linea hiorizontal que sers hasta donde deberé llegar -
el solvente, en eote cuso de¢ separacidn de halogenuros.

A loa lulos de la pluce s¢ Jejurén unos & em pura po=



der manipulur le placs sin deflar el cromatograma. Ene
la parte suparior de le placa, se puede marcar, la fe
che, la clase de problema y algunos otroas datos acle=-

ratorios,

Activacidn. ‘
Cuando la temperatura en el laboratorio es baja=-

¥ el umbiente es hdmedo, lgs placaes adquieren bastante

humedsd por 1o que hay que someterles a una temperatn

rs de 105 a 110 grados centigrcdos.

En el laborstorio se procurarf trabejar & une tem
perstura de 20 gradoe centigrados. Si la temperstura-
aumenta, tambidén aumenteré el valor Rf del cromatogra

ma.

La activacién tembién influye directamente en el

tiempo de elucidn.

Preparacién del problema.

Se preparan soluciones molares de ioduro de pota
sio, bromuro de potasio, cloruro de potasio, ademés -
una mezcla preparada a pertes ijueles de ceda una de=-

las tres solugiones unteriores.

Aplicecidn Jdel problema,

Con una pi,etn especial para Cromatograffa en cg
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pa fina, o en su defecto con un c.pilar, se aplicun =
unag gotas de cada una Je las soluciones prepuradas -
con anterioridad, en puntos de uplicecién separados =
entre ol sproximsdsmwente 2 cm .Se eplice una gota del
problems, esperendo que eegue pera aplicar la siguien
te, cullando que ls gota ro ses wuy Brande para que =

no se extienda dewmasiacdo cn el pel.

Aplicecién del solvente.

El solvente, de .repasracién reciente, se ponc en~
la cémera especial "Desasya”, unos minutos antes de in
troducir le placa.le cuntidad del eolvente necegsaria-
es de B0 ml.Fl nivel alconza aproximedamente 5 mm de=
elto, por ningdn motivo deberén queder sumergidos los
pun‘os de eplicacidn en el 1fqui.o.lLa places se coloca
cuicdadossmente.Primeremente el solvente escenderd muy
répido, su velocidad iré disminuyendo ,redualuente, -
el liquido alcsnzerd despuds de cierto tiempo la 1f -
nea zarcada con snterioridad, y se suca la placa de =~

la cémars.

Los resultados obtenidos serfin mejorea si la cé-
mara es saturada anteriormente, 1o cuul se logra Te=
cubriendo los las os de la clmera con ‘*iras de papel -
filtro impre.nedas con eluyente.El papel filtro debe-

estar libre Je ;rasa, debe de quedar perfectusente adhe
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rido o las paredes de la cédzora, para una suturacién

complets con los vapores del eluyente,

El tiempo de elucién se mantiene aproximadamente
en 30 aminutos. Se deshechan las muestras que tardan -
mes tieapo, por considerur que las condiciones del o=

solvente se pudieran huber modificado,

Revelado.

Se ssce ls placa de leo cémars especial "Desaga”,
para cromatogrumas de cepe fina, se deja secar y se -
rocia con un {rasco especiel llenado previesmente con

solucidn de nitreto de plata amoniacel al 0.5% (8).

A los pocos minuteos uperecen las manchas carascte

risticas de cada uno dq los halogenuros.

La aancha del cloruro apareceré mas cerce del ==
punto de aplicacién, le sigue en 6rden ascendente la-
maicha del brouwuro y por dltimo apareceri la del iodu
ro. La mencha del ioduro es de un color amerillo péli
do, muy ligeramente ovoide, la del bromuro es gris un
tanto redondeada y la del cloruro es plomiza un tanto

alargada.
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II1.~-DIFERENTES PRUEGAS PARA CONOCER LAT CONDICIONES
HAS APRCFIADAS PARA  UNA NAXTMA STDARACION.

l.-Volumen.~
Fara encontror el volumen apropiado de la solu =
cién problems por aplicer, es necesario hacer varias-

pruebss con diferentes vollizeres, scbre diversas placas.

Se probd en 10 ploacss, oe aplicuron en cada une=
de ellas diferentes voldmenes de 1la mercla de haloge=
nuros, partiendo del vo.umen menor hasta llegar al vo
luczen wuyor; el pricer volumen corresponiidé a una go-
ta de la mezcla y el segundo volumen correspondid a =
dos gotas de la mezcla problems, y asl sucesivemente~
hosta llegar al volumen séptimo que correspondié a =

siete gotas.

Se colocaeron las placas en la cémara especial para
cromatogreffa en cspa fina, la que contiene el elu =-

yente, se gacaron, se dejeron secar y se revelaron.

e observé cuul fué €l volumen dorde fueron més -

claras y mejor seperudas las usnchac revelsdsas.

de=Concentrucidn.
Vara encen‘ror unt concentracién adecuada 0 la v

més conveniente¢ purs nuestrn estudio, se prepuran 80=
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luciones con difercntes molaridades.

Se pregursron soluciones de lss siguientes concen
traciones:

0.54, O0.7¥, 1M, 22U, 3.

A 10 plecas de gel dec sfllice, se le aplicaron a cg
de una el voluzer de solucidén problema encontrado en-
1 cozo satisfactorio, primero de la solucién mezcla de
halo.enuros de zoluridad T.5, a una distancia de apro-
xigadamente 2.9 om se hizo la segunda aplicacién con-
la folucién de colaridad C.7, o la misma distancia se
hizo otre :.plicacién con la solucién de molaridad I ,

se hizo lo mismo con lae soluciones 1.5 M y 2M.

Se corrié y reveld el cromatograma y se hizo la=

observucién .ie loes resui‘ados, ®

J.=Activacién.

la activacidn en este caso consiste en poner las
placss con edsortente, a la estufa con una temperatu-
ra de 105 a I10 9 C, por determinado tiempo.fonside =
renco que lus condiciones de activacién pudieraen ser-
modi ficalus por la meror o msayor humedec de la placa,
se ha crcldo conveniente dejarlas secuar totalmente ==

antes de activar.

Vara de'ecrminur la activacidn necesaria para un=
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¢rowsto;rema de separaecidn de unn mrzcla de halogenuros,
se hicieron diferentes pruebss con Jiversos tieupis =

de exposicién e le estufs, a lo temperatura citada.

Tretajando @ una temperatura aproxizada de 2000,-
se ‘.icieron ensayos en:
8) .~I0 plecas sin aztivazisn.

) +=I0 placss expuestas Cu.ente I hora a temperatura

de I0GS5 s II0 ¢ C,

€).=I0 placas expuestns duremte 2 hors a una tempe=
raturs de I0% all0 ¢ C,

d) .-I0 pleces expuestas durante 3 horss a une tempera
tura de I05 e II0 ¢ 7.

e }.-I0 places expuestus 5 horss, suna temperatura de

I05 a II0 ¢ C.

Sobre cade una de las placas snteriores se hizo la
aplicacién del problema, toiunio en cuenta el volumen

sctistfactorio encentrado en T y la concentracién ade-

cuada encontmada en 2, s¢ Lle aplicé el eluyente, se de
J6 secar y se revelSf.

i Se observeron y compararon unas placas cn otras.

: 4.-lodificacidn en la ,reparecién del gel de sllice.
Se pone en ur mutraz erlenweyer de 250 .1, 30 g
de pel de sIlice G de li. cusa lerck, Murcado pare =

e -~ G994 4
Cromato,rufla en capa {inu , se dn Zthal,con 9351 purezes
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de 99%, se ls siiude 8C @ml de alcotinl etflico absoluto
puro, se agité vicorosomente hasta que la pasts fué -
hozopénen, estn operacidn deberf durar minuto y wmedio
o mdzimo dos minu‘os, pues inmediatemente despuds la~
pe.ta aiquiere unu conpistencio sélide, se vertié ine
mediastazente en el splicudor especiel per: Cromatofra
£fa en cope finus "Desaga” y se corrid sobre las placas

de vidrio.

Ze pecuron, se wctivaron y se hizo la aplicacién-
del probiemr y del eluyente, aaf como la del reacti-

vo, igusl que en las pleceo preparadas con agua.

Activecién pere placec con aleohol.
5e ensayé en placas en series de IO.
a).-%in sctivacién a 2¢ ¢C,
b).=5in activacién a 25 2 C.
¢).~Con medis hora .e activaciédn.
d) .-Con une hora ce activaecidn.

e).-Con hora y media de activacién,

3e comperaror. la: places y se hicieron obgervacio

nes.

5.-Con diferentes clascs de gel de silice.

faru las pruebas anteriorees se usé el de silice
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G, purs Crometogralle en cupa fina sepgin 8thal, de la
cgsn werck, con 99% de pureza; en lags siguientes prue
bos se u:zb ge. de sflice CF pere Cromatograffa en capa
fina sesdn Sthael, con 99% de pureza,

8).~E1l gal de cilice GF se preperd en la misma forma-

que el cel do cilice G.

£
}
i
B
4

5e hizo la prueba con IQ placas preparadss con es

te gel, tomando en cuenta: el volumen encontrado e¢n I
lu concentracin ercontrade en 2, y la activaciédn encon
trede en 3; ve eluyé y se reveld el cromastograca, ang

téndosc las carecteristicus encontradas.

b).~Con gel de sliice T,

Tate gel nd contiene yeso ni eglitinantes orgéni=-
cos y llevae fluoescelnus como indicador.

Faru la preparacién de aste gel hay que users 70-
wl de agua, antes de activar hey que secar las placas

8l aire durante largo tiempo.

! Se probd con IO plucus, teniendo en cuenta el vo=
lusen satisfactorio 1, la concentracién 2 y la activa
cidn 3; se eluyé y se reveld, anoténdose curucteristi

cas encontradas,

6.-Con fluorescelnu.
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Se preperd unu solucién alcSholice de fluoresceina

al C.1%.

So hicleron IC pruebas roeciando con fluorescelna-
laz placso.iarae esto se aplicéd el reactivo, se dejd -
secar y se rocid con la solucién sledholicae de we=

tluoreucelnu(e).

Se probé con ouras 10 placas, tomando en cuentaj~
volumen, concentracién y ectivecién umencionsdas; meszclan

do con el reveluador la {luorescelne.

7.-Con diferente fasc mévil,

Se ensuyd con ura ‘sse mpSvil, usada por Ppollerd-
para separacidén de halogenuros por Cromatografia en=
papel.(S)

Dicha fese wévil se prepard con I partes de butanol,

una parte de piridina y dos partes de agua.
Se hicieron IO pruebas, eluyendo con este solvente
considerando el volumen, concentracid y activacién en

contrados previuumente,asl como el adsorlente.

Se hicieron la: observaciones correspondientes.
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8.~Canbiando e 1 uotivo,

En IO plecee se hicieron pruebus usando ls misma~
fase :48vil de las primeren experiencies o sea la deo=-
Sthel per> revelw..o con repgctivo de Yollserd.fara lo-
cual se rocid la ploce con solucidn de nitruto férrie
co al T.1 F luego con oolucidn de perdxido de hidr$ =
gens wl 3%, se le,8 mecar y se rocidn con solucién de
nitratc de plata sl ”.95.(5)

§.-Aezcla de gniones.

Se probd con une zezcle de solucionews :le; nitra =

tos, carbonatos, bicerbonatos, cianuros, cloruros, =

brozuros, ioduros ; asulfatos.

En les placas usgaius,que fué un total de IO con~-

volumen, concentrecidn, activacidn, aisorbente satisfag

torios, se observeron las csracterfticas resultantes.
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IV.- RESULTADOS.

En 108 cusaros que aparecen a continuacién se de
tallan lus caractoerf{sticas de cads cromatograma. Se =
ha considersdo conveniente incluir dutos como forma =
de los manchas, colaracién, porque estes propiedades-
facilitan le spreciacién de los resultudos y pudieran
ser importentes en un anflisis cuantitativo.

1.~ Volumen

Iodu.os
Broazuros
Cloruros

Aplicacién

Cromatograms con diferentes voldmenes.



Equivalencioo:

x = deficionte
XX = regulur
xxx = bueno

distanciu sepuracidén forms color
Yol., 1 EXX xX AX xx
Yol. < XXX 5534 LXX XY
Yol, 3 ALX XX ).9.4 XXX
Yol. 4 XXX X .93 EXE
Vol. % XXX EX XX XX
Yol. U XX XXX x XX
Yol. T XXX X x XL

El volumen sutiofactoria rcaulté ser 2,

Cromutograma ;or % concentracicnes,



]
re
RV
1

Distancia separacién forma color
Conu. 1 X%X XX XX xX
Cone. 2 XXX XX X XX
Cone. % XXX XXX XXX XXX
Conec. 4 XXX xX XX XXX
Conc. % XXX XX p:3 XX

Reaultdé la concentracidn No. 3 satisfmctoria.

3.~ Activacidn.

Crometograma sin activasidn.



]
2
)

1]

istancia seperacién farme "_color

2y
Conc. 1 XXX xx XX XX
Cone. ¢ XXX XX xx XXX
Conc. 3 XxX XXX XXX LXX
Conc. 4 xxx xx XX XXX
Canc. 5 XXX XX X XX

Hesultd ls concentracidén No. 3 satisfactoria.

Y.~ Activacidn.

Cromatoyrams sin activacién.



T S——
T ,:,'L"
{

o

TN
SRk}

Crowatoyrama con ¢ horas de activacién



T,

5 horas Jde ac*ivecidn

Cromuto, ruwy CON



Sistnncie

cepargciidn Forma Color
X fos e KR x Xxx
xhX . XX xx Xxx
XX XXX
AR XXK_ AEX XXX
PRRS XXX XXX 2.8

Ln activucion alecunda fué la de 2 horas.

»

L.- Don platnn prepecndnn con aleohol como
peraor.

Lrotetogramp Bin B

ctivacién a 209C.




Croustografin ein sctivecidn o tem eratura

sup.ricr a 259,

Cronstograna

con medin hora Jde activacién,



con 1 turr ¢ :cotivocidn

O, I hict.

media le activacién

Cromato, ramu CON hora Y
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Color.
X X XXX
.$.8.4 xx xx XXX
A5, BEX EXE XEx
XX LXX XEX XX
Ixx XXX XX xxx

%.= Con diferente adeorbente.

Cromatograma con gel de eilice Ge




lal o T . . . s
Crown'o i eas con ¢l e oflice GER.

8iilce nr

Jromatog,l 8w8 cor gel de
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Pistencie Separscién ormg golor
Gel O XEX XXX XXX XXX
Gel GF XXX XXX XXX XXX
Gel GF AXX xxx XxX IXR

Fuoresaceina,

Cromatograma con Fluoresceina rociada des-
pués del reactivo.



Cromatograne con FPluorcaceina mexclade con
el reactivo,

&

b~

XXX XXX XXX Xxx
XXX XXX Xxx XXX

Loa Cromatogramas con fluoresceina resultan cop
@me jor presentacién, pero sin ninguna otra ventg

Jje& en este casv.
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Te= 0 “one whvi’ sttt 93 i 3
oo o ese whvil de: tutuiol, piridine y agva.
z'"'p’n‘.'va'”ﬁ: i

Croantogruts c.abiundo o {use
21 resultido Mud ne tivo,
8,- Con reactivo dr Follard, .

Srou. 10 prewt cor resc’ivo le Pollerd.



Diptantio Sepnracidn Foroa Color

AEX . S XX AX

G~ Cor mozcles de aniones.

Croxutogrema Je mezcla de enioneu,

Lo se obLservan modificaciones en el cropatograma
#0r la ;resencis de¢ los aniones mencionados.



V.= DISCUSION.

El volumen perece no influir en forma decisiva =
en la distancia a la que aparecen las menchas; su mf-
xima influencic oe menifiesta en la separacién yen=-
la forma; siendo nfs cetensibles los combios & grene
des volumenes; ol mdximo inconveniente de emplear vod
luaenes pequefios es lo deficiente separacién y colora

c¢idn poco intensa de les manchas.

Lae variecioncs con respecto el cambio de concen
ttracidédn tienen las mismes caracterfetices que lgs ~=
correspondientes a loes volumenes lo cual parece indie
car que ¢s la cantidad globgl de muestra lo que influ

ye ¥y no el voluuen 4 la concentracidén en que se aplique

El tiempo Sptimo de activacidn es de 2 a 3 horas;
una activacidén més prolongade proporcions cromatogra=

mae fruncomente derectuosos.

oo la diferencia entre la calidad de las placae
asctivelas durante doe y tres hores es muy pequefia, se
seleccions como ticmpo conveniente el de dos horas; -
que abrevia el proceso y proporcina placan de calidad

sensiblsmente igual.
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Si les places se preparan con slcohol absoluto -
cowo dispersor, el tiempo 6ptimo de activacién diami-
Buye une hora, hébiendoss observado que a texperatura
smbiente superior a 25 grados centigrados y empleando

etenol como dispersor resulte inmecesorio la activgem
cidn,

Lus ventajss que hon cido mencionades no compen-
sen el ocumente en el coste del proceso, por lo cual -
s8¢ considere preferidle el empleo del agus como dige-

persor.

De los geles emplesdos, proporciond placse con =
wdxima cleridad el HPF, con muy poca diferencia sobre=
los 3demfis, y con el inconveniente de requeriy un mg=-

yor tiempo de secwsdo.

El empleo de fluoresceina asociada con el revelg
dor tendris valor en obeervaciones con luz ultraviole
te, en cucos en los cuales lus condiciones de la mueg

trs hicieran diffcil una apreciacidn directa.

De las fases mévliee ewpleasdas, dnicamente pro--
porcionan resultados satisfactorios le gue contiene =
acetona, butanol, amonfsco y agua; ¥ el reactivo que~

proporcina mejores repultados fué el nitrato de plata

amoniacel.



Ls presencia de otros anionee, parece no afectar &=
ninguna de las caracteristicas de los cromatogra =~

mas, por lo cual pueden realizaree separaciones de~

halogenuros en prescencia de mezclae de ptroge aniones.



VI.~CONCLUTIONES.

1.-Z1 procedimiento resultsé adecuado para separecidn-
de los halogenuros: cloruros, bromuros ¥y ioduros, en-
concentraciones do C.54 a 2¥, en presencia de otros -

aniones.,
El zétodo es beotante préetico por su brevedad.

2.~Les experisnciass reelizedas demuestran que las me-
Jores separaciones ae¢ obtienen con

a).~Un volumen de 0.C0030 al, b).~un tiempo d@ ww-
activacidn de 2 horus, ¢).~ gel de allice O en disper
sidén ccuoes, d).-ncoetonu, butenocl, amonfiaco yagua, ©o
20 fese ambdvil, e¢).~-nitrutc de piste smoniacal como rg

veiador.

J.=lLa separacibn obtenida parece suficiente pars poder

eigonder eate método ul snflisis cuantitativo.



Vil.- BIBLIOGRAFIA.

1.-B.C. BRIXLEY AND F.C. BARRETT.

*practical Chrozatogrephy”
Third lapreesion graphy
London

Chempen and Hall Ltd.

37 essox streat, W.C.2.
1956,

2.-CASSIDY G. FAROLD.

~pundezontale of Chromatography”
Interscience Fublishere , Inc., Kew York.
§8;$racience Fublishere Ltda., Londonm.

% .~MARTINEZ K. HELENA.

=Apuntes sobre cromatografie”
&‘:éxj-co v
196C.

‘Q‘HERCK E. AGe

=chromatography”
E. Merck AG Dermstadt. Geraany.

G POLLARD P. H.

~Chromatographic Methode of Inorianic Analyeis®
Butterwozthe scientific publications.

London.
1953.

6.-RANDERATE KURT.

* Thin layer Chromatgsraphy“
traducido por D.D. Libman

Verlag “hemie. GmbH. Weihein pergstr.
Academic Press. New York and London.

1964.

7 .-SMITH IVOR.

“Chromatoyraphic and Electrophoretic Techniques”

Volumen 1 Chromatography
william eiemenn. Eedgcal Books. Ltda.

Interacience Tublishers, Inc.
19957.




8.«STFAL EGC!H.

“Thin Layer "hrooatography®
Springer=verlag
ferlin."eidelberg. Now York.

Acgﬁenic Freces Inc. Publishers.New York,lLondon.
1965,

9.~ STRAIL HE. IIARCLD.

'Chromu105raphic adsorption Analysis"
Interscience Tubtlichers, Inc,
Hew York, M. Y.
1949,
I0.- STCZK K.
*nohrozatographic Methods”
Reinhold Fublishin Q. Corporation.

Hew York.
19¢73.





