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CAPTIULO T

OBJETIVO

Jdentificar los metales alcalines y alcalinotérreos en el papel, oo un
parametro mis en los problemas de falsificacién de documentos que tienen un

valor legal.

Proponer una técnica econdmicamente accesible para su realizacién en el

laboratorio.



INTRODUCCTON

El progreso de la ciencia en general y el de la Quimica en particular se
acelera por medio de la postulacion de hipdtesis y de teorias que permitan
generalizar la explicacién de los fendmeros observados, asi como también
mediante el descubrimiento de muevas sustancias y reacciones, la inovacion e
invencidn de aparatos y témicas de trabajo. A estas ultimas pertenece la
Cromatografia,

La Cramatografia (del griego chrama = color, graphos = escritura) es un
procedimiento  fisicogquimico que permite separar los camponentes o sustancias
integrantes de una mezcla en movimiento por adsorcidn o separacion diferercial

de estos camponentes sobre una superficie estacionaria o mdvil.

La Cromategrafia en papel tiene miltiples aplicaciones en los campos de la
Quimica y de la Bioquimica, porgue permite analizar, localizar e identificar

microgramos de sustancias y aislarlas hasta por miligramos.

La identidad del origen del papel tiene gran importancia en problemas

judiciales relacionados con la delincuencia como el mal uso de certificados,

soguros, contratos, testamontos, timbres, cbras de arte, mensajes o cualquier
otro documento que cuya validad sea cuesticrable. la examinacién de los

documentos  consiste en las tintas, instrngwntos de escritura, caracteristicas y
defectos de los tipos de escritura de las miquinas y cintas, naturaleza y

detalles del proceso de irmpresion.

Otro tipo de pruebas que se realiren son las quinicas que se utilizan para
identificar las sustancias gque se emplearon en la manufactura de dichos

papeles. En el presente trabajo se identificaron los metales alcalinos y



alcalirotérreos, asi como otres aniones y cationes de muestras de diversos
tipos de papel para escritura de diferentes fabricantes, por el método de
cramatografia en papel, publicado por Gordon H.T. y Hewell (13). Tankién se
analizaron muestras proporcionadas por el asesor para evaluar la
reproductibilidad del experimento.



CAPITUIO IT

GRNVERALIDADES

2.1 ANTECEDENTES HISTORIQOS DEL PAPEL

En los pueblos de la antiguedad no conocian el papel. Ios egipcios y otros
peblos de la cuenta mediterrdnea utilizaron el papiro. los romanes, ademds
del papiro utilizaren el 1liber del tilo y del arce y las tablillas enceradas
que usaron también los griegos. Ademds se utilizd el pergamino y la vitela.
la invencion del papel se atribuye a los chires. Del siglo IT de nuestra era
se conocen unas  instrucciones de Tse~lun en las que recawendaka  varios
productos o especies vegetales, como ¢l bambu y la morera para la fabricacicn
del papel. Prisionercs chinos llevados a Samarkarda ensefasron la fabricacion
de este producto a los pueblos de Turguestdn, donde paséd al Cercano Oriente.
Hacia el afc 800 se establecieron fabricas de papel en Bagdad y Damasco.  Los
arabes difundieron la manera de fabricar el papel especialmente en el norte de
Africa y en Espafia. In 1154, existio en Jativa una fabrica de papel, la cual
obtenia procablemente papel de lino. Mis tarde, se instalaron fabricas en
Cataluna; de aqui el popel pasd a Italia y a Francia (4). A pesar de la
irportancia que el pap2l tuvo entre las civilizaciones antiguas de México, son
my pocos les datos que los primeros cronistas s logaron acerca de los
procedimientos para fabricarlo. Algunos escriben que ¢l papel se fabricaba de

maguey, otroe que de la corteza de uno drboles o de su raiz.

También mencionan el algoddn y la palma izotl (yuecca): Boturini sosticne

que se enpleaba papel de "gusano" (6).



La fabricacién de papel a maquina se inicié en el siglo XVIII; a fines de
este siglo Inis Robert inventd una maguina para la fabricacién de papel
continuo. Por la insuficiencia de los materiales que se utilizaban en la
fabricacion del papel, 1los trapos de lino y de algodon, para satisfacer las
demandas del morcado, determind que se ensayase el empleo de otras materias
primas, tales cano la paja, el asparto, ortiga, etc. Hacia mediados del siglo
XIX, se comienza a usar la pasta de papel hecha de madera, invencién que
contribuyd a modificar esencialmente las bases de esta industria y a poner a la
cabeza de la prochacciéon a paises de grandes rigquezas forestales cam Suecia,
Noruega, Estados Unidos y Canada (4).

2.2 MANUFACIURA DEL PAPEL (17).

2.2.1 GENERALIDADES SOERE LA FAERICACION DEL PAPEL

la primera materia para la fabricacidn del papel es la pasta. Esta pucde
contener fibras de madera o productos de diversas plantas o de semillas, hay
algunos papeles especiales cuya materia prima son el algodén o tejidos
blancos. Ia pasta de mdera puede obtenerse por mediocs mecanicos,
descortezando los  troncos, desfibrande después la madera, tamdzando vy
clasificando la pulpa gque sale del desfibrado y deshidratando o concentrando
esta ultima. Para la pasta semimecanica, se trata primero la materia prima con
vapor © se cuece en agua Yy luego se sigue actuando con los desfibradores.
Tanbién se fabrica la pasta, llamada de celulosa, por varics procedimientos gque
se denaninan: por via alcalina, con sosa caustica u otros productos, Yy por via
acida. Finmalmente se blanguea la pasta con acido sulthidrico, cloro, ete. las
diferentes pastas se mezclan, sequin el papel que se desee fabricar, en la pila
holandesa, cuba de fundicién u hormigoén, revestida de azulejos; la pasta
circula continuamente por ella entre un cilindro con cuchillas y una placa: de

este modo se muelen o fragmentan las fibras hasta cbtener la finura adecuada a



la calidad del papel. En la misma pila se anaden cola, oolofoina, caseima,
dextrina, caolin, yeso, talco, anilinas u otras sustancias para ergoamar,
blanquear © colorear el papel. la pasta se refina aun en molinos de tanbor
cénico y pasa a una tina donde un agitador vertical le da uniformidad. 1a
formacién de 1a hoja de papel se logra por el entrecruzamiento de fibras de la
pasta, colocada scbre un tamiz oscilante, a traves del cual se aspira el agua
que aguella ocontipe; esta operacion se realiza en las miquinas de papel
continuo, se 1llaman asi porque el papel sale de ellas como una cinta que se
enrolla formando grandes cilindros. la pasta pasa lurgo sobre una tela
metalica, conducida por cilindros portantes, por desmontadores (separadores de
fibrillas), por el molde y el ({iltro, prensas y cilindros secadores,
aisladores, enfriadores, calandrias y bebinadores. El papel de la bobina se
suele aun rebobinar para someterlo a otras operaciones de acabado, come

engamado, correccion de defectos, cortado, etc.

2.2.2 FUNDAMENTOS SOERE LA FABRICACION DEL PAFEL (17, 7, 14)

A) MANUFACTURA DE LA FULPA PARA EL PAPEL.

Lla pulpa o fibra, o material intermedio, es el material fibroso preparado y
listo para la fabricacidn de la pasta; puede ser pulpa recanica, semimecénica,

Y pulpa guimica.

En este proceso no se incluye ningun tratamiento quimico para la abtencion
de la pulpa. Generalmente gque se emplean maderas blandas para su cbtencien,
camw lo son diferentes especies de ooniferas. Tienen la ventaja de que se
pueden desfibrar con alguna accion mecanica como la friccion de las barras
metilicas, El material de la corteza es retirado y se procede a blanguear la
pulpa usardo sodio o bisulfito de calcio, actualmente se emplea ozono, oxigeno,



cloro, perdxido de oxigeno, y perdxido de sodio como agentes blanqueadores
efectivos. El proceso de blanqueo de la pulpa es muy caro y sélo se blanquea
cuando es necesaric para la manufactura del papel.

PULPA_SEMIMECANICH

Este proceso es igqual al proceso de la pulpa mecanica, con la unica
diferencia cque en este proceso se emplea el agua caliente ademds de las barras
metalicas para ayudar a desfibrar la madera.

BULPAS IITMICAS
a) Kraft o _al Sulfato. Es un proceso alcalino y es el que mayormente se

enmplea para la fabricacion del papel actualmente. Se puede emplear
cualquier tipo de madera para su obtencion, maderas blandas, maderas duras
Yy cualquier espocie de coniferas, El desarrollo del proceso enpieza
remwviendo los aceites y resinas presentes en la madera e incluye una
prehidrolisis para eliminar las pontosas, también existe una hidrélisis de
la lignina, esta hidrdlisis produce mercaptance y otros derivados del
azufre gque son los que dan el olor caracteristico a la pulpa kraft. El

proceso del blangqueo es similar al de los procesos enteriores.

b) Soda Alfa. Su manufactura es may similar a la de la pulpa kraft, con los
mismos procesos alcalinos y de blanques pero es mis econdmica la cbtencion

de la pulpa kraft por lo que no es muy comin este tipo de prooeso.

AL SULFTTQ

la pulpa obtenida por este proceso es de una alta calidad. las maderas que
se eamplean son las duras. Se hace una digestidn de sulfito de la madera antes
de iniciar la coccidn., la solucion de coccion cuntine bisulfito de calcio y un
exceso de dioxido de sulfuru. El procese al sulfito incluye dos tipos
principales de reacciones, en las cuales probablemente ocwrre: 1} 1la

sulfonacion y solubilizacion de la lignina con el bisulfite y 2) hidrdlisis del



camplejo  celulosa-lignina, El procese de blanqueo es semejante a los otros

procesos.

FJLPAS SEMIQUIMICAS

Este proceso fue desarrollado desde 1925 con  la cbtencicn de una alta
calidad de pulpas blanqueadas. Este proceso requiere menos conpuestos quimicos
que las pulpas cobtenidas por procesos guimicos, ya que consta de una parte
mecdnica y una parte quimica para cbtener las fibras. El tipo de maderas que
se emlean son las duras. Para la hidrdlisis se enplea el sulfato de sodio,
carbonato de sodio e hidréxido de sodie, ademis de que se utiliza la batidora

holardesa para la accion mecanica. Después se blanquea.

PULPAS DE TRAPO
En este proceso se emplean fibras textiles de diferentes colores y estas se
seleccionan segin el color del papel que va a ser elaborade. Los colores que

son dificiles de blanquear se amplean para papeles chscuros.

B) ENCOLADO INTERO DEL PAPEL.

Para encolar el papel se usa geporalmente la resina o colofoina que es un
copuesto que se forma por la sangria de los  arboles. En el proceso de
destilacidn queda camo residuo oolofoina y destila aceite de trementina. 1a

colofoina esta formada por varies acides abietinicos y resinas.

Para que la resina sea miscible con el agua se trata con la coccion de los

dlcalis como el carbonato de sodio, sosa caustica, etc.

El papel se encola para resistir la penetyacion del agua, ademas del
encolante se usan endurecedores camo el alcali-almidsdn que se cbtiene por

tratamiento frio de fécula de papa con scsa caustica. 1a fécula se precipita



con sulfato de aluminio para eliminar la fragilidad de 1a resina. También se
usan camo encolantes la caseina,  la cera de las abejas con sosa cAustica y

otras grasas acidas.

C) MATERIAL AGLUTINANTE.

Bn la manufactura del papel generalmente se utilizan moncsilicatos
Ra,S$i0; (Na,0.510,) y tetrasilicatos Na,Si,0q4(Hay0.48i0,)
precipitandolos con sulfato de aluminio, como material aglutinante de las

fibras del papel.

D) LA CARGA.

Ios campuestos que se  enplean omo carga tienen la finalidad de rellenar
los espacios vacios entre las fibras. Ia blancura y el brillo, asi camw la
opacidad dependen de los coampuestos que se usaron caio carga.,  El grano mas
fino produce rmayores opacidades y una blancura mas elevada que los granos
gruesos. los campuestos que se enplean como carga son el silicato de aluminio
(caolines) Al,0,.25i0,.H,0 y silicato magnésico H,[Mgy(Si0,),]
que se emplea como talco.

El blanco de barita se chtiene precipitando una sal bario con sulfates,

Proporciona una alta blancura.

Para aclarar papeles cartograficos, impresion artistica natural y cartén
transparente se usa un precipitade de clonuwo de bario (1 parte) con sulfato de
sodio (1.5 partes) o por doble descamposicion entre clorure de bario y sulfato
de aluminio.

Tanbién el sulfato de cal o yeso (CasO, . 2H,0) da un blancd mry banito.



Ia creta contiene un 96% de Ca®0;. 1a creta blanca en el papel de fumar
favorece su oombustion y da a los demds papeles un aspecto aterciopelado, evita
la transparencia.

Otros compuestos de carga son las bentonitas (silicato de aluminio
coloidal) y las abestinas (silicatos de magnesio, aluminio y calcio), las
ultimas se emplean principalmente para papeles secantes y de inpresion

voluminosa.

2.2.3 FABRICACION DE PAPELES ESPECIALES (21).

PAPEL DE TRARD

El papel de trapo, para su fabricacién requiere en primer lugar, una
culdada seleccion de  las materias primas, se seleccionan los trapoes
especialmente bien conservades, de entre los cuales se taman en considerncidn
principalmente trozes de algoddn o tejidos blancos para la carga de una tina de
pasta fina, se utilizan en forma de rollos o de balas., Su molturacion sz
efectus por calidades con un equipo de cuchillas de bronce, Los trozes de
algodon  blancos necesitan una duracion de molturacidn de 10-15 horas. Son
papeles de trapo 100% los billetes de banco y popeles para domuncntos, acciones

y otros papeles de valores.

las materias primas para la elaboracidn del papel de trapo son: cola
Hagoid (resina), absorbina, sulfato de aluminio, almidon de papa, cola aniral.
Para la precipitacién de la cola animal se adicioma tamol y para el blangqueo se

usa azul de Paris,

Algunas propiedades fisicas de este tipo de papel es ue presenta gran
resistencia al desgarro, a los dobleces, presenta un encolado interno campleto
lo que evita el paso de agua con facilidad.
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En la fabricacion de papeles con filigranas debe prestarse especial
atencidn a que existan ciertas relaciones fundamentales entre una determinada
camposicion de la pasta, la filigrana deseada y las propiedades de resistencia
requeridas.

las propiedades de resistencia necesarias para los papeles que contienen
trapo, pueden conseguirse sin ninguna dificultad con celulosas adecawdss,
mientras que en alguncs casos las filigranas especialmente bonitas se consiguen
en primer lugar ocon pastas de trapo y aun con pasta de paja. Cuando solo se
dispone de trapos de calidad inferior, es necesario efectuar la molturacion de
la celulosa en forma de pasta larga, Jjunto con los trapos molides a pasta
corta, se puedan cotener bucnas filigranas con determinadas resistencias. Asi
mes, en los papeles que contieren trapo debe prestarse una especial atepcidn a
la seleccion de la composicién y a la realizacidn de la molturacidn y trabajo

en la maguina de papel.

El popel para billetes de banco y obros papeles de estado, vuelve a medirse
una vez cortades por los cuatro lades, ya que la medida de las hojas debe ser
exacta.

PAPEL, DE SEGURTDAD

El papel para valores, cheques y acciones, constituye un papel de imprenta
especial. Cow proteccion a las posibilidades de falsificacién, estas
calidades sufren una preparacion gue fundamentalmente se realiza en la pasta.
Ia adicion de productos gquimicos apropindos provoca la reaccidn con dlcalis,
dcides y también con oxidantes reductores.  Sin embargo, para este fin es de
micha Importancia no recargar los papeles con productos quinmicos, porgue si
bien con ello aumenta la capacidad de reaccidn, también repercutiria en su
sensibilidad general (envejecimiento y tendencia a la  fragilidad). Coam

materia prima fibrosa se emplean, generalmente, celulosas al sulfito de madera
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de pino (eventualmente de dlamo), y en algunos casos, asi mismo en cambinacicn
con pastas de algoddn y lino blanqueadas.

Se molturan en tinas con densidad de pasta, pero semilarga, Yy se emplea
oo encolante 3/4 Bewoid, oola animal y almiddn. las rayas de tinta en este
papel no se deben correr, ni tampoco transparentar o traspasar. Ia tincion se
realiza exclusivamente oon colorantes de anilina. las filigranas de egoutteur
se trabajan casi sicmpre asimétricamente en el mismo papel. los papeles son
satinados. A los efectos de su impregnacidn, se trabaja segin el siquiente
orden de carga en las tintas:

Materia fibrosa - molturacién parcial - encolante - sulfato de aluminio -
producto quimico de impregnacion - colorante (estos ultinos productos se

adicionan en el curso de la molturacicn final).

Si se trabaja con colorante para cheques AS de la I.G. Farben, se seguira
el siguiente orden:

Para 100 Ky de celulssa al sulfito blangueada y secada al aire, se
emplean: 50 g de colorante de cheques AS mids 2000 g de sulfato manganoso mas
2000 g de ferricianurv potasico, y un 1.2% de resina y un 1.5% de sulfato de

aluminio.
El papel produce las sigquientes reacciones crumdticas:
Alcali: verde azulado:
Acido: rojo;

Hipoclorito de caleio: marron;

Otra prescripcion es la que sigue:



Para 100 kgdepastadepapelsecada’alaire,s'edimelvgaencalienteyse

filtra la solucidnm:

3100 g de sulfato manganoso.
5000 g de ferrociaruro potasico.
1200 g de nitrato de plam.

Esta solucion se va adicionando durante la molturacién de 1la pasta.

Asimismo, se disuelve en caliente y se filtra:

1200 g de fosfato sédico.
600 g de clorurc férrico.

370 g de sosa.

Esta segunda solucidn se coloca en una cuba de madera de 1000 litros de
capacidad y se apfade continuamente a la maquina de papel, por detras del
separador de arena. Firmalmente, aparte, se disuelve en una tina y en agua

caliente:

73 g de sosa.

62 g de fenoftaleina.

cuyo liguido se ircorpora a la tina mezcladora, en la cual se va adicionando
las cargas de todas las demds tinas. las reacciones cromdticas son las

siguientes:

Lejia sadica al 2%: rojo;
Acido oxalico al 4%: azul;

Solucién de hipoclorito al 29%: marron.
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Ademds existe la posibilidad de fabricar dos papeles, de 40 g/m cada uno,
pegando el uno scbre el otro de forma estable a la humedad. las capas de
seguridad pueden estar colocadas en la zona de union de ambas hojas de papel.
De esta manera se tiene la posibilidad de tenir las dos capas de distinta
forma, eventualmente solo por un lado, o bien tefir el encolante. También es
posible la aplicacién de difercntes filigranas, que se complementen entre las
dos capas del papel, o bien gue se crucen. Es factible, asimismo, la
aplicacién de una impresion mediante oolorantes de imprenta sensibles a la
reaccion, haciéndose visibles estas impresiones a la transparencia de los dos

papeles pegados.

Sobre  esta base existen, en principio, diferentes posibilidades de
conbinacién. En el campo de la fabricacién de papeles de seguridad hay que
estudiar todavia machas cuestiones, para cunseguir la fabricacién de un papel
de alta calidad.

2.3 CROMATOGRAFIA (PRINCIPIOS Y TECNICAS) .

2.3.1 HISTORIA (11, 5).

La cromatografia, como su nambre lo indica, fue empleada originalmente con
sustancias coloridas (literalmente hablando, la palabra significa "escritura de

colort}.

En 1850 Runge describio la formacién de zonas coloridas cuardo se goteaban
sustancias colorantes sobre papel secante, el desarrollo mas importante vino en
1903 con el quimico ruso Mikhail Tswett, quien logrd separar una mezcla de
pigmentos de plantas en una columna de carbonato de calcio. Mis tarde en 1910
cromatografié un extracto de yema de huevo en una columa de inulina. Sus

investigaciones no fueron utilizadas, sino, hasta 1931 el rapido desarrollo de
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la cromatografia como herrmmienta analitica sensitiva ocon Kuhn, lederer y
Winterstein gque emplearon la técnica para el andlisis de pigmentos de plantas,
confirmando los primeros trabajos de Towett y su prediocién de que el caroteno
o era una Sola sustancia  sino una mezcla de varios hamdlogos estrechamente
relacionados. Al mismo tiempo el tamafo de las columias enpleadas fue
amentando para poder recuperar los conponentes separados.  La téonica, por lo
tanto, no solo era aralitica sino preparatoria.

Ia cromatografia de columna tenia aplicaciones limitadas dado que los
carponentes que se podia scparar eran invariablemente lipides. Pasaron 10 afos
antes de que Martin y Synge desarmllaran una técnica mediante la cual se
pudieran separar conpuestos acuosos o hidrofilicos.

En 1944 Consden, Gordon y Martin lograron separar mezclas carplejas de
aminoacides en papel vy fueron premiados con el premio Nobel por sus trabajos.
En 1947 en E.U.A., la Comisidn de Fnergia Atdmica dio a conocer informacion
scbre el uso de la cramtografia de intercambio ionico para 1a separacidn de
productos de fision nuclear,

El desarrollo sds reciente an el canpo de la cramatografia se deriva de los
trabajos de Stahl, quien, en 1956, presentd una técnica practica mediante la
cual, una capa delgada extendida scbre una placa de vidrio, de gel de silice,
celulosa ¢ de alumina era diseminada scbre una placa de vidric, esta téonmica
llamada de capa delgada o capa fina ha resultado un andlisis mis rapido y mis
sensible para el examen de mezclas carplejas y en machos cases ha substituido a

otros métodos sirilares mas antiquos de cromatografia.

En 1959, Porath y Flodin introcdujeron una nueva técnica llamada
cramatografia de filtracion en gel. Esta se ha vuelto una poderosa y nueva
herramientos para la separacion de sustancias de alto peso rolecular,

particularmente las proteinas, y ha encontrade muchas aplicaciones en los
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campos de la bioquimica, la medicina, la fisiologia y la biologia. La moyoria
de las técnicas de filtracion en gel. Estas han sido utilizadas con columnas y
recientemente se han hecho trabajos con una conbinacién de filtracion en gel y
materiales de intercambio idnico, logramdo que las separaciones complejas sean
extremadamente rapidas y eficientes.

2.3.2 PRINCIPIOS GENERALES (8, 15, 16, 18).

Una mezcla de sustancias que van a ser separadas se aplica en solucién a un
medio de sostén. Este puede ser papel (cramatografia en papel), una capa de
silice (cramatografia en capa fina) o una columna rellena con resina adsorbente
o de intercambio idnico (cromatografia de columnna). Se deja correr por medio
de sostén un solvente revelador y dicho solvente lava junto con ¢l la mezcla de
sustancias aplicadas previamente. En el proceso las diferentes moléculas de la
mezcla son  arrastradas por el lavado a distintas velocidades, resultando en su
separacion.

El grado de separacién depende de cuatro fuerzas que operan
independientemente una de la otra. Estas son: 1) velocidad de flujo del
solvente, 2) la solubilidad de las sustancias en el solvente, 3) los efectos de

fraccionamiento, y 4) los efectos de adsorcidn.

los primercs dos factores son responsables de la movilizacion de la mozcla
de sustancias a través del medio de sostén, y los dos ultimos factores son los
responsables del retardo del movimiento de la mezcla a través del medio de
sosteén.

El flujo del solvente es el mismo para todas las sustancias presentes en la
mezcla. Si todas las sustancias fueran oanpletamente solubles, no habria
separacidén. No chstante, por fortuna es muy raro que las sustancias tengan la



16

misma solubilidad en cualquier solvente. Consecuentemente si la sustancia es
miy soluble, terderd a movilizarse a través del medio de sostén y aparecera en
el frente del solvente en mwimiento.

Por otra parte, si es relativamente insoluble, tenderda a permanecer en su
punto de origen. Por lo tanto, une de los factores primordiales que determinan
la separacion cromatografica son la cowinacicén de la sclubilidad y del flujo
del solvente, los otros factores, los factores retardantes, son iqualmente
inpartantes.

Hay cuatro tipos principales de procedimientos cromtografices, cada uno de
los cuales estd basado en principicos fisicos que se trataran adelante. Ellos
son: 1) cromatografia por fragmentacion, 2) cromatografia por adsorcidn, 3)

craomatografia por intercanmbio idnico, y 4) cromatografia con filtracion en gel.

En michos cascs no es posible distinguir entre dos o mas de los principios
arriba citades para un método cromatografico en particular. Por ejanplo, la
cramatografia de capa  deldgada  pusede involucrar tanto el ferdmeno de
fraccionamiento caomo el de adsorcion. Sin embargo, oxwo guia general los

principios que actuan en los distintos weébtodos cramatogrdficos son oo se

muestran:
FRACCIONAMIENTO: Cromatografia con papel
Cramatografia de capa delgada
Cramatografia de columa
Cramatografia con gas
ADSORCION: Cromatografia de capa delgada

cromatografia de columa
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CROMATOGRAFTA DE INTERCAMBIO: Cromatografia de capa delgada

Cramatografia  con pepel, usando papeles
especiales
FILTRACTION EN GEL: Cramatografia de columna

EFECTOS DE_FRAGMENTACTON

Si una sustancia se pone en contacto con dos solventes que no se mezclen
entre si, se distinguira entre los dos solventes en relacidn a su solubilidad
en cada uno. Se llama efecto de fragmentacion a la distrilucién de un soluto

entre dos o mas solventes que o se mezclan.

En la cromatografia en papel, en capa delgada, en columna y ©on gas ocurren
efectos de fragmentacion. El papel por ejemplo, actuaria cawo sostén inerte
que atrapa la humedad entre las fibras de celulosa. Un pedazo de papel filtro
seco  contiene alrededor de 10% de agua, la cual se haya fuertemente ligada a la
celulosa. Si el solvente de revelado no se mezcla con el agua, S montd un
sistema de fragmentacicn. El solvente o el liquido que es atrapado por el
medio de sostén, se 1lama fase estacionmaria. Al solvente revelader se le llarma
fase movil (la fase mivil puede ser una sustancia liquida o gascosa, en este
ultimo caso se habla de cromtcgrafia de gases). Se puede cbtener ura
fragmentacién campleta si se permite al soluto equilibrarse entre las fases
estacionaria y movil. si esto sucede no sera buena separacion y las manchas

tenderan a rayar o a "colear" (cramatografia en papel).

La adsorvion se 1lleva a cabo cuando hay una concentracidn mas alta en ia
superficie de un solido que en la solucidn circurdante. Es totalmente un
fenameno  de superficie y no debe confundirse con la adsorcién que es la entrada
de upa sustancia en el cuerpo de la otra. Por ejemplo, el papel secante
absorbera agua gue penetrard a través de todo el material. Ia adsorcién caro
contraste se refiere al enlace de una sustancia a la superficie de otra.
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Genaralmente los adsorbentes usados en la cramtografia son el carkén
mineral, el silice gel, el azucar, el gis (empleado para pigmentos vegetales) y
la alimina. la preparacion debe ser libre de impurezas porgue ocupan los
sitics de adsorcion. La  impureza mis comin es el agua. El gel silice para
cromatografia por adsorcion debe calentarse a altas temperaturas durante un
periodo considerable para retirar el agua. A este proceso se le llama
activacion. Si se le agrega agua (desactivacion), el silice gel se puede usar
también para la cromategrafia por fragmentacidn., Cuando es activado se utiliza
para separacién de lipidos y cuando esta desactivado para la separacion de

material acucso.

Las separaciones se llevan a cabo scbre adsorbentes porgue se crea un
equilibrio entre el adsorbente y las moléculas de la fase movil. 8i las
moléculas de un camponente de la mezcla esta estrocharente ligadas  al
adsorbente, la sustancia no descenderd por la columa, sino que serd retenida
fuertemente en la columa. Si las moléculas tienen una baja atraccidén hacia el
adsorbente, tenderan a moverse rapidamente con la fase mivil. Asi la adsorcién
influira scbhre la separacién crumatografica, los ooponentes de la mezcla
fuertemente adsorbidos estaran retardados, mientras que las sustancias mal

adsorbidas se mueven mas rapidamente con el solvente mdvil.

PRINCIPIOS DE LA CROMATOGRAFIA DE INTERCAMBIO IONfCO

Esta se lleva a cabo principalmente con columnas, aunue recientemente son
de uso mis comin técnicas de papel impregnado con resinas de intercambio
iénico, porgue tienen alta estabilidyd quimica y mecinica y porgue cada

particula o cuenta puade ser fabricada dentro de estrechos limites de tamano.

I2a misma resima es generalmonte un polimero de enlaces entrecruzades del
poliestireno © del polimetacrilate (menos camin). Darante la polimerizacion
del estireno, por ejemplo, se agregan pequenas cantidades de divinilbencenc
para entrecruzar las ligaduras de las cadenas del polimero. La proporcicn de
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enlaces entrecruzados en cualquier resina es muy importante porgue determina la
insolubilidad de la misma, la magnitud de expansicn que ocurre cuando la resina
entra en contacto con el agua y su capacidad para el intercambio de iones.

Esta ultima propiedad problablemente surja porque el exceso de enlaces
entrecruzados puede causar bloqueo estérico de los grupos de intercanbio idnico
una vez que Se ha hecho el polimero con enlaces entrecruzades, los grupos de

intercambio idnico se introducen en la resina.

Generalmente los grupos que se introducen en la resina son de dos tipos:
aniones y cationes. Estos a su vez pueden subclasificarse deperdiendo de la
fuerza o de la polaridad del gnpo. Los grupos comunes en los intercambiadores
anidnices son derivados cuatermarics o terciarics de ameniec por ejmplo:
—Qi,N(aly) 5 [} -H(QH4) 5. Aquellos entre los  intercambiadores

catidnicos son acides sulfénicos -S04H © acides carboxilicos -COCH.

Los intercambiadores de aniones generalmente se surten en forma de clorurcs
por ser mis estables. Sin enbaryo, para usarse son convertides a la forma de
hidroxidos y este ion es el intercambiable, Los intercambiables de cationes se
surten en forma de iones hidrdgeno. El intercambio se realiza como Sigue:

Intercambio de aniones: R-OH™ + X > < RN+ O

Intercarbio de cationes: R-H' + ¥© > < RYY o+ H

donde R-OH™ y R-H' son 1lss dones ligados por la resina y X e ¥t son

los iones en solucion.

PRINCIPIOS GENERALES DE CROMATOGRAFTA POR FILTRACION EN GFL

Hay dos tipos usados comurmente para la filtracicn en gel o para tamizado
molecular. Estas son dextranas de enlaces transversos (Sephadex) Yy 1la
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policridamina (Biocgel P). El primero ha sido mis enxpleado. El Sphadex se
prepara mediante entrecruzamiento de dextrana de alto peso molecular con
epiclorhidrina, proceso gque lo vuelve insoluble. 1os geles tienen propiedades
de tumefaccidn caracteristica en solventes acuosos, estando el grado de
hinchazén burdamente oorrelacionado con la cantidad de enlaces de los mismos.
Es el grado de entrecruzamiento lo que determina el ocagportamiento
cromatografioc de un gel. Los geles con un grado elevado de entrecruzamiento
tienen poros pequehos, o se hincharan considerablemente y son Utiles para la
separacidn de moléculas pequefias.  1os geles con bajo grado de entrecruzamiento
se hinchan considerablemente y resultan utiles para la fragmentacion de
moléaulas grardes porgue el tamafio de los poros del gel sera grande.

El principio de 1la filtracidn en gel es sinple. El gel tiene poros ayo
tamafw dependera del grado de entrecruzamiento del gel. ILas moléoulas que
puedan penetrar en estos poros seran retenidas por el gel, mientras que
aquellas gue sean demasiado grandes serdn arrastradas a través de la colhumna
por la fase movil. La separacidn por lo tanto resulta deperdients del peso
molecular de las sustancias contenidas en la mezcla,

las técnicas de filtracion por gel se ban usado originalmente para la
separacion de proteinas; por ejerplo, de las proteinas del plasma es mejor con

la filtracion por gel gue por los métodos electrofordticos con papel.

Tanbién se han empleado para la separacion y la purificacidn de les
mcledtidus, las enzimas, polisdcarides, péptidos, y alguncs amincdcides. Los

geles de poros de tamano pequeno tambicn son agentes desalinadores eficicontes.
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2.3.3 TEQNICAS DE CROMATOGRAFIA EN PAPEL.

APARATO

las técnicas principales de crumatografia en papel commmente enpleadas,
son: 1) cromatografia  ascendente, 2) crumatografia descerdente ¥y 3)
crumatografia horizontal o radial. Estas tres técnicas requieren diferente
aparato. todos  los aparates pueden adguirirse facilmente y son relativamente
baratos.  Sin embargo, se pueden obtencr buencs cramatogramas usando materiales

comurmente disponibles, si es necesario.

CROMATOGRAFTA ASCENDENTE

Esta témnica oonprende el sostén del papel que contenga la mezcla que va a
ser separada; el extremo del papel mas cercano a la mezcla se sumerge en el
recipiente que contenga el solvente. Todo el aparato se coloca en un tangue O
en una caja cerrados (figura 1). Se puade recurrir a mmerceas maneras para
sujetar el papel. Puede colgarse de una varilla de vidrio o de un hilo nylon o
el papel se puede enrollar en forma de cilindro y colocarse directamente en el

solvente.
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En el tanque universal disefado por Dent y desarrollado por Smith y sus
colaboradores, paeden croematografiarse varias hojas similtancamente
sujetandolas en un marco (figura 2). la mayoria de los tanques con marco
pueden alojar aproximadamente 6 hojas de papel y hay algunos disponibles gque
pueden alojar 15 hojas. Se encuentran disponibles papeles especiales cortados
al tamafo y con agujeros en cada extremo para ajustarse a los arcos. El tanque
con marco es particularmente util para la cramatografia bidimensional ya que
los papeles no necesitan ser manejados cuando el papel se hace girar a noventa
qrados para un segundo tratamjento. En 1955, BRunt y sus colaboradores
emplearon el método ascendente con un cilindro de papel que tiene mmercsas
raruras cortadas en él. Este papel linterma china (CRI/1) hace posible la
aplicacion de mumercsas manchas y evita la difusién de cada una hacia la otra

(figura 3).

Mt de sodtén para cromatgeafia asudente

Figura 2

et s = Y - - )

Taped Dinteenas china™, CRLSY pory aamatogralia sccondente

Figura 3
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la crumatografia con papel bidimensional se usa casi invariablemente con el
método  ascendente. la croamtografia ascendente se puede llevar a cabo en
tarques hechos de recipientes para gas, de frascos grandes para conservas o
cualquier recipiente grande que pueda ser sellado. En general, los aparatos
para cromatografia ascendente son mas simples que los que se usan para la
cramatografia descerdente.

CROMATOGRAFTA DESCENDENTE

En la técnica para la cramatografia descerdente se suspende una artesa, que
contenga el solvente, en la parte superior del tanque y el papel se deja colgar
de la artesa (figuras 4 y 5). El aparato es generalmente mas camplicado que
para el método ascendente aungue el proceso generalmente es mas répido. la
diferencia en el diseno de los diversos tanques solo estriba en el método de

sostén de la artesa que contiene el solvente,

W I

N —{ Veritla Aatiutsn
Solvente —§ -4 . _ \:_. -
43 .

* Vania dr Vidrio

Caaatury

Varilla Anisifon Arters

<;.

Lo Papet

Figura 4 Figura 5
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CROMATOGRAFTA HORIZONTAL O RADIAL

Esta técnica se debe a Rutter {en 1948). El papel es sumamente ciraular y
la muestra se coloca en o cerda del centro del papel. El solvente también se
aplica en el centro del papel y se extiende radialmente. Asi los camponentes
de la mezcla son extendidos en una serie de bandas circulares (figura 6).

- QOrigen

Figura 6

1a manera mas sencilla de hacer la cramatografia radial consiste en cortar
una tira de la orilla de una hoja de papel filtro camo de 0.5 mm de ancho hacia
el centro para formar un pabilo. Después de aplicarle la muestra el papel se
ooloca sobre la tapa de una caja de Petri invertida y el pabilo formado se
dobla para que quede sumergido en el solvente., Lucgo se coloca scbre el papel
la parte de abajo de la caja de Petri (figura 7).

Fauilo

Solvente Tapa de i3 Copp ©

Georieirgeatia ndid wranda wiy g € o

Figura 7
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En otros casos la tapa no se tiene que usar y el recipiente del solvente y
el papel se pueden colocar en un desecador © en un tanque sellado.

Kawerau (en 1956) usdé un tubo capilar en lugar de la mecha, buscardo

mantener un flujo uniforme del solvente. Se pueden usar papeles especiales
(KCT 14 y 26), los cuales pueden tomar 5 muestras distintas.

Papel

/—T\.
—\*"-"r;.r',.—-'l - “-} % -‘\1:- Catucheind
~ N
Solvente Pavito Capilar
(o}
Figura 8a

Muestia

Ranura

b}
{0 "Aparate de Kawrtsd e i, Lol O Faped cecmas
tordlice pura tyne cen el g

v b Koweran

Figura 8b
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ann mas, se pueden usar papeles con diametros mayores con el aparato de
¥awerau que con las cajas Petri. Dicho aparato aparece en la figura 8.

PREPARACION DE 1A MUESTRA

Cada muestra (de 1 a 100 mg) se disuelve en la menor cantidad posible de
liquido organico en el gue su solubilidad sea mayor. Los liquidos de mds uso
son el etamol, acetona, éter etllioo o isopropilico, acetato de etilo,
cloroformo y cloruro de metilo. Estos disolventes pueden ser distintos en el
desarrollo. la disolucién debe terer la concentracion dptima para que al
aplicarla al papel forme un depSsito de diametro poquefic (3 a 10 mm), y las
manchas bien definidas al afadir el agente cramdgeno.

Liguidos organicos tales caw orina, plasma y suero sarguineo o
hidrolizados de proteinas, contendran algunos lones inorganicos y el retirarios
es un pre-requisito para una buena separacion cramatografica, Hay tres
técnicas basicas de desalacion: desalacion electrolitica, desalacion por

intercanbio iénico, técnmicas de extraccion con solventes, etc.

APLICACTON DE LA MUESTRA

Una muestra para cramtografia deberd estar lo suficientemente concentrada
para que se aplique una cantidad minima de ella al papzl. El tipo de papel que
se emlee depende de numervsos factores, incluyendo la velocidad del revelado o

de si el procedimiento es analitico o preparativo.

El papel debe extenderse y el origen de cada miestra se debe marcar en una
linea ditujada (con l3piz, ™ con tinta ni con boligrafo), a uma distancia
conveniente de la orilla del papel. 1la linea se dehe trazar en angulos rectes
al sentido del papel (este viene indicado en cada caja de papel
cromatografico) . la zom gue se va a manchar deberd estar separada de la mesa
de trabajo, lo que se logra colocando el papel entre placas de vidrio (figura
9.
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1a muestra se aplica en solucién con una micropipeta o con un tubo capilar
en cantidades de aproximadamente 5 microlitros. Esto asegura que la mancha no
se extienda. Una mancha ideal tendrd mds o menos 5 mn de diametro. I1a mancha
debe ser secada tan pronto caw sea posible, usando un secador de pelo (esto
evita que la mancha se extienda).

Dircction de 1a Trama o
Grano del Papel

N
S /

<
Piacas de vidrio

Fiqura 9

REVEIADO DEL,_CROMATOGRAMA

Cuando el papel se seque, se dobla 0 se enrolla para ajustarse al tamue.
Si se usa el meétodo ascendente, el papel debera colgarse de manera que no
alcarce el solvente de revelado, se sella el tanque y se deja en reposo para
que se equilibre el ambiente con el papel. las manchas siempre daben de estar
encima del solvente en el método ascendente y abajo de la varilla antisifén en
el métode descendente (figura 1y 5).

SELECCION DEL, SOLVENIE
Esta dependerd de la naturaleza de las sutancias que van a ser separadas.

En ningin caso se deberd usar el solvente mas de dos veces y en ese ¢aso
siempre dentro de 24 horas. Los solventes se dehen preparar irmediatamente

antes de usarse cuando sea posible, aungue algunos solventes debeon ser
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preparados mucho antes. Aquellos solventes gque cantengan solventes muy
voldtiles nunca deberan de conservarse, sino gue deberdn ser de preparacidn

reciente cada vez.

LOCALTZACTON DE SUSTANCIAS EN ET,_CROMATOGRAMA

Actualmente existen munrerosos métodos para la deteccidn de sustancias en
los crumatogramas. Algunos de elles utilizan sistemas fisicos, por ejemplo la
absorcién o fluorescencia bajo la luz ultravioleta, pero la mayoria utiliza

métedos guimicos.

En algunos casos se pueden visualizar las manchas a la luz ultra violeta

después de aspersion o de irmersidn con un reactivo apropiado.

las técnicas , para localizar en el cramatograma sustancias, gue no son
visibles, se clasifican en tres categorias: por nelulizacién, por irmersidn y

por exposicidn a gases o vapores.

NEBULIZACTON

En esta técnica el reactivo se disemina en forma de fino aercsol schre el
papel mediante un atomizador. Hay varios disponibles en el comercio y en la
figura 10 pueden verse dos de ellos.
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La nebulizacién se debe alicar en un gabinete cerrado para gases y para
vapores a fin de evitar que el reactivo penetre en el laboratorio. S5i esta se
hace muy cerca del papel, se aplicara demasiado reactivo y hard que se corra el
cromatograma, Es preferible colocar el atanizador a 30-38 oms del
cramatograma.  Es conveniente también que el atemizador se adapte a un cilidnro
de aire camprimido, envase para el aercvsol o ventilador eléctrico para asegqurar
una nebulizacion mas uniforme oomparada con la obtenida con el atocmizador de
perilla marmal.

TNMERSTON

Esta es mejor por rumarcsas razones que la nebulizacion, porgue no se
requiere de gabinete contra emanmaciones en muchos casos; es micho mas facil
obtener una aplicacion uniforme del reactivo detector, y el equipo necesario es
micho mis barato que el aparato para la nebulizacian.

Todo lo que se necesita es un recipiente que contenga el solvente, De
preferencia este deberda ser de pldstico que no s6lo es irrampible, sino que
también resiste a todo ataque quimico de los reactives empleados. El papel se
pasa uniformemente dentro del solvente de immersion y se cuelga para que se
seque. En algunes cascs sera necesario que el papel se seque para hacer
visibles los compuestos. Esto se lograra en un horno provisto de puerta de

vidrio para que se puede ver facilmente el revelado del crumatograma.

EXPOSICION A GAS O A VAPOR

En algunos casos la deteccidn recquiere la exposicién a gas o vapor. Todo
lo que se necesita es un frasco con un tanque sellado que debe colocarse en un
gabinete para emanaciones, evitando la contaminacién del laboratorio. Se
enrolla el cramtograma en forma de cilindro y se introduce el gas o el vapor.
Una vez que se sature, se sella el tangue o el frasco y se deja hasta que se

campleta el revelado.
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RECUPERACION DE COMPUESTCS FOR SEPARADO {FIUCION}

En muchos casos la cromatografia se pusde enplear camo una técnica para
separar los camponentes de una mezcla con miras a su recuperacién. En tales
casos el crumatograma no deberd ser rociado ni sumergido para localizar alquno

de los camponentes. Sus posiciones se debordan detectar por medics indirectos.

Para propésitos de recuperacién y de trabajo preparatorio, el cramatograma
no se mancha oon la mezcla, sino que se raya scbre la linea de origen (figura
11). Con el revelado los campuestos de la mezcla se separan debido a la luz
ultra violeta, sus posiciones se notaran con facilidad. En la mayoria de los
casos, sin embargo, los camuestos no son fluorescentes. Para localizar las
posiciones de las bandas, se cortan dos tiras delgadas en cada lado del
cromatograma Y Se asperjean o se sumergen con o en un reactivo de localizacién
corveniente (figurs 12). Estas se wvuelven a oolocar en su sitio en el

cramtograma Yy las zonas localizadas se unen con ldpiz a través del
cramtogqrama.

Pipeta Pasteur
de Calibre Fino

Rayanda un Cromatogratng pars cruiistintafis jiparaiie,

Figura 11

Estas 4rcas ya se pueden recortar y el camponente aislado que contienen se
puede recuperar por extraccion con solventes. Si la separacidn no es buena y
aparecen dos O mas bandas muy juntas, se pueden recortar y someter a elucidn y
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volverse a cramatografiar, aumentado el paso del solvente hasta que resulte una
separacion clara.

i iy Origen I
(0} 12
Randhs de localizacién antes de 1a elucién. (a) Se cottan tiras y se racian
o se sumergen para localizar dns componentes wistador. (b) Las tiras se
repanen en su sitio y las dreas detsctadis son unidas con Lipiz o través

del cmmatograsma,

Figura 12

PRESERVACION DE 105 CROMATOGRAMAS

Ia estabilidad de un cramatograma deperde en gran medida de la naturaleza
del reactivo de localizacion y del tipo de camplejo coloreado que se haya
formado. Algunos colores se destifen con relativa rapidez, por ejerplo lcs
aminodcides detectados con nirhidrina. En estos casos las manchas deberan ser
delineadas con lapiz, tan pronto coano st seque el papel. Algunos reactives son
fuertemente corrosives, por ejemnplo el reactivo de anilinmadifenilamina, y el
papel finalmente se desintegra. For lo tanto, es aconsejable trazar el
cromatograma. Es rmucho mejor el método de fotografiar en color el
cramatograma, pero  desgraciadamente las  facilidades fotograficas rara vez se
hailan disponibles para el trabajo sistemitico rutinario. Los metodos de
fotocopia son recomendables particularmente oon Xerox, puss se pacde cbtoner
una buena definicidn. Un registro permanente de oopuestos gque absorisen o
brillan con fluorescencia a la luz ultravioleta, se puede obtencr con pelicula
Kodak  Normal de Contacto o Tlford Reflex No. 50, expuestas a la luz
ultravioleta durante 5 sequndes. Ia pelicula se revela luego en la forma
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normal. Debe tenerse en cuenta que tanto las manchas que absorben como las que
fluorescen bajo la luz ultravioleta aparecen blancas sobre un fondo negro.

En todos los casos, oon excepcion de las fotografias en color, debera
asentarse el oolaor de las manchas ya que este dato constituye un awdliar util

para la identificacicén.

2.3.4 ASPECTOS THEORICQOS Y MECANISMO DE LA CROMATOGRAFTA EN PAPEL (19).

El proceso cromatografico implica la distribucion deferencial de un soluto
o sustancia adsorbible entre dos fases, una de las cuales esta irmdvil o
estaciomaria (papel) y la otra mivil (disolventes o portadores). En cierta
forma, lo anterior corresporde al paso sucesivo a contracorriente de un soluto
entre mmercsisimos embudos de separacion  unides secuencialmente o cam una
serie de platos de destilacion que contiene el disolvente. Asi la fase mévil
se pone en equilibrio con una porcion de la fase estacionaria y luego fluye
hacia la siguiente porcidn estacionaria, donde vuelve a porerse en equilibrio,
y a continuacién fluye hacia la tercera fase estacionaria y asi sucesivamente
(figura 13), alcanzardo el equilibrio de reparto en cada uno de ellos. la
velocidad del movimiento de un soluto depende de su solubilidad relativa en las
dos fases, lo cual resumio Nernst, en el llamado cocficiente de reparto k, cque
se define camo el cociente de la concentracidn en la fase estacianaria B, uma

vez alcanzado el euilibrio a una temperatura determinada.

A movil

B (estaciomaria)
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En la separacion cromatografica, el disolvente, el adsorbente y los
camponentes de la mezcla que se esta separando © resolviendo, interaccionan
entre si y por ello constituyen un sistema cromatografico. la interaccidn de
los elementos de este sistema determina el grado de separacién que se consigue
en las condiciones de trabajo. 1los estudics tedricos schre la cromatografia no
bastan para anticipar las condiciones dptimas requeridas para una separacidn

especifica.

De hecho, es pooos probable gue se logre el equilibrio en alqun punto del
adsorbente  cromatografico, ya que la cromatografia opera bajo un  flujo
continuo.  Pero hay una porcidn o longitud del adsorbente que la disolucion del
soluto debe recorrer para oonsegquir el mismwo grado de separacidn que en una
etapa equilibrada, de ahi que se habla de numero de platos experimentales, Se
han propuests varias ecuaciones para justificar lo anterior, asl cano wodelos
mecdnicos cam el de Stewart, para describir la cromatografia en papel, los
cuales explican porque la cromatografia en papel las sustancias en disolucion
colocadas  inicialmente en el mismo punto recorren distancias diferentes y
teminan formando zonas  separadas. El papel, que actua de soporte
cromatografico, se considera como una urdimbre, al azar, de fibras de
celulosa. los tortwrosos capilares intersticiales de la wdinbre se
intercomnican y dan origen, tanto a una fuerza impulsora del flujo de una fase
mivil (disolvente) caomo a uma resistencia al mismo. El paso de la fase movil
por canales cuyo diametro disminuye continuamente, le preperciona a dicha fase
el gradiente de energia libre recesario para que contime desplazandose a lo
largo de las fibras celulésicas. Mientras esto ocurre, los solutos son
retenidos selectivamente por la celulosa. 1a distancia recorrida por una
sustancia particular, en un tiempo fijo y en cordiciones especificas, es

funcicn de la resultante de la fuerza immilsora y de la fuerza que la retiene.
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Tanto en la cromatografia de adsorcién, cam en la de reparto, es muy
importante la relacién entre 1la velocidad de movimiento del soluto y la
velocidad de movimiento del disolvente de desarrollo, © sea la siguiente

expresidn:

Velocidad de movimiento del soluto

Velocidad de movimiento del disolvente

Es claro gue si el disolvente y el soluto empiezan a moverse al mismo
tiempo, la relacién anterior puede expresarse en términos de las distancias

recorridas por cada uno.

Distancia recorrida por el soluto

Rf =
Distancia recorrida por el disolvente
En la practica la distancia recorrida por el solutoc en un tiemo
determinado se mide desde el punto de aplicacion del soluto hasta el contro de
su zona de distribucion, en tanto que la distancia recorrida por el disolvente
se mide desde el mi=mmo origen a lo largo de la fase de la fase mdvil, se

relaciona cuantitativamente con el valor de Rf madiante la siguiente ecuacidn:

Al
Al + K A2

dordle K = coeficiente de reparto, a una tomperatra dada; Al = area de la
seccidn transversal de la fase movil, y A2 = area de la seccidn transversal de

la fase inmdvil.

Esta ecuacidn se ha derivado de la cromatografia de reparto en cohumas y
se ha simplificado para obtener los valores de Al y A2. Por desgracia, el
mmero  limitado de coeficientes de reparto de que se dispone imposibilita el
uso de esta ecuacidn en el cdlculo preliminar del valor del Rf. Tambieén supcne
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esta ecuacion que no hay adsorcicn entre el soluto y la celulesa, aunque datos
experimentales indican que si la hay cuando el solutc es muy soluble en la fase

organica usada camo disolvente.

la separacién cromatografica de mezclas depende del grado de
campactibilidad de las zomas formadas por cada soluto, asi como de la distancia
que mantengan entre si durante el desplazamiento. con  frecuencia, una
separacién fracasa porgue las zonas tienden a superponerse en parte. Para
evitar o atenuar esta supcrposicion comnviene conocer tres causas de su

ocurrencia:

la_difusién ondinaria consiste en la migracion del soluto de regicnes en

que esta miy concentrado a otras donde su concentracidn es menor.

la_difusién de Eddy en los medios porosos, unas moléculas taman camincs

menos  directos que otras, lo que, Jjunto oon la diferencia de flujo de
disolvente en unas y en otras partes favorece el traslape o superposicién
parcial de zonas.

El_equilibrio incomleto por contacto inocarpleto de fases irmdviles y

méviles en zonas lecalizadas.

E1_trianmlo de Stanl (figura 14} es un intento empirico de pronosticar las
cordiciones adecuadas para separar una determimada sustancia. El tridngulo so
hace girar hasta que su vértice M sefiala el tipo de mezcla; en esta posicidn
los vértices A y D indican, respectivamente, la actividad del adsorbente y la

polaridad del disolvente.
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2.4  OTRCS METODOS UTILIZADOS EN QUIMICA IBGAL PARA EL AMALISIS DEL PAPEL
(2, 20).

En la determinacidén de la camposicién del papel se emplea el micruscopio y
la funcidn del microscopista es identificar las fibras que obsarva, la
proporcicn relativa en que estan mezcladas, proceso por el que se fabricaron,
tratamiento quimico posterior que experimentaron, tratamiento mecdnico a que la
sometieron y calidad.

las fibras que se utilizan en la marnufactura del papel se han agrupado por
su procedencia en cinco grupoes:

1. Fibras que proceden de un fruto vegetal, por ejemplo: el algodén.

2. Fibras que proceden del liber de vegetales como el lino y el yute.

3. Fibras procedentes de las hojas de pendunculos de  las hojas, por
ejemplo: del aloe y la pifa.

4. Fibras procedentes de las vainas de los frutos del vegetal, por ejmeplo
el cacahuate.

5. Las fibras proocedentes del tronco del vegetal y que son la principal
fuente de abastecimiento en la industria; coniferas, cara, barka, etc.

Ahora bien, la mayor parte de estas fibras se pueden tenir con colorantes
apropiades  pero  solo me  limitare en forma gendrica a cuatro grupos

diferenciales.

1. Trapos blanqueados.
Trapos sin blanquear.

2. Yute,

3. Rhulpas quinicas.

4. Pasta mecanica.
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las pulpas guimicas por su procedencia y tratamiento se clasifican en:

CONTFERAS: A)  SULFTTO

Sin blanquear: crude
medio
bien cocido

Blanqueado: ordinario
preclorinado
alcalino

B) ALFA CEIULOSA

para papel

para nitracien

C) SULFATO
Sin blanguear: crudo
wedio
bien cocido
Blanqueado: semiblanqueado

completamente blangqueado

MADERAS DURAS: A) Soda alfa

B) Sulfito: semiblanqueado
campletamente blangueado

C)  Sulfato: sin blanguear
blanqueado
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La distincion de las fibras por medio del microscopio y oolorantes
especiales, deberd ser camplementado por una distincicn morfoldgica de las
fibras para saber el origen de las mismas, de qué vegetal y de cual lugar del
vegetal provienen.

2.4.1 OOLORANTES ESPECIALES PARA IDENTIFICACION DE FIERAS.

1. S0 YODO-YOIURA,
El lino y el algaddn taman un color rojo vino con una solucién yodo-yodura,
ésta misma tife de amarillo al yute y a la pasta mecanica, mientras que las

fibras tratadas varian entre azul, gris y parpura.

2. SOLUCICH DE HFRZRERG,

Contiene cloruro de zine, y solucion yodo-yodurada. Tife de amarillo la
pasta de madera, yute, canamo sin cooer y todas agquellas fibras que contengan
grandes cantidades de lignocelulosa. De un color azul a las pulpas a la sosa,
aapletamente cocidas y blanqueadas. Rojo vino al algoddn y al lino.

3. TINTA C.

Contiene solucidon yodo-yodurada, clorurv de aluminio, cloruro de calcio y
cloruro de zinc, Distigque las postas cuimicas blarxueadas de las no
blanqueadas, se utiliza también para reconoser ciertos tipos de pulpas al
sulfato y sulfito blanqueadas. Pulpas soda alfa no blanqueadas se tihen de
café a café grisasco, mientras que las blangueadas se tinen moderadamante de
naranja rojizo. Pulpas al sulfato de maderas blardas blangueadas se tifien de
gris azulado o pirpura chscuro. Pulpas al sulfato de maderas duras blangqueadas
se tifien de azul abscuro a parpura claro a rojo pirpura. Pulpas al sulfito de

maderas duras blanqueadas azul claro a gris parpura.
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4. SOLUCION DE IDFTON-MERRIT,

Se amplea para diferentes pulpas al sulfato y al sulfito sin blanquear; las
fibras al sulfito se tefiran de pupura y las fibras al sulfato se tediran de
azul. Ia solucién contiene: verde malaquita y fuscina basica.

5., SOLUCION DE PRIGHT.

Esta formada por cloruro férrico: ferriciamuo de potasio y benzopurpurina
4B, Se emplea para determinar el grado de cocimiento y uniformidad en la
marufactura de la pulpa. Las fibras que practicamente estan libres de
lignocelulosa, se colorean de rojo y las que todavia contienen se tifen de

azul.

6. SQLLICTION DE ALEXANDER.

Consta de tres soluciones: la de Herzbery, solucicn de rojo congo y
solucién  de nitrato de calcio. Tienen aplicacidn principalmente para
diferenciar fibras de coniferas de maderas duras. las fibras de coniferas se

tifen de un color rosado, mientras que las otras se tifen de azul obscurc.

la tecnica y les métodos que se usan en el examen de fibras vegetales es
rudimentario y existe un campo muy amplio donde irnvestigar, notese que fuera de
la solucion yodo-yodura caracteristica para la celulesa, los demas ingredientes

da las soluciones son tipicos para 1a lignina.

Para un andlisis copleto, también se realizan pruebas fisicas al papel
camo s resistencia al rasgado, tension, opacidad, capilaridad, cenizas, peso y
espesor.
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2.5 ASPECTO LEGAL DEL PAPEL.

2.5.1 NOCIONES PRELIMIMARES DE I0S TTTULOS DE CREDITO

En la historia moderma de la vida juridica camercial uno de estos fendmencs
de mayor importancia, es el nacimiento y desarrollo de esa gran categoria de

cosas mercantiles que son los titulos de crédito.

Puede decirse que en la actualidad un gran porventaje de la rigueza
camercial se representa y maneja con tales titulos, cuyo desarrollo ha sido a
traves de la prdctica ocamwervial que ha producido las diversas especies de
titulos; tales camo la letra de cambio, pajare, cheque certificado de depdsito,
etc.  sirviendo éstos para llenar una necesidad  camercial, Lespués  de
aparecidos y desarrollades en la practica, los titulos de crédito han surgido
en un mismo momento. Muchos juristas han hecho un gran esfuerzo para elaborar
una teoria unitaria o general dentro de la cual se encuentran camprendides los

doamentos llamados titulos de crédito (3).

DEFINICION DE TITULOS DE CREDITO

la ley mexicama en su articulo lo. nes menciona que los titules de crédito
son c¢osas marcantiles y en su  articulo 5o. los define cam "los documentos
necesarics para ejecutar el derecho literal que en elles se consigna". En esta

definicicn el autor omitié la palabra "autdnomo.

De la definicidn de titulos de créedito se derivan las principales
caracteristicas de éstos que son: a) la incorporacisn, b) la legitimacidn, c)

la literalidad y d) la autoncmia.

a) la__incorporacion. El titule de crédito es un documento cue lleva
incorporade un derecho, el cual va unido al titulo y su ejercicio esta
condicionado a la exhibicidén del mismo, sino se exhibe el documento no se puede
ejercitar el derecho en ¢l incorporado.
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b) itimacion, Es una consencuencia de la incorporacién para
ejercitar el derecho. Y es necesario legitimarse exhibiendo el titulo de

c) La literalidad. La definicidn legal que el derecho incorporade en el
titulo es "literal" que gquiere decir que tal derecho se medira en su extensicn
y demds circunstancias por la letra del documento, por lo que literalmente se
encuentre consignado.

d) la _autonomia, Es el derecho que cada titular sucesivo va adquiriendo

sobre el titulo y saobre los derechos en €l incorporades. la erpresidn
autonamia inmdica que el derecho del titular es un derecho indeperdiente en el
sentido de gue cada persona gue va obtenierndo el documento adguiere un derecho
propio, distinto del derecho que tenia o padria teper quien le transmitié el
titulo.

IAS FUNCIONES DE 105 TITUIOS DE CREDTIO

Tienen una funcidn Jjuridica y una funcidn econdmica que van inseparables.

Sequn Ascarelli (11) menciona que les titulos de crédito representan la
mejor contribucion del derecho mercantil a la econmia moderna y tiene como
fundapento el creédito qgue éste a su vez es el conjunto de operaciones que
suministran riqueza presente, a cambio de un resmbolso futwro, los titulos de
crédito sirven fundamentalmente para documentar tales crédites.

Respecto a la funcion juridica de los titulos de crédito se vera en la

naturaleza, concepto y caracteres de los mismos.

NATUPALEZA
Los titules de crédito pueden ser considerados bajo estos tres aspectos:
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a) Caw actos de camercio.
b) Como cosas mercantiles.

c} Camo documentos.

a) Qom actos de comercio. El articule lo. de la Ley de Titulos y Operaciones
de Crédito dispone que la emisidn, expedicién y endoso, aval o aceptacicn de
los titulos de crédito y las demds operaciones que en ellos se consignen, son

actos de camercio.

El articulo 75 del Cidigo mencionado en sus fracciones XIX y XX, considera
cano  actes de camercio los cheques, letras de cambio, valores u otras titulos a
la orden o al portador, esto quiere decir gue si el libramiento de un cheque lo
hace un camerciante, camo si lo realiza quien no terga ese caracter es un acto

de camercio.

b) Como cosas mercantiles. El articulo lo. de la Ley de Titules y Operaciones
de Creédito establece que los titulos de crédito son cosas mercantiles; es
decir, medios reales de representacion grafica de hechos y tienen el cardcter

de oosas muebles en los términos de miestra legislacién coin.

c) Come__documentos, 1a ley y la doctrina consideran que los titules de
crédito son doaumentos (articulc 5o0. de la ley de Titulos y Operaciones de
Credito) entre otros muchos pero de una naturaleza especial, hay documantos
meramente prodatorios, cuya funcicn es demcstrar en forma grafica la existencia
de alguna relacion juridica, misma que a la falta de docuentos podra ser

enfocada por cualquier otro medio admisible en derecho.



43

2.5.2 ARTICULOS DEL CODIGO FENAL PARA LOS DELITOS DE FALSIFICACION DE BILLETES
DE BANCO, TTTULOS AL FORTADOR Y DOCRMENTOS DE CREDITO PUBLICQO (12).

Articulo 238. Al que cometa el delito de falsificacieon de billetes de
banco se le impondra de cinco a doce afos de prisidn y milta de mil a diez mil
pesos.

Articulo 239. Al que oometa el delito de falsificacion de titulos al
portador y doamentos de crédito piblico, se le impondrd de cuatro a diez anos
de prisién y multa de doscientos cincuenta a tres mil pesos.

Articulo 240. Al que introduzca a la Repiblica o pusiere en circulacién en
ella documentos falsos de que habla el articulo anterior se le aplicara la
sancion sefialada por el articulo 239.

Articulo 243, El delito de falsificacidn de documentos piblicos o privados
se castigara con prision de seis meses a tres anos y multa de cincuenta a mil

pesos.

Articulo 244. El delito de falsificacidn de documentos se canete por
alguno de los medios siguientes:

I. Ponlendo una firma o nibrica falsa, auncue sea imaginaria, o alterando
una verdadera;

1I. Mprovechando  indebidamente una firma o nibrica en blanco ajena,
exterdiendo una cobligacion, 1liberacién o cualguier otro documento que pueda
campraneter los bienes, la honra, la persoma o la reputacion de otro, a causar
perjuicio a la socicdad, al Estado o a un tercero:

III. Alterando el contexto de un documento verdadero, despuss de corcluids
y firmado, si esto cambiare su sentido sobre alguna ciraunstancia o punto
substancial, ya se bhaga anadiendo, emmendando o borrando en todo o en parte una

o mas palabras o clausulas, o ya variando la puntuacion;
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V. Variando 1la fecha o cualquiera otra circunstancia relativa al tiempo
de la ejecucion del acto que se exprese en el documento;

V. Atribuyéndose el que extiende el documento o atribuyerdo a la persona
en cuyo nambre lo hace, un nombre o investidura, calidad o circunstancia que no
tenga Yy gue sea necesaria para la validez del acto;

VI. Redactando un documento en términos que cambien la convencion
celebrada en otra diversa en que varien la declaracién o disposicicn del
ctorgante, las obligaciones que se propuso contraer o los derechos que debio
adquirir;

VII. Afadiendo o alterando clausulas o declaraciones o asentando como
ciertos hechos falsos, como confesados los que no le estdn, si el documento en
que asientan se extendiere para hacerles constar como prucha de elles;

VIII. Expidiendo un testimonio supuesto de documentos que no existen;
dandolo gque otro existente que carece de los requisitos legales, suponiendo
falsamente los cue tiene, o de otro que carece de ellos, pero agregando o
suprimiendo en la copia algo que importe una variacicn substancial;

IX. Alterando un perito traductor o paléografo el contenido de un documento
al traducirlo o descifrarlo; y

X. Elaborando placas, gafetes, distintivos, documentos ¢ cualquier otra
identificacién oficial, sin contar con la autorizacién de la autoridad

correspondiente.

Articulo 245. Para que el delito de falsificacidn de documentos sea

sanciocnable camo tal, se necesita que ocurran les requisitos siquientes:

I. Que el falsarie que proponga sacar algun provecho para si o para otro,
o causar perjuicio a la sociedad, al Estado a un tercero;

II. Que resulte o pueda resultar perjuicio a la sociedad, al Estado o a un
particular, ya sea en los bienes de eéste o en su persona, en Su honra o en su
reputacion; y
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I1I. Que el falsaric haga la falsificacién sin consentimiento de la
persona a quien resulte o puxda resultar perjuicio o sin el de aquella persona

en cuyo nambre hizo el documento.

Articulo 246. También incurrira en la pena sefalada en el Articulo 243:

I. El funcionario, o empleado que, por engaio o sorpresa, hiciera que
alguien fime un documento piblico, que no habria firmado sablendo su
cantenido;

II. El notaric y cualquier funcionario piblice que en ejercicio de sus
funciones expida una certificacion de hechos que, no sean ciertos o dé fe de
los que no consta en autos, registros, protocolos o documentos;

III. El que, para eximarse de un servicio debido legalmente o de una
obligacion impuesta por la ley, suponga una certificacion de enfermedad o
impedirento que no tiene, cawo expedida por un medico cirujano, sea gue exista
realmente la persona a quien la atribuya, ya sea ésta imaginaria o ya que tome
el nanbre de una persona real, atrilayérdole falsamente la calidad de médico o
cirujano;

v. Fl médico que certifigque falsamente que una persona tiene una
enfermedad u otro impedimiento bastante para dispensarla de prestar un servicio
que exige la ley o de cumplir una obligacicn que ésta impone, o para adquirir
algun derecho;

V. El que haga uso de una certificac vordadera expedida para otro cam
si hubiere sido en su favor o altere la que a ¢l se le expidid;

vI. Ios encargados del servicio telegrafico, telefénico o de radio que
suporgan o falsifiquen un despacho de esa clase; y

VIL. El que a sablenias hiciere use de un doomento falso o de oopia,

transcripcidn o testimonio del mismo, sea publico o privado.
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CAPTTULO IIT

IDENTIFICACION CROMATOGRAFICA DE METALES ALCALINGS Y ALCALINOTERREODS
PRESENTES EN MUESTRAS DE PAPEL

3.1 MATERIAL (10).

Campana de cristal de 30 an de altura por 15 cm de diametro con tapén
esmerilado.

Vaso de precipitado de 600 ml.

Tubcs de ensayo de 16 X 150 con tapsn de rosca.
Pipetas graduadas de 1 ml, 5 ml y 10 ml.
Probeta graduada de 50 ml.

Termémetro 0 - 100°C.

tubos capilares.

Tubos de 12 x 75 con tapdn.

Mechero bunsen.

Anillo metalico.

Tela de asbesto.

Gradilla.

Bano Maria.

Hilo nylon.

Secador de aire.

Papel Whatman No. 4 (hojas para cromatografia).
Atomizador de cristal con perilla.

Lampara u.v.

Vidrio circular de 40 em de diametro.
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3.2 REACTIVOS (10).

a) Solucién para el lavado del papel cromatcgrafico: 80 ml de agua destilada,
15 ml de piridina y 5 ml de acido acético glacial (Q.P.).

b) Solventes: 50 ml de aloohol isopropilico, 50 ml de piridina, 6.25 ml de
acido acético glacial (Q.P.) y 25 ml de agua destilada.

c) Reactivo 1ID-1-A (para el primer revelado): Solucion al 0.1% de
8-hidroxiquinolina en acetona (Q.P.).

d) Reactivo ID-2 (para el segundo revelado): Solucidn al 0.1% de verde de

bramocresol en etanol (Q.P.).

3.3 METODO (10).

I. Preparacion de la muestra:

Pesar 100 mg del papel problema, cortarlo en pedazes may pecquencs y
colocarles en tubos de ensayo limpies de 16 x 150, agregar 15 ml de agua
destilada, poner los tapones a los tubos y colocarlos en la estufa a 90°
durante 2 horas, para disolver las trazas de metales solubles en agua. La
solucicn libre del papel se concentra a 1 ml por calentamiento. Ia solucicn ya
concentrada se guarda en los tubos de 12 % 75, se tapan e identifican con una
etiqueta.

II. Preparacion del papel cromatografico:

Asegurar siempre que las fibras del papel Wnatman No. 4 corran
paralelamente a la direccidn del mxiio cramatografico. Si el pagquete de hojas
para cromatografia es muevo, la direccidn de las fibras viene marcada en la
etiqueta del paquete, sino se conoce la direccion, se puede hacer una prueka
humedeciendo una esquina con un poquito de tinta de agua y s2 coleoca una flecha
en el eje mds largo del oval formado por el tinte de agua. En la hoja de papel
Whatman No. 4 de 28 x 10 cm, se anota con un lapiz de grafito en una esquina
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superior la direccién de la fibra y se marca una linea a 2 cm de la base, asi
como también a 2 om del final del cromatograma y se rmarcan divisiones
verticales cada 2.5 am. Scbre la linea superior del cromatograma se
identifican oon letras o mmeros cada divisién vertical sequn las muestras a
prooar.

Ia hoja de papel se enrolla para formar un cilindro y se asegura con una
costura de hilo nylon en tres puntos: una en la parte inferior, media y
superior, asi también se realiza una especie de asa; en esta ultima zona, con
el fin de bajar y cubrir la hoja de papel. El cilindro es colocado dentro del
vaso de precipitados, que contiene la solucidn para el lavado de papel (a), el
vaso de precipitados estd sobre el vidrio circular y se cubre con la campana de
cristal con tapén esmerilado. Camo la solucion es absorbida los cationes en el
papel se mieven hacia arriba en linea con el solvente como una banda de color
café. Después de 2 a 3 horas el area tratada ocon la solucidn de lavado, es

suficientemente larga para realizar la cromatografia.

El cilindro es removido y secado a temperatura ambiento. Se debe tener
cuidade de tamar el papel por las orillas utilizando guantes para evitar
contaminar el papel oon los  iones presentes en el swior, camo el sodio y el
cloro. El papel una vez seco puede ser almacenado por meses en envase cerrado

y protegido de la luz.

I11. Aplicacion de la muestra:
Con aynda de una micropipeta medir 0.03 ml de agua y colecarla en un

vidrio, con un tubo capilar, recoger la miestrz y marcar con una linea el nivel

alcanzado en este tubo.

Colocar oon ayuda de un tubo capilar, 0.03 ml de la solucion problema en la

linea de aplicacion, dejando sccar antes de colocar la siguiente.
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El cilindro de papel preparado como se indicd anteriormente es suspendido
dentro de 1la campana de cristal a 2 6 3 am por encima del nivel de la solucicon
del solvente (b), contenido en el vaso de precipitades. En una estufa a 30°C
se ooloca la campana por espacio de una hora en esta solucicn y cuando la
atmdsfera de la campana ha alcanzado la temperatura adecuada de 30°C, el
cilirdro del papel puede ser introducido en el solvente. El proceso de
separacicn se realiza en 2 horas y 45 minutos. El cilindro es removido y

secado en la estufa a 30°C. Marcar el frente del solvente con un lapiz.

V. Revelado del cramatograma:
Una vez seco el cromtograma se trata con los reactivos reveladores con el
fin de poner de manifiesto las manchas correspondientes a los aniones y

cationes y poder realizar su identificacion.

El papel se coloca dentro de la solucion ID-1-A (c), se tapa con la campana
de cristal vy se deja ascender hasta la marca del frente del solvente y secar a
temperatura ambiente. Desenrrollar y cbservar a la luz ultravioleta marcando

con un lapiz las manchas que presenten flucrescencia.

Fnseguida se atomiza el cromatograma oon la solucion ID-2 (d), y se coloca
encima de un bano Maria con agua destilada hirviendo con el fin de eliminar las
trazas remanentes d2 piridina y acido acético glacial con el vapor de agua.
Este procedimiento se repite y con ello chtencws wa mejor intensidad en la
coloracion. Se deja secar pars poder hacer la evaluacion de los iones

revelados.

VI. Evaluacion del cromatoorama:
Fara la identificacidn de les diverscs elementos que aparecen en el
cramatograma en forma de manchas se usan las tablas de Rf publicadas por
Gordon y Hewell.
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En luz ultravioleta el ID-1-A revela la presencia de calclo, magnesio,
berilio, estroncio, bario, zinc, cadmio, aluminio, plata, litio, itrie, irdio,
zirconio y galio por un color amarillo fluorescente, mientras que el magnesio,
hierro, cabalto, niquel, cobre y plamo se chservan como manchas chscuras con
una ligera fluorescencia de color amarille verdosa alrededor,

Con el reactivo ID-2 los iones que revelan los podemos dbservar como
manchas de color azul, de los cuales se miden los Rf y se identifican a qué

iones pertenece cada una de ellos con las tablas de Gordon y Hewell.

TABLA I

TABIA DE Rf OBTENIDA POR GORDON Y HEWEL, (13)

0N RE (100) (ID=2) (*) FLUORESCINCIA_(ID-1-A)
S0 3 -
Bat 9 (9-12) 44
cst 16 (16-18) -
Rb" 15 (14-15) . -
K* 13 (13-14) -
sct 19 (19-21)
Nat 24 (22-34) -
catt 35 (35-41) -+
HyPOY 42 (42-46) -
cl 47 (47-52) -
Mgt §3 (53-57) +
it 58 (53-C5) +
Br” 66 (66-68) -
at 69 (69~70) ++
mtt 71 (71-74) +
MOz 75 (75-83) -
Mt 84 (84-87) +
mﬁ 88 (88-89) +
90 ++
zn*t 91 ++
nitt 92 +
ot 93 (93-95) +
Fettt 96 +
aatt 97 +
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(*) Posibles Rf x 100, considerando la extension de la mancha y posibles

errores de medicion.
Nota: Quando se realiza la revelacion con 8~hidroxiquinolina no todos los

iones presentan fluorescencia, pero cuando se revelan con la solucidn de

verde del bromocrosol, todos los iones dan una coloracicn azul.

3.4 FUNDAMENIO QUIMICQO DE LAS REACCIONES

3.4.1 REACCION CON 8-HIIDROXIQUIMOLIMNA (1, 11)
O—Me!
+

OH
N Ny

L0 —

también llamada oxina reacciona con muchos caticnes

(metales alcalines  y  alcalinotérrecs) formando el oxinato del metal

correspondiente que da una fluorescencia amarilla y amarillo-verdosa a la luz

Ia 8-hidroxiquinolina,

ultravioleta.

3.4.2 REACCION CON EL VERDE DE BROMOCRESOL
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El verde de bramocresol es un indicador acido-bdsico que en medio acido es
de color amarillo y en medio alcalino es de color azul. Ia posible reaccion
que se efectia es la interaccidn de los iones con la estructura del indicador
lo cual, originad un arreglo electrénico cambiando la estructura del indicador a
la forma alcalina y da la coloracidn azul observada.

3.5 CMPANIAS PAMELERAS Y TIFOS DE PAPEL ANALIZADOS

COMPATTA PAPETLERA MALDONADD, S.A.

Fibra: celulosa de Chihuahua, bagazo de cana. Fibras cortas de maderas duras,
celulosa de sulfito de fibra larga, celulesa de algoddn.

Pulpa: pulpas quimicas, blanqueadas ¥raft, pasta mecanica.

Encolantes; derivados de la brea, resinas sintéticas.

Carga: caolin, hauxita (Al1203), talco, éxido de titanio, sulfito de bario,
carbonate de calcio y sulfato de aluminio.

Colorantes: derivades de anilinas y dpticos.

Acabado:  superficial: brea y solucidn de almiddn, interno: brea, almidén.

Muestras de papel:

TIFO PESO ta/m) MEDIDAS (cm) COLOR
BLPS 24 57 x 87 Blanco
70 % 95
BLPS R 35 57 % 87 Blanco
70 % 95
BLPC 43 57 x 87 Blanco
70 X 95
PRINTOREY ESP 65 57 x 87 Blanco
70 %X 95
IO M 50 57 x

87 Blanco, rosa, amarille,
verde
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CA APEL O, 8.

Fibra: celulosa de pino de Chihushua y Baja California.

Pulpa: kraft semiblangqueada, celulosa al sulfito y pasta mecanica.

Blangueo: proceso alcalino a la sosa.

Encolantes: brea reforzada y alumbre.

Carma: caolin.

Colorantes: anilinas directas, blanqueadores dpticos.

Acabado: superficial: solucion de almidon y alcohol polivinilico; intermo:
almidén gelatinizado para dar resistencia.

Muestras de papel:

TIPO PESO (g9/m) MEDIDAS (cm) CDIOR
QIEGA 50 57 x 87 Blanco, azul
70 X 95
c/marca de agua 60 70 x 95 Carario, rosa, verde,
75 orn
CQOPIMEX 30 57 x 87 Blanco, azul
70 X 95 Canario, rosa, oro,
verde
CMEGA VO-5 60 57 x 87 Verde dptico
70 X 95
75 57 x 87 Verde optico
10 % 95
LEDG-ER 120 56 x 87 Blanco



CA DE P S JOSE, S.A

Fibra: celulesa de Chihuahua (pino pondercsa), borra de algoddn, bagazo de

canma.

Pulpa: Jraft al sulfato.

Blangueo: proceso alcalino a la sosa,

Encolantes: derivados de la brea.

Carga; caolin, sulfato de aluminio.

Colorantes: anilinas.

Acabado: superficial con solucidn de almidén.

Muestras de papel:

TIFD PESO_(g/m) MEDIDAS (cm) COIOR

TEC BQD 50 57 x 87 Blanco, rmsa, azul,
70 x 95 verde, orv, canario

SATOSA 60 57 x 87 Blanco, rosa, azal,

c/marca de agqua 75 70 x 95 Verde, oro, canario

QOPIA 30 57 x 87 Blanco, rosa, azul
70 x 95 verde, oro, canario

BLANCD "L 75 57 x 87 Blanco

70 x 95
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FABRICA DE PAPEL IORFTO Y PERA PQERE, S.A.

Fibras: fibra larga de madera de pino, fibra larga de oyamel, fibra corta de
madera de aile y fibra de bagazo de cana.

Pulpa: kraft o la sulfato de pino, pulpa al sulfito de oyamel, pulpa mecinica
y pasta de madera de oyamel.

Blanqueo: proceso alcalino con sulfato, éste actua camo sulfuro para
amortiguar la accidn degradante de la sosa.

Encolantes: derivados de la brea, alumbre y sulfato de aluminio.

Carga: caolin, talco y tierra de diatomeas.

Colorantes: anilinas y opticos.

Acabado: solucion de almidén y caseina.

Muestras de papel:
TIFO PESO_(q/m) MEDIDAS _(cm) COLOR
ANCORA 60 56 X 86 Azul, rosa, oro, verde
BOND ANCORA 48 57 x 87 Blanco
s/marca de agua 70 x 95 Verde, oro, canario
BOND ANCORA 75 57 x 87 8lanco
70 x 95
ANCORA LEDGER 80 57 x 87 Blanco
70 x 95
LITOGRAFIA "M" 75 57 x 87 Blanco

70 % 95



N MEXTCANA A

Fibra: bagazo de cana y fibra larga.

Pulpa: quimica (90% bagazo blanqueado y 10% fibra larga), kraft al sulfato o
al sulfito.

Blanguea: proceso alcalino sosa~cloro-hipoclorito.

Encolantes: intermos:  resina, sulfate de aluminio y derivades de la brea;
superficiales: almiddn y resinas,

Carga: c<aolin,

Colorantes: anilinas y superficial blanco étpico.

Muestyas de papel:

TIFG FESO _{g/m) MEDIDAS (cm) OOLOR
CRISTAL BCND 30 57 % 87 Blanco, canario
O X 95 Rosa, azul, oro
J.B. LEDGER 120 57 x 87 Blanco uff
c/marca de agua 70 %X 8%
POFULAR 48 57 % 87 Crema
70 x 95
BANDIA BOND 75 57 % 87 Blanco
OFTICAL
70 x 95
BANDIA BOQND 60 57 % 87 Canario, rosa, azul
70 % 95 Azul, verde, oro
ERILIO COPIA 30 57 x 87 Blance

70 % 95
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KIMBERLY CIARK DE MEXTICO, S.A. DE C.V.

Fibra: bagazo y celulosa de fibra larga.

Pulpa: pulpa quimica, kraft al sulfato.

Blanqueo: proceso alcalino a la sosa:  sosa—cloro-hipoclorito.

Encolantes: derivados de la brea y sulfato de aluminio.

Carga: caolin, almidén, carbonatos.

Colorantes: &pticos.

Muestras de papel:

TIFOQ PESO({g/m) MEDIDAS {cm) QOLOR
YORD~K BOND 60 57 x 87 Blanco, azul, rosa
70 x 95 Canario, oro, verde
YOKO-K~BOND 60 57 » 87 Azul, camario, verde
ASTRAL
70 x 95 Verde, gris
KIMEERLY BOND 75 57 % 87 Blanco
KIMBERLY OPFTICO 75 57 x 87 Verde
72 % 87
70 X 95
AURORA BOWD 75 57 x 87 Blanco



CAS hir " S, S.A.

Fibra: de modera de oyamel, bagazo de caha, celulosa de algoddn y fibras

extranjeras.

Blanqueo: proceso alcalino, sosa-cloro~hipoclorito.

Encolantes: derivados de la brea, alumbre y sulfato de aluminjo.

Carga: caolin, talco, tierra de diatomeas.

Colorantes: &cides, anilinas y dpticos.

Acabado: solucidén de almidén, caseina.

Muestras de al:

TIFO PESQ _(a/m) MEDIDAS {cm) COLOR
ARARA 60 57 x 87 Blanco
70 % 96
QORIIINUO 75 57 x 87 Blanco .
70 x 95 Verde, gris
PIEL 60 57 x 87 Ante
70 x 95
TELA-FINO 75 57 x 87 Azul, rosa, ante
70 x 95
AERBEO—CQOPY 45 57 x 87 Blanco, rosa, azul

BOND 70 % 95



> RESULTADOS

5.1 MUESTRAS ESTANDARES
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ID-1-A ID-2
LESIRA —CARNCTERISTICAS FIDORESCENCTA D, SOLVENIE (qui  D. SODUID {gn)  R{ (1001 TN

1 Cia.: Maldonado, S.A. - 20 9 45 H2P04
Tipo: BLPS
Color: Blanco

2 Cia: Maldonado, S.A. + 20 11.5 58 Li*
Tipo: BLPSRH
Color: Blanco

3 Cia: Maldonado, S. - 6 a3 Na*
Tipo: BL 20 .
Color: Blanco ++ 7 35 Ca

4 Cia: Maldonado, S.A. ~ 20 10 50 c1”
Tipo: Printorey esp.
Color: Blanco

5 cia: Maldonado, S.A. ++ 20 11 55 My
Ti) Lito M
Color: Blanco

6 Cia _Fab. de Fap. Mex - 20 6 30 Nat

Omega
Co
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ID-1-A in =2
# MUESTRA CARACTERISTICAS FRUORESCINCIA  D. SOLVENTE (cm) D. _SOLJIO {cm) RE {100) o
7 Cia.: Fab. de Pap. Meéx. - 6.5 33 N
Tipo: Copimex 20
Color: Blanco + 11.5 58 L]
8 Cia: Fab. de Pap. Mex. - 16.4 80 L
Tipo: BLPSHI 20.3
Color: Blanco - 10.5 52 C]
9 Cia: Fab. de Pap. MeX. + 20.3 12.6 62 L]
Tipo: Omega VO-5
Color: Verde ++ 7 35 Ce
10 Cia: San José, S.A. - 20.3 16 78 NC
Tipo: Tec Bord
Color: Amarillo
11 Cia: San José, S.A. - 20.3 16 78 NC
Tipo: Copia
Color: Blanco
12 Cia: San Jose, S.A. +r 20.2 11 54 b
Tipo: Sajosa -
Color: Blanco At 8.3 40 G
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ID-1-A D-2 }
ESTRA CARACTERISTIGAS FLOORESCENCIR . SOIVENTE {cm D._SOUTQO_{am 100 IoN
3 Cia.: San José, S.A. + 12 59 it
Tipo: Ripple 20.3 .
Color: Amarillo - 5.5 27 Na
4 Cia: San José -+ 11.2 55 Mgt
Tipo: Blanco f.. 20.3 b
Color: Blanco - 4.3 21 Sr
5 Cia: Kimberly Clark ++ 19 2.3 12 Ba*t
Tipo: Yoko~K-Bond
Color: Blanco
6 Cia: Kimberly Clark ++ 7.5 39 catr
Tipo: Yoko~K-Bord 19 N
Color: Verde - 5.7 30 Na
7 ma- Kimberly Clark - 19 2.7 66 Br~
COY.I.a
Oo or
8 Cla: Klmberl Clark + 19 11 54 Myt

rly Optico

Co or: Blanco
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I10-1-p ID~-2
MUESTRA CARACTERISTICAS FLUORESCENCIA  D. SOLVENIE [(cm)  D. SOLJIO {cmj  RE (1003 o
19 Cia.: Kimberly Clark - 3.7 19 sr™
Tipo: Aurora Bond 19
Color: Blanco + 16.7 88 felia
20 Cia: Neg. Pap. Mex. - 19 9.4 49 c1”
Tipo: BadiaBond colores
Color: Amarille
21 Cia: Neg. Pap. Mex. - 12.7 67 Br™
Tipo: J.B. Ledger 19 .
Color: Blanco - 6.3 33 Na
22 Cia: Neg. Pap. Mex. - 17.6 3 17 cst
Tipo: BadiaBond Optical
Color: Blance
23 Cia: Neg. Pap. Mex. A4 17.6 2.4 53 Mg*
Tipo: Cristal Borvd
Color: Blanco
24 Cia: Neg. Pap. Mex. - 7.6 9.1 52 [si0n
Tipo: Popular - ) 5 28 Hat

Color: Blanco -
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CARACTERISTICAS JON
Pefia P. + 17.6 11.2 64 it
{edger
Color: Amarillo
cia: loreto y Peda P. - 17.6 5.1 29 Na*
Tipo: B. Ancora s/M agua
Color: Blanco
Cia: loreto y Pena P, - 4.5 25 Na*
Tipo: B. Ancora c/M agua 17.6 e
Color: Blanco 10 5™ My
Cia: Loreto y Peha - 4.9 28 Ha®
Tipo: thmqrafla "M" 17.6
Color: Blanco +H 6.9 39 Cat+
Cia: Loreto y Pefia P. - 20.7 6 28 Na*
Tipo: Cristal Bomd
Color: Blanco
- 20.7 4 19 sctt

Cia: San Rafael, S.A.
Ti] Arana
Color: Blanco
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ID-1-A ID-2
MUESTRA CARACTERISTICAS FIDORESCENCTA  D. SOLVENIE {am D, SOLDTO {cm)  RE (100} IO
31 Cia.: San Rafael, S.A. - 20.7 4.9 24 Na®
Tipo: Tela-fino
Qolor: Rosa
32 Cia: San Rafael, S.A. - 5 24 Na*
Tipo: B. Ancora s/M agua 20.7
Color: Blanco - 10.5 50 c1”
33 Cia: San Rafael, S.A. ++ 20.7 7.8 38 catt
Tipo: Aereo Copy Bond
Color: Blanco
34 Cia: San Rafael, S.A. - 6.5 31 Na¥
Tipo: Piel 20.7

Color: Ante + 11 53 Mg+




3.6.2 MUESTRAS PROBLEMAS
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ID-1-A D -2
§ MUESTRA CARACTERISTICAS FIDORESCINCTA D, SOLVENTE {cm D. SOWIC (cm)  RE_(100) I
a Papel de fotografia 4+ 19.2 10.9 57 Mg
(45) Qolor: Blanco - 4.5 23 Na
b Papel lustre - 19.2 6.6 34 Na
(36) Color: Blanco
c Papel para escritura A+ 19.2 9.8 51 Cl
(21) Color: Crema - 4.6 24 Na
d Papel estafado + 16.6 36 Mr
(37) Color: Plata - 19.2 8 27 Na
e Papel secante ++ 19.2 10.2 53 M
(3) Color: Blanco
f Papel lustre - 19.2 6.3 33 No
(33} Color: Azul claro
g Cartulina - 19.2 14.4 75 Lo
(29) Color: hAzul obscuro - 8.5 44 H.
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ID-1-A -2
JESTRA CARACTERISTICAS FIUORESCENCTA D SOLVENIE [cm) D._SOIUTO (cm)  Rf. (100} ION
h papel para escritura ++ 20.2 8 40 catt
5} Color: Blanco
i Cartulina - 20.2 15.3 76 NOy
5) Color: Azul - 4.7 23 Ha*
h! Papel para escritura ++ 20.2 11 54 M;H
4) Color: Blanco - 5.2 26 Ha
k Papel secante ++ 20.2 7.% 37 cat
4) Color: Amarillo claro
1 Cartulina - 19.2 13.5 67 Br
8) Color: Amarillo ~ 6.3 31 Ha
m Papel para escritura - 20.2 16.3 80 NO3
3) Color: Amarillo - 9 45 HyFPO0;
n Papel filtro - 20.2 8.8 44 H2PO,:

Oolor: Blanco
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ID-1-A D -2
MIESTRA CARACTERISTICAS FLORESCINCIA  D. SOLVENTE {cm} D. _SOIUTO (o) RE_(100) IOH
i Papel revolucidn - 20 15 75 NOjY
15) Color: Café + 12.4 62 at
o Papel para escritura + 20 13 65 it
{5) Color: Rosa claro - 10 50 Cl
P Papel para escritura + 20 12.8 64 Li*
{18} Oolor: Blanca
q Papel para escritura - 20 15 75 NO3
(13) Color: Blanco +r 11 55 Mgt
r Papel para escritwa + 7.8 39 catt
(8) olor: Verde -+ 20 6 30 Na®
s Papel para escritura - 20 13.5 68 nr-
(34) Color: Blanco - 9.8 49 ci”
t Popel para escritura - 20 16.2 81 NOY

(26) Color: Blanco + 11.5 58 Li*
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ID-1-A ID - 2

UESTRA CARACTERISTICAS FIDORESCENCIA D, SOLVENTE {cm) D, _SOLUTO {cm} REf_ {100 ION

u Cartulina ++ 20.3 11 54 Mgt
(32) Color: Blanco - 4.5 22 Na*

v Papel para escritura + 20.3 10.2 50 cal
(2) Color: Blanco - 6.5 32 Na

w Papel para escritura - 20.3 3.5 17 ost
(9) Color: Blanco

X Papel para escritura +4 20.3 11.2 55 Mgt
(47) Color: Azul

. o+

y Papel para escritura + 20.3 12 59 i
(6) Color: Amarillo - 5.5 27 Na*

zZ Papel para escritura - 20.3 6 30 Na*
(27} Color: Amarillo

A Pepel para escritura ++ 20.3 11.2 55 X:iq:’:
(43) Color: Blanco - 4.8 21 sr
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(40)

Color: Amarillo

ID-1-A ID-2
# MUESTRA CARACTERISTICAS FIDORESCENCTA D, SOLVENIE {cm) D, SOUINO (cm) RE_(100) —_
B Papel para escritura ++ 19 10.3 54 M
(17) Color: Blanco + 7.6 40 C
o] Papel pata escritura + 19 2.3 12 B
(1) Color: Blanco
D Papel para escritura - 19 4.3 23 H
(48) Color: Verde
E Papel para escritura - 19 12,7 66 B
(19) Color: Blanco
F Papel para escritura - 19 12.7 67 B
(31) Oolor: Blanco - 6.3 33 N
G Papel copia - 19 14.8 78 N
(42) Color: Blanco
H Fepel para escritura - 19 9.4 49 C
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ID-1-A ID -2
TIDORESCINGTA B, SOLVENTE {om D. SOLNG {cm) RE (100

UESTRA CARACTTRISTICAS IOoN
1 Papel para escritura ++ 19 7.5 39 calt
30) colors Verda - 5.7 30 Na*
J m?el para escritura - 19 5.1 29 Na*
20) Color: Blanco

K ¥apel para escritura - 19 4.5 25 Nat
28) Color: Blance -+ 10 57 il
L Pa?el para escritura + 19 6.9 39 i
44) Color: Blanco - 4.9 28 Na
M papel para escritura - 19 4.9 24 Nat
39) Color: Rosa

N Papel para escritura - 19 10.5 50 cly
10} Color: Blanco - 5 24 Na
" - 19 6 28 Na*

PGYCl para_escritura
0!

Color: Azul
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ID-1-A
MUESTRA CARMCTERISTICAS FIGRESCERCTR IO
+
o] 1 para escritura - Sr
(22) Co?gr Blanco
p Papel para escritura A+ 20.7 7.8 38 cat
(16) or: Blanco
Q Papel para escritura ++ 20.7 11 53 M;*’
(11) Color: Ante - 6.5 31 wat
R Pafel para escritura 4+ 20.7 10.9 53 Mgt
(7) Color: Blanco
S 1 para escritura - 20.7 10.7 52 Cl
(12) Color: Crema - 5.8 28 Na*
+ 20.7 13.2 64 it

T
(41)

Yel para escritura
Color: Amarillo
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3.7 ANALISIS DE IOS RESULTADCS

Por medic de los resultados obtenidos de  fluorescencia, Rf Yy

caracteristicas macrosodpicas del papel, se identificd que algunas de las

miestras problemas corresponden a las miestras estandares anteriormente

analizadas:

MUESTRA ESTANDAR MUESTRA PROBLEMA
5 x (47)
10 z (27)
11 G (42)
12 B (17)
13 Y (6)
14 A (43)
15 c (1
16 1 (30)
16 r (8)
17 E (19)
18 D (48)
20 H (40)
21 F (31)
22 w (9)
23 R (7)
24 S (12)
24 c (21)
25 T (41)
26 J (20)
27 K (28)
28 L (44)
29 R (4)
30 0 (22)
31 M (39)
32 N (10)
33 P (16)
34 Q (11)
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En las mestras de papel analizadas se dbservo que un gran porcentaje de
dichas muestras contiens el ién sodio. Esto es debido a que en la mayoria de
las industrias papeleras estudiadas utilizan el proceso alcalino a la sosa para
blanquear la pulpa, asi como, el hipoclorito de sodio. También se encontraron
otros iones caw el magnesio, calcio, bario, manganeso, aluminio, litio,
cloruro, sulfats, nitrato y brumo. Estos iones generalmente se utilizan camo

carga y algunos son usades para proporcionar mayor blancura al papel.

Al hacer la primer identificacion de los iones con el reactivo revelador de
8-hidroxiguinolina al 1%, se dbservéd la formacidn de un canplejo que bajo la
Juz ultravioleta da un oolor amarillo y amarillo-verdoso flucrescente. Este
caplejo  llamade oximto del metal correspordiente es muy fluoresvente (+4)
cuardo se forma a partir de los metales alcalinotérrecs, presentando una ligera
fluorescencia (+) con algunos wetales alcalincs cane el litio y otros iones
como el manganeso y cobre. Como se puede cbservar no todos los iones se pueden
identificar con el reactivo de 8-hidroxiquinolina, sin embargo, con el segurdo
reactivo revelador de verde de bromocresol al 1% se identifican todes los iones
mediante la coloracién azul de ) la mancha que se presenta schre el papel
cromatografico. El color azul puede ser que log iohes interactian con la
estructura quimica del indicador verde de bromocresol cambiando su estructura a
la de la forma alcalipa. Fste imdicador acido-basicos tiene una coloracion

amarilla a pi = 3.8 y a pd = 5.4 es de color azul.

En cuanto a las muestras prcklomns amalizadas cbservamos que cuatro de

ellas no fueron identificadas corroctamente:

1) En la muestra I (30}, =2 identificaron los iones ca?t (RE(100} = 39} y

Nd+(Rf (100) = 30) en lugar del ion Br™ (RE£(100) = 66).

2) En la muestra E (19}, se erncontro al ién Br” (RE(100) = 66) en vez del

sret (RE(100) = 19) y Cu®¥ (RE(100) = 88).
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En ambos casos creo que la diferencia puede haber sido que me haya

equivocado en selecciomar la muestra.

Ia muestra L (44) presentd los iones Ca®t (Rf(100) = 39) y Ma® (Rf
(100) = 28), el resultado correcto eran los iones Nat (RE(100) = 33) y
it (rReo0) = 58) . En este resultado ooincide el 1idn sodio, pere
difieren el calcio del litio. Fstos dos icnes presentan flucrescencia bajo
la luz ultravicleta pero, el calcio es mis fluorescente que el litio. En
esta muestra pudo haber existido un corrimiento cromatografico inadecundo,
debido a que las condiciones de temperatura, saturacién de la cimara
cromatografica y  tienpo de corrimiento no hayan side les adecuados, o wa

posible contaminacién de la solucion de la muestra problema.

B la muestra x (47) se apbtuvo al idn M}” (Rf(100) = 55) en lugar del
jon 1t {(RE(100) = 62}, om ambos lones se cbserva fluorescencia a la luz
ultravioleta, siendo la fluorescencia del magnesio mayor gue la del litio.
Creo que la diferencia principal en esta muestra es la medicidn del Rf ya
que las manchas presentaron una forra miy irregular., Otyo factor que pudo
haber influido es la temperatura ya que, para que el Rf pueda ser
reproducido  adecuadamente se  pecesita  tener una temperatura constante y

controlada.

Alguras de las diferencias se pueden evitar si se marcan adecuadamente los
tubos que contienen las soluciones de las muestras de papel y también se
deben  desechar los tubos capilares después de cada aplicacidén.,  Ctuo de los
pardmetros que se  debe controlar es la temperatura, por lo que recaniendo
que se coloque un termdmetro en el interior de la estufa para poder estar
checando que la temporatura sea la adecuada. La aplicacion de la mestra

al papel crumtografico tambien tiene que controlarse que no exceda a 0.03
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ml, para gue no corra en otro espacio del cramatograma y no contamine a las

muestras vacinas.

Respecto a la confiabilidad del método empleado en el presante trabajo se
puede decir que tiene un grado aceptable de confiabilidad y de
reproducibilidad ya que, se analizaron 48 muestras problema de las cuales
se identificaron correctamente 44 por lo tanto, la confiabilidad es del
91.66%.



76

CAPITULO IV

COMCTUSTONES

la prueba de identificacidén de metales alcalinos y alcalinctérreos
realizada en el presente trabajo, es una técnica capaz de detectar cantidades
mly pequenas de estos metales ademas de otros aniones y cationes presantes en
el papel, por lo cual es de gran utilidad en Quimica legal como un parametro
mis para esclarecer los problemas de falsificacidn de documentos que tienen un
valor legal. la identificacion cromatografica de los metales alcalinos y
alcalimotérrecs, asi como otros iones que se encuentran en el papel es
caracteristica de cada tipo de papel y tambieén de la campania papelera que los
elabora, ya que para cada tipo se emplean materias primas especificas y el

proceso quimico es distinto.

Esta técnica de cramtografia en papel es exclusivamente cualitativa y
tiene un grado de confiabilidad aceptable. Como se puede abservar en los
resultados  obtenidos, existen alqunos papeles de diferente tipo que revelan los
mismos  iones, en estos casce, se puede diferenciar entre si por las
caracteristicas macroscopicas y microsodpicas de los papeles; tales como,
color, grosor, peso, sonido o cascabelen, identificacidn de las fibras,
cbservacion al microscopio de la distribucidn de las fibras y tambien se pueden
emplear otros métodos utilizados en la Quimica legal camo la determinacion del
tipo de pastas por el mitodo de Lofton-Merrit, Hezberg, etc.

Ia identificacion cromtogrdafica de metales alcalinos y alcalinotérrecs
presentes en papel ofrece las ventajas de ser una técmica rapida (aprox. 8
hrs.) vy sencilla en su ejecucion, ya que el material y reactivos necesarios
para su desarrollo son de facil adquisicion, también es econdmica ya que
permite analizar 7 muestras por hoja de papel cramtografico, ademas de que no
es necesaric  disponer de personal ni de equipo especializado para
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realizar esta prueba, aungue existen otras técnicas crometograficas mds
confiables tienen el inconveniente de ser mis laboriosas y de mayor costo.

Otra de las ventajas que presenta este método es que a pesar de ser una
técnica destructiva oamo todas las pruebas quimicas, sdlo se pecesita 100
miligramos de la moestra de papel para obtencr 1 mililitro de la solucicn
concentrada de la muestra problema, oo la cual se puede realizar hasta 30
andlisis crumatogréficos. En Quimica logal se regquiere de pruchas como esta en
lJa que se amlean cantidades pequefas de muestras problemas para su analisis
con el fin de conservar una parte para ser exmminado por peritos de la defensa
en caso de que haya un juicio y en este caso la técnica aplicada en el presente

trabajo satisface este requisito.

Esta técnica presenta una desventaja, la cual consiste en que se puede
contaminar muy facilmente, por lo que se recamienda utilizar tubos limpics y
erjuagados con agua destilada, también se debe usar un tubo capilar para cada
mestra que se apligque en la cromatograma. ES necesario usar quantes al
manejar la hoja de papel cromtografice una vez tratado con la solucion de
lavade, por que de lo contrario, se contaminaria con los iones presentes en el

sudor de las manos.

Se recanienda colocar la muestra exactamente en el centro de cada division
del papel cromatografico con el fin de evitar que la muestra se pueda deslizar
hacia la otra divisién y mezclarse con la muestra vecing. Esto se puede evitar
sl entre cada division del papcl para camatografia se realiza un corte
vertical.

En general esta técnica puede ser de gran utilidad en Quimica legal como
apoyo a otras ya existentes en el Estudio Técnice de Documentos del cual forma
parte la Identificacidn de Papeles, problena que se presenta diariamente en
ilicitos como en las falsificaciones, adulteraciones y substituciones de firmas
y manuscritos, mismos que se realizan sobre el papel que es la base de

cualquier documento.
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