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A mis hermanos



INTRODUCCION



Los quimicos en la actualidad se han acostumbra-
do al uso de instrumentos complicados para conseguir
una mavor exactitud en sus operaciones  es interesante
hacer hincapic que existen ciertos métodos que a pe-
sar de su simplicidad ofrecen una extraordinaria exac-
titud v especificidad uno de ellos es el andlisis cromato-
grafico, que ha hecho notables adelantos en la bioqui-
mica, en Ja quimica lnorganics, en L quimica Organica,
y que parece astmismo suministrar la clave de un na-
mero de problemas de gran actualidad. Por eso conside-
e de pran interés o] hacer un estudio somero de esta
rami, en la parte correspondiente al Andlisis en Papel
Filtro de Compuestos Inorganicos.

[ste estudio tiene una wran importancia va gue pre-
senti muchas ventajas en la quimica, como la rapidez
de su procedimiento, desde luego sin sacrificar su exac-
titud, la cconomia tanto en trabajo como en dinero y
tiempo vy ademas presenta la facilidad de que dichas
pruecbas pueden ser conservadas en copias fotograficas.

El objeto de este estudio es un intento para simpli-
ficar lo mas posible I marcha de Bunsen, suprimiéndole
la separacion de cada grupo, v haciendo Gnicamente una
separaciéon general para darnos una idea de qué catio-
nes podrian existir.

En ¢l caso particular de ia Cromatografia en Papel

Filtro se tuvieron que llevar a cabo numerosas pruebas
para poder lograr una separacion lo mas perfecta po-

sible.
Se tenia que ir probando la efectividad de cada



reactivo; on algunos casos hubo que sacrificar la sen-
sibilidad por la exactitud,

En cada grupo de fa marcha de Bunsen se tenia
que probar cada reactivo, para cada elemento, v osacar
el reactive especifico, desde Tuego tomando ol de mejo-
res cualidades, v que no fuera o interferir ningin otro
cation de los existentes.

Como se puede ver la seleccion de los reactivos fué
la parte mis complicada, ya que como no se hace una
separacion preliminar cra necesar o gque cada reactivo
fuera especifico para cada cation,
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CAPITULO |

GENERALIDADES SOBRE METODOS DE
ANALISIS CROMATOGRAFICOS



1.—Historia,

Los primeros experimentos en el analisis capilar se
deben o [ F. Runge quien en 1850 analizd mezclas de
colorant =« sobre un papel secante, y aun antes habia su-
gerido pruebas de manchas para las disoluciones blan-
queadoras usando un tejido de algodon tenido o un pa-
pel imprsgnando con almidon potasico.

Sciv ubetr, (1861) a guien generahmente se le con-
sidera como o} inlciador del analisis capilar de logs com
pucstos morganicos indicd gue siose introduce una tira
de papel en el agua que contenga sales inorganicas, el
agua asciende por ¢l papel Hevando estas sales, El frente
liquido v anza mas que los cationes, los cuales se mue-
ven independientemente, segtn su estado relativo de di-
fusibilicdad.

Ma: ravde Tawett (1906) desarrolld ompliamente
sus métedos, vy ose considerd o este senor como el inven-
tor de Lt cromatografia por absorcion pero en fecha re-
ctente s+ ha senalado que el guimico D Day (1897)
habia publicado unas observaciones interesantes sobre
la puriticacion del petroleo crudo, por filtracion a través
de una colunmna de piedra caliza pulverizada, consiguien-
do mas tarde aislar por dicho procedimiento diferentes
fraccion <. Siguiendo a Dav los quimicos alemanes En-
gler v Albrecht usaron un método semejante para el
fraccion, miento de mezelas de hidr tos de carbono vy
otras sulstancias,

Lo téenica seguida por Tswett 1edd cast olvida-
dav durcnte unos 30 anos, vy no fué¢ .o hasta (1931)
en que Lo investigadores Ruhn, Winterstein v Lederer
trabajanio en mejores condiciones logaron separar por
adsorcion cromatografica ol caroteno vegetal en sus va
rios componentes, y dicron con este paso el impulso ne-
cesario 1 s experiencias inicladas por Tswett,
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A partir de esta época el desarrolly se ha dejado
notar ya que en estos altimos 25 anos se han escrito
una infinidad de articulos, que tratan de las separacio-
nes de los mas diversos compuestos.

El lento avance que tuvo la eromatografia dcspués
de su descubritniento, se debid a la falta de material pa-
ra preparar andlisis cromatograficos por métodos macro-
quimicos y segundo a la creencia general, de los quimi-
cos Wilsjatter v Stall, que en un principio suponian que
la adsorcién descomponia o alteraba los compuestos la-
biles del tipo de los pigmentos de las hojas v tercero, la
guerra 191418 que impidio las publicaciones de Tswett.

Tuvo vran intluencia en el desarrollo de la croma-
tografia el hecho de que Wilsjatter desechando sus teo-
rias empeza a aphicar los métodos de adsorcion en dis-
tintos procesos, que diera buenos resultados, v que in-
dujeron o los demas quiniicos a trabagar por adsorcion
en columna empezando en esta forma una de las dos
escueclas en cromatograting I alemana que se caracteri-
76 por trabajar exclisivamente cn columna, la segunda
es laanglo americana que tnabaga principalmente por
mdtodos de particiconm bien sean éstos en gel de silice,
almiddn o papel

L gran tmporiancia que tiene hoy dia Lo eromato-
grafin por particion se debe o los doctores A\ ] RO Mar-
!iﬂ. clt' (‘.‘Hnln‘i!]:_z(*, A} ],nn(l(m, 1 SUs h';a})zljns con R
Consden, AL Gordon v RO M Syngee.

Fan 1938 Neuberger se intereso en la separacion de
los aminoacidor v observd gque el cocliciente de parti-
cion de los aminodcidos acetilados entre el agua y un
disolvente organico inmiscible, diferia para cada amino-
acido.

Esta observacion fud ampliada por Martin v Synge
(1941) que idearon un raro aparato de 14 platos para
la separacion continua de los aminoiacidos acetilados.
Martin y Synge (1941) decidieron simplificar ¢l equipo
y aumentar ¢l niimero de substancias separadas con un
parecido cocliciente de particion, increraentando el na.
mero de platos tedricos vy decidieron usar un soporte
(inerte gel de sidice) para sostener una de las fases
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(agun) v hacer pasar el disolvent - inmiscible o través de
una camara de agua conteniendo el de Slice,

El ;‘)rncwlimirmn fud dificil y tedioso y Ta sepiara-
cion del xoprte erte dejabin mucho (e desenr.
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por {);xp»'i Pty corne connorte et Core b ne del
papel filics be acarilacidn de os ananodados no necesa-
riamente terdein gque wer Liroa, v odichos sminaicidos
podian ser ohors derern iedos directatente e el piapel
por tratamients con ninhvdring
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clase de adsorbente se ha usado, o bien tanbién se pue-
de dividir segin o téenica de desarrollo, que seria asi:
por columna fa cromatografia Hguida v otros métodos.

Los procedimientos por imtercambio ionico desde
hace mucho tiempo, han sido enpleados en el tratamien-
to de las aozeas duras pera solo recientemente se les em-
plea en wrandes escalas en Lo cromatooratin analitica
Las primeras sobstancias empleadas son Les zeolitas que
si bien son jeeatables en o solucion acida, se les emplen
para ol cambio de jon Na por atros cattones. Ciertas
resinas sinictico s poseen propicdades productoras dees-
te cambic onco Coarbones sulfonatados o resinas gque
contienen crupos Jde ac sulfdnieo cstin enuso corrien-
te hoy en v mediante ellos se constiue of cambio de
los tones FE o por ctos ones Tambidn existen resinas
basicas copaces do vroducir o canbio de amones, Con
estos adsorbentes s anoldeulas adsorbidos son retenidas
por fuersas electro estiticns de manera aue no es la es.
tructura molecuban, simo Lo carga ol principio detevmi-
nante de in adeorcion. Lo elucion se efectiin por solu-
ciotres sabmie acidas o aleadinne,

E".n 1‘\ ('Ulll\i&l“‘,(l’i\“d pror {);ul'ti(‘il')n GQule s un pro-
ceso de difvsion seleetiva, se hacintroducido ol aso de la
gel de silice cnmo adsorbente en el andlisis cromatogra-
fico. Fsta cilice puede ser una cantidad aproximada de
la mitad de su peso para formar el gel sin que se ob-
serve hiimedo: de esta manera mediante un gel satura-
do pucde obtensrse un cromatograma cmipleando como
disolvente, cualquier compuesto que reuna las condi-
ciones de inmiscibilidad total o parcial ea el agua, Con
la conveniente scleccion del disolvente no hay adsor-
cion en la silice misma sino que el cromatograma de-
pende exclusivamente de o particion entre el disolvente
y ¢l agua.

Pueden emplearse otios liguidos en lugar de agua,
como también puede reemplazarse el silicato por almi-
don, celulosa v otras substancias,
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Durante los altimos afos ha existido la tendencia
weneral al trabaje con substancias incoloras; seguir el
curso de la separacion cromatografica mediante 1o ob-
servacion del pereolado que deja Te colimng © no de la
columns mismna, 1o distribucidn cromatografica de los
diversos compenentes puede detorninarse mucho méas
exacia v oconvenientomento con este metodo que es, en
verdad, esencial on todo experimento relacionndo con
la teoria formal de la cromatoaratin Se presta ademas al
uso de ciertos aparatos automiaticos en donde se ha em-
palmado un mmcrotimterferdmetra 8l extremes de Iy co-
lumnn o lecture del incics e refracoion del liguide
que ﬂn}.'r del apatato, o cortos intervalos, viene a ser
como un registro continuo de la distribueidon de I con-

centracion en relacion ol volnmen,

Se pueden asimismo hacer uso de otras propieda-
des fisicas tales como la conductividad, absorcién de la

c . . . .
luz v funciones potenciométricas con propésitos seme-

jantes.

coovin sy generalizada, os el co-

R}
.

3 .
lector avtomitico de fracciones de Mon-e v Stein, En
M

€ste se recogen peguenas fracciones de

Orro aparmto de s
1
i

€
vente en unos multitud de tubos de ensayve, fiados & una
rueds horizantal que gire, cunnde un ndmers determi-
nado de gotae by cado en oune de los tubios colocande
en su lugar al siguiente.

Ortros aparatos eEtan r'~;_u‘ie}d«:)5 130T :imnpﬁ O pPrso
recogido, al concluir vl experimento se analiza €l conte-
nido del tubo determinandose la presencie de las sups-
tancias. En muchos casos la combinacion del colector de
fracciones, con o rewistro continuo de la concentracion,
semejante al obtenidg con ol microimnterferdmetro seria
lo mas ceres del ideal

e

La columna cromatogrddfice que s- usa es en sec-
clones v ol material cs acero inoxiduble.

Para los trabujes en micre escala el método prefe-
rido es el papel Hilto, recogiendose e liquido que fluye
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a gota en dicho papel que pasa muy lentamente por de-
bajo del grifo de salida de la columna,

Fl papel {iltvo se coloca en un tambor givatorio
cuvo movimiento esta engranado a un tornillo gue mue-
ve al vje del cilindro en unas (liv'z horas Cada gota pro-
duce un punto en el papel, v los puntos forman una
¢ %pn.\] El papel se (l< sarrolln con los reactivos adecuados.

(nmp.\r.nnu nto de una substancia que se des-
plaza a través de une columna cromatogriafica en un
medin dado depende de T afinidad de 1o substancia para
cl matenial de fa columna de dicho medio. Por lo gene-
ral desconace dicha atinided v oen particular, su depen-
dencia en la concentracion de la substancia, o cual in-
fluye en L isoternma de adsorcion,

Sidejamos que una substancia a una concentracion
C, percole a través de una columna que contengra un gra-

mo de adsarbente, observamos gque la

(‘(\1\”1\“.‘\ ql]('({i\ }-.\Y\H'{\(L\ ';'Ui\“(]() }h’l-

. : ) va pasado un volumen f(¢) o de di-
[ S
i"’ s cha substancia, wual il pPrso gque pue-

da =er adsorbide por g, del adsor-

Al bente, De este modo, al principio s6-
Lo o0 lo podra fluir el disolvente puro, y
,_:k‘ Unicamente cunndo se hava aleanza-
’ do ¢! volumen de “retencion” o de
B e “mvasion f(c) ¢, aparccera la subs-
‘ tancia, por lo coman en forma de un

E;“ frente muy marcados,
L“:“: Asumiendo que ol cromatograma
c &} estd representado por una curva ob-

’ LN

tentda trazimdo la concentracion en

Fig. 1. fracciones sucssivas del percolado co-
mo una funcién del volumen misimo, es posible distin-
guir tres tipos principales de cromatogramas:

Analisis Frontal:

Si se deja que la solucion en un recipiente A, con
uno o mas componentes por analizar pase a lo largo de

—_ 20 —



la columna B, se ob-

‘ serva que el soluto se
adsorbe, v mueve
mas lentamente que
< el frente de la solu-
cion, por lo que pri-
) mero saldra disolven-
Ll ._N - te pure que pasa a la
i celda C, Fig. No. |
= dando una concen-
tracion de O. Cuan-
Tig. 2. do el frente de la ban-

da de soluto pasa el filtro la concentracion de la celda C
aumenta rapidemente, dando una grifica de concentra-
cion contra volumen en un cscalén definido. Cuando
Hega ol frente del segundo soluto que ha sido mas adsor-
bido que el anterior, se nos fornmard un segundo esca-
lon (Fig Noo 2) Faidentemente solo representa una se-

paracion parcial va que las zonas se superponen, adn
ast ¢} método es muyv anul; como por ejemplo, en el es-
tuchio de la homogencidad de Las substaneias, Flasido uti-
lizado principalmente por Clacsson para el andlisis de
las mezelas de acidos grasos y otras substancias.

El segundo tipo de cromatogramas, obtenido me-
diante el andlists de clucion es en esencia el mismo que
el obtenido por Tswett,

Se absorbe
c i una peguena
cantidad de la
mezcla en lo al-
to de la columna
A v a continua-
cion se hace que
¢sta descienda
por B, mediante
———— un eluyente. El
poder de resolu-
Flg. 3. cién de la elu-




cion depende principalmente del coaracter de la tuncion
f(c). Fn el caso mas simple v favorable f(c) es una
recta esto es: Bl peso de materdal adhevido o la colum-
na es proporcional a la concentracion. Asi sucede en la
disolucion diluida de substancias que obedecen o la
Isoterma de T angmun

Las zomiss ~e mucven por tnto s distorsion a tra-
vés de L colummna, < st estd perfectamente formada,
y la posicion del percolado seriv independiente de su con-
centracion, sin embargo la Isoterma de adsoreion es por
lo weneral mas o menos curva de modo que ¢ £(c¢) de-
crece en razon directa o C0 Flo causa que las concen-
traciones paas biages seomuevan mas lentamente y o zona
seextienda gradualinente v pueda adguiviy una cola muy
difuca come e apreaa en i Noo 3 Este fendmenece
(l(‘ !('\ ('-'Ll ;fl“"(](‘ };\5\\“ poee tan {H")‘]\I‘l(‘in\(l(V ll\“' -\(_‘3\"(' p\)l’
perturbar la scparacion,

\(') LR AN AN A l'd(;n e (!iij..f!;n:\‘ 11'\14' RARES] (l(‘ ‘():i pt'()‘
blemas mas praciice de b cronatosratin e elimimar en
los ])()si‘;)lv' este fendim no (}r' 1 \iH]-!.

El tercer tipe de cromatografia os o comocido con
el nomibane de aandlisi por desplazamiento, Cuando es

tretible sirve pa-
c 4 s evitar s cola
¥ opresenta ade-
mas otras carac-

teristicas antere-

- === santes, También
S' ”Bg en este caso se
Yo | ”‘,‘Lt::‘:‘q pone una peque-

-‘*—_‘7"— na cantidad  de

mezela en lo al-
Fig. 4. to de la colum-
na, pero en ves de cniplear un agente cluyente se ana-
de una disolucion de una substancia, o) agente se des-
plaza o B, mintras que ésta cs absorbida inds fuertemen-
te que ninguno de los componentes que se desea sepa-
rar. Debido o la competencia mutua por ! adsorbente

— Y



que es muy comiun en los fenomenos de superticie los
componentes se ordenan en una sucesion de zonas ad-
juntas cada uni con una concentracion constante y ca-
racteristica, dandonos un diagrama en la IFig. No, 4.
La figura No. 5 muestra una explicacion de este
fenomeno apareciendo en ella las isotermas de adsorcién
de un nimero de
:“ substancias, con el
/D agente de despla-
ramiento D en lo
alto, Podernos tra-
s una linea de
velocidad o D des-
de ol origen que re-
presenia vilore s
c t{c) constantes
v es por lo tanto el
hgar para fas con-
centraciones qgue

se deeplazan o la
misma velocidad a
traves de la eoliim-

v na. Las intersec-
k ctones  de estas
concentraciones de
la zona en el cro-
matograma segun la figura de arriba (abajo) debe no-
tarse que en este caso todas las zonas se mueven a la
misma velocidad tan pronto se ha alecanzado el estado
estacionario. Las “colas” quedan eliminadas, debido a
que cualquier trazo de A que tienda a quedar retrasada
en la zona de B se encontrara rodeada de una substan-
cia que sufre mas marcada absorcion que ella misma
y por consccuencia deberd desplazarse de nuevo a su
propia zona A,

Tig. 5.
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CAPITULO 1I

PARTICION CROMATOGRAFICA EN
PAPEL FILTRO



LI usa de papel filtro como ua medio para la se-
paracion, identificacion y estimacion cualitativa y cuan-
titativa de substancias, Organicas, Inorganicas v Biolo-
gicas es uno de los mads modernos campos del Analisis.

La facilidod con que se han logrado hacer analisis
con cantidades tan pequenas, como microgramos,  de
substoncias ton camplejas, que antes se consideraban
impaostbbes deamalivar, voln rapides del métado que va
acompaniada desde loego con o exactitod del mismo;
' co da teethdad con gue dichos pa-
[)(‘lrs P (e ~od totogratindos VY OCOUSCIVATSe Dt com

otro factor pportante

prn!).u‘innf'x. Vorsto lh'\ ht‘(‘]ln guie lengt impnrtzm—
cia enorme en ol campo del andlisis,

o dificultad en obtener buencs cromatogramas de
las substancias por anadicar depende de los sipuientes
factores que desde fuego inthuven en los resultados.

I "vl)l'()p):‘(i.n?rsw i'Al'\'l(nr-: el Pi\;):,‘l‘

J e Dimensiones v torma sceométrica del papel.

3 —Propicdades quimicas con respecto a las im-
purezas residuales.

do-=Temperatura o la cual se ha efectuado la se-
paracion.

5 —-Disolventes usados en papel.

TECNICA DE PROCEDIMIENTO

Muchos v diferentes métodos v téenicas han sido
estudiadas para el papel cromatografico.

Algunos de estos métodos pueden ser adaptados
vara la separacion de machas clases de compuestos,
otros tienen una aplicacion limtada. La gran ventaja
del papel cromatografico ¢s que pueden obtenerse muy
buenos resultados con simples v no complicados apa-
ratos.
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Los aparatos mas sencillo  con los cuales se pue-
den trabajar scria, unas pipetas capilares de unos 10, 20
cm. de largo por | mm. de dii netro; en la boca de sa-
lida, unos v s de precipitade , tubos de ensayo y fras-
cos reactive

A o cinuacion daré una serie de métodos los cua-
les pueden ser usados exclusivamente en cromatografia
en papel; como se vera, casi todos los métodos han sido
estudiados principalmente para aminoicides, pero con
ciertas modificaciones han sido aplicados a compuestos
inorganicos, que cs el objeto de este estudio.

METODO 1
ANALISIS CAPILAR

Alrededor de 1860, Schbein estudid el analisis en
papel filtro, ver capitulo 1T en la parte de historia.

Esta observacion fud la base del andlisis de colo-
rantes. Goppelsrocder nombrd o este analisis de colo-
rantes, (usando papel filtro), "Amnilisis Capilin™, Gop-
pelsrocder aplicd eote mdétodo o Lo separacion de los pig-
mentos en Lo plontas, alcaloides, gracas v oaceites, ime
purczas en los productos comestibles, cte. El principio
de este analisis se basa en que la substancia era absor-
bida en un papel filtro directamente de su solucion, el
avance (Altura) de la substancia v el frente del disol-
vente fueron observados v correlicionados. El " Anali-
sis Capilar” difiere de la particion cromatografica en
papel, la cual fud desarrollada RO onos despuds en que
no se uso disolvente desarrollador.

Goppelsrocder  (1909)  desenibe  detalladamente
una camara cromatografica, la cual difiere poco de las
hechas actualmente.

METODO 1l
DESCENSO CROMATOGRAFICO

Condsen, Gordon y Martin (1944) primero repor-
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taron con muy buen éxito, una separacion de una mez-
cla de aminoacidos por descenso en papel cromatogra-
fico. ,

Lo exencial del aparato consiste de una tira de pa-
pel tiltro, cava extremidad inferior es sumergida en un
recipiente conteniendo el disolvente, La tira de papel se
Cn(“)‘::\ enoUna CAmaa rvrm(lz\ al atre Y Si\l\lri\di‘\ con
agua v disolvente. La vasija estd provista con una barra
arriba de o cual el papel pasi para evitar que se sifonee
por capilaridad. Fete procedimiento es para aminoaci-
dos.

Rocklind v Dann han hecho asu vez una modifi-
cacion al método en el cual him substituido la caAmara
crun];\lm,:r."\fi('.\ o tubsos de cnsavoe como camaras de
desarrallo, v desde Toepo se utilizaron tiras de papel mu-
cho mas peguenas, Como se puede apreciar en estas
condiciones o pueden sacar muchos resultados en tiem-

pos cortos v con un equipo muy simple v facil de adap-
tar.

METODO il
ASCENSO CROMATOGRAFICO

La téenica del ancenso en papel cromatografico, la
cual fud usada por Sch enbein, Goppelsroeder, tiene mu-
chas ventajas sobre L téeniea del descenso, consisten-
cia de resultados, simpheidad de aparatos, y facilidad
con que un gran namera de ondlisis pueden ser hechos
(C"Williams 1948™) . Fl aparato consiste de una camara
herméticamente cerrada de un tanano apropiado y un
rccil)i(‘.l]l(' ‘)i\]'i\ (‘()l()(‘-’\r ('l (liﬁ()l‘-"'l\‘(' ¢ (‘l f()hd() de li’l
cimara,

S pueden efectuar cormatogramas monodimensio-
nales « bidimensionales.

La ventaja del uso de eramatogramas bidemensio-
nales ¢s que cuando existen problomas con coeficiente
de particion muy cerca, el uso de dos disolventes au-
menta considerablemente ¢l poder de resolucion del ana-
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lisis, va que ef valor de RE depende mucho del disol-
vente utilizado.

METODO IV
ASCENSO Y DESCENSO CROMATOGRAFICO

La teeniea de Block (1930) combina 1o mas no-
table v mejor de ambos mdtodos, ascenso vy descenso
cromatografico, fas plicas de papel filtro contentendo
las srotis de las muestras QU Ve v ser analizndis e
vartla de vidvies o etrmo mas lare
wo s sumergido el disolvente de

(UI‘,Z-\(!.X .\Ui)i’(' LR R A FRY
manera que el di-
s()‘\'(‘n!fn ascienda Doy (‘.\;\il.‘n'h“.;!(‘ Vopie pase poy L vin
il e vicheio v bage Bt ol otro fado.

“amara Cromatoorafica.
Ciamara Cromatogratic

Las cammas cromatooraticas de las cuales he ha-
blado v que se s en loo mdtodos anteriores constan
de lo sigviente

Una carn de vidiio con su tapadera movible, Ta
cual puedi corear horméticamente una varilla donde se
sostendrin los papeles filtros, v recipiente colocado en
el fondo de dichin chmarn donde e pondied ol disolvente,
un termometro, ol cual sirve para tener control de tem-
peratura, v hojas de papel filtro, va que sean en tiras
o circulos; fquedando asi constituidas de una manera ge-
neral un cAmarn cromatoeratica,

METODO V
PAPEL FILTRO CROMATOFILA

Un mftodo antomatico niuy interssante es el que
tue desarrollado por Mitcheel (1946) v e dié el nom-
bre de "Cromatotila™,

En un recipiente que tenea aproximadamente una
capacidad de 2 litros, ¢l cual deberd contener el disol-
vente, con 40 papeles filtros en forma de discos de la
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marca Whatmaen No. | de 9 cn. de didmetro son colo-
cadas en el fondo de la pila. Encima estan 25 hojas con-
teniendo una mezela de aminoacidos o mezela de ca-
tiones v en la parte superior (las primaras 6 hojas de
papel filtro se colocan con ¢l objeto de homogenizar
el paso del disolvente) un paquete de nueve papeles
filtros completa L columna, Ea estos dltiimos nueve pa-
peles filtros e donde se obtiene 'a separacion croma-
tografica, cvactamente eoma st fuese una columna cro-
matografica

Fl distribuidor s Henado con la mescka de disolven-
tes, despucs de unas 28 horas, Lo columna es quitada y
los discos de papel filtro son extraidos, su principal apli-
cacion ha sido o lae envimas

METODO VY

FASE REVFERSIBLE EN PAPEL.
CROMATOGRAFICO

Boldingh (1948) ha separado ésteres de acidos gra-
sog insolubles en avua por uni téenica "Fase reversa®. Ti-
ras de papel de la marce Scheichier v Schull No. 595 son
sumergidas en hule valeanizado, seeadas en aire, enjua-
gadas con una mezch de aleohiof v acetona vy abundan-
te acetona, 2 eomtenido de Ly goma de papel es cerca
de 30,

l,‘U:‘ (":H-n's ({c- i‘u'i(iur«' Irasos Son dr:sm'rn“;\dos con
metanol o metancl acetona (V- V) ;v se han obtenido
buenos resultados,

METODO Vi
PAPEL CIRCULAR

El principio de esta téenica es que las substancias
por analizar son resueltas en zonas circulares, en lugar
de bandas (Butter 1948, Goppelsroeder 1951) . Una cola
es cortada de un papel filtro y sumergida en el disol-
vente desarrollador después de que una gota de la subs-
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tancia por ser analizada ha sido depositada sobre el pa-
pel.

Modo de Operar

La gota que va o ser atalivada es colocada en la
punta y secada al aite el disco es entonces colocado en-
tre las dos capas de vidrio, la inferior conteniendo el di-
solvente desarrollador que por capilaridad el disolvente
podra ascender, v Ia velocidad del desarrollo puede ser
facilmente controlada por la anchura de la cola v la dis-
tancia entre la superficie del liquido v el plano del pa-
pel.

Para Lo mavoria de las separaciones, el desarrollo
de un circulo de un didmetro de 6 cm. o menos se lleva
unos 10 minutos, e Strang (1952) ha establecido re-
Taciones matematicas de estas vartables con respecto a
];‘ \'('](7('“]«"(1 (ll' (1"9;;\['1’()11(’.

Identificacion de Zonas

l.os componentes de T solucidn problema se iden-
tifican dando zonas colonidas.

El cromatograma es rociado con una pipeta la cual
contiene reactivo especifico el cual nos dard el color de-
seado.

METODO VHI

ELECTROFORESIS

Los grupos de moléeulas que poscen cargas son
resueltos con buen ¢xito en papel, por la aplicacién de
un campo eléetrico, esta téenica es lamada papel elec-
tro o lonoferesis. N

Describiré aquellos métodos capaces de poderse le-
var a cabo con simples equipos encontrados en cualquier
laboratorio.
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Electroforesis

Durium (1950) uso una tira de papel filtro col-
gada sobre una varilla de vidrio. Los extremos de las
tiras eran sumergidas en dos vasos conteniendo solucio-
nes buffer de adecuados pH y arcos de carbén de 8
mm. de diametro para los electrodos. El aparato con-
siste de dos vasos, sirviendo los vasos como recipien-
tes para clectrodos, cubiertos por una placa de lucita.
La operacion es llevada a cabo en un cuarto frio.

Una modificacion de esta téenica fué hecha por
Gordon (19%2). empleando un aparato muy  simple.
Una tira de papel filtro tratado con una sol. buffer de ve-
romal 005N (PHSE.5) s suspendida con dos varillas
de vidrio eolocados en angulo v son sumergidas en dos
vasos contentendo una solucion buffer v electrodos de
carbon. Un potencial de 5 volts ecm. es aplicado duran-
te 18 horas v lax sonas von identificadas, secandolas y
por Wltimo < trata el popel con azul de bromofenol.

TERMINO Rf.

Harta ahora no mas b edtado nombrando  e!
término R pero sin decir qué es v ¢como se puede ob-
tener, pues bien ol tédrmimo RE s la relacidn que existe
entre el avance del soluto v el avance del frente del di-
solvente v que st b expresamos en forma de ecuacidn
nos quedard asi:

Movimiento de banda de soluto.

Rt S
Movimiento del frente que avanza el
liguido.

Martin y Synge sacaron una relacion entre el coefi-
ciente de particion y velocidad del disolvente. Asi que
el valor de Rf. fué medido del movimiento de cada ban-
da y el movimiento del disolvente v el coeficiente de
particion fue usando i siguiente ccuacion,
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A A
i .

RAs As.

en donde: L. coeficiente d= particion gramos de

soluto por milimetro de fase no mévil
por gr. de soluto por mm. de fase mé-
vil en equilibrio.

A Arca de la seccion transversal de la
columna,

As  Area de la seccion transversal de la
fase no movil.

Ald Area de la scccidon transversal de la fa-
se movil.

Se s caron valores teodricos, es dedir, se caleularon
antes de levarse a cabo experimentalmente y se com-
pararon «on coclicientes de particion obtenidos por mie-
dida dire -ta, dandonos valores iguales.

Covsden, mostrd gque la teoria desirrollada para
una columna cromatografica podra ser aplicada a la
particion cromatografica en papel filtro de fa cecuacién
anteriar, :

A
R e
A LA

Sin embargo R no ¢s convenient: medirlo en cro-

matogramas en papel, asi que un nuevo simbolo de Rf
fué introducido,

Movimiento de la banda de soluto.

Rf

Movimiento del frente que avanza el
liguido.

Cada componerte tiene un Rt caractenistico el cuat
varia con la temperatura y la clase del 4isolvente usado.
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CAPITULO I
EXPERIENCIAS DE LABORATORIO



Como ya se dijo anteriormente la finalidad de es-
te trabajo es ln de encontrar un procedimiento rapido
y sencillo para identificar los diferentes cationes de una
mezcla de sales Inorganicas, eliminando si es posible la
separacion tan larga de la marcha de Bunsen, y sola-
mente ejecutando una separaciéon por grupos de los
cationes ¢ identificando estos por reactivos apropiados
en presencia de los de su mismo grupo.

Papel Filtro

La serie de prucbas que se han llevado a cabo han
demostrado que el papel Whatman 1, es el que mejores
separaciones nos ha dado, va que este papel es el que
tiene mejores cualidades pura poder efectuar un desarro-
llo analitico.

Las cualidades tomadas en cuenta fueron las si-
guientes:

1) Claridad de la separacion.

2) Difusion de las gotas.

3) Menor grado de formacion de manchas o rayas,
probablemente causadas por impurezas en el
papel.

Desde lucgo que estas cualidades no dependen tni-
camente del papel para lograr una mejor separacion,
sino que desde luego los reactivos también influyen, pe-
ro si, el papel es un factor determinante para lograr me-
jores y mas claras separaciones.

Los diferentes tipos de papel usados fueron What-
man No. |, 4, Schleicher-Schuell No. 590, 650, sien-
do 4 tipos de papel filtro usados para hacer nuestra
comparacion.
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Reactivos:

I i seleccion de los reactivos desde luego es una de
las partes mas complicadas del estudio, pues romo ya
se dijo, cada reactiva selecaonado tenin que ser espe-
cifico v procurando a la ver gque fuera lo mas sensible
posible. v muchos casos Lo preferencia o usar reactivos
organicos se debid principalmente o que nos daban las
separaciones mas ezpecificas v claras,

El reactiva juega un papel muy importante en es-
te estudio yva que casi es el factor principal para lo-
grar una buena separacion, desde luego con la ayuda
prestada por ¢l papel.

Adicion de Disolventes

- Con mucha frecuendia ademas de los reactivos pro-
pios para cada cation se hice uso de disolventes orga-
nicos los cuales tienen por objeto que las vonas croma-
tograficas se sepoaren mas entre ellis v e puedan iden-
tificar con mas facilidad fos diferentes colores, es decir
hay una variacion en sus valares RE

Butanol 1-N HCL - =S¢ prepara saturado  n-buta-
nol con IN dcido clohidrico, separa, Cu, AL Cr /n vy Mg,
y algunos clementos poco comunes.,

Butanol- 3N HOT. ——-Fate disolvente separa mezelas
que contenyan Ph, Hy, B Cu v Cd.

Acetilacetona-H Clacetona —Se prepara agregan-
do 0.1 partes de ac. Clothidrico concentrado v 5.0 par-
tes de acetona con agua (V' V). Es eficiente en sepa-
racion de mezclas de As, Sn. y Sh,

Acetona-H CL-—Sc¢ prepura por adicion de 5 par-
tes de agua a 8 partes de ac. clorhidrico concentrado a
87 partes de acetona (Burstall 1950). Este disolvente
8e usa para separar mezclas que contengan, Zn, Mn.
Co. y Ni.

Metil acetona-8'« H Cl—Fy preparado mezclando
8 partes de ac. clorhidrico concentrado con 92 partes
de metilcetona, Se usn para separar, Cu, Fe. Mn. Co,
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siendo estos los disolventes que han sido utilizados mas
en compuestos inorgénicos.

De todos estos disolventes dnicamente el que fué
ensayado es el Butanol-3N-HCL ya gue como se vera

mas adelante no creo que sea necesario el empleo de los
demas disolventes,

Preparacion de muestras:

lay muestras se preparan con cloruros o Nitratos,
ya que usualmente estas sales son solubles y muestran
poca tendencia a hidrolizarse.

Se tomé una mezcla de sales con ¢l objeto de que
tuvidramos todos los cationes de Ia marcha de Bunsen.
Sc disolvieron en agua, en un vaso de precipitado, aci-
dificandola con unas dos gotas de ac. Nitrico diluido.

Cuando se va a preparar una mezcla desconocida
se hace lo siguiente: se hace una solucién al 2%, por
disolucion del sdlido en agua destilada v se acidifica con
dos gotas de ac. Nitrico diluido. En el caso de que no
se disuelva todo el solido, lo que se hace es decatarlo,
el sélido es tratado por separa-lo como s sabido, mien-
tras que la porcion soluble es analizada de la manera
usual.

Modo de Operar

Se usa papel filtro Whatman No. 1, unas pipetas
de unos 0.5-1 mm. por 20 em. de largo, tubos de en-
sayos, vasos de precipitado, placas de vidrio para sos-
tener a los papeles v vidrios de reloj, cuando se le hace
un tratamiento preliminar a la gota problema.

La solucion problema se toma con una de las pi-
petas y se deja caer en el centro del papel filtro circular,
procurando que éste se encuentre pcrfectz\mente hori-
zontal con el fin de que la difusion radial sea uniforme
en todos sentidos. Se deja secar, se anade otra gota
y también en el centro una gota del reactivo especifico.
En algunos casos se¢ agrega una gota de algin disol-
vente organico,
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Las primeras experiencias gque se llevaron a cabo
fueron del siguiente modo:

S. tomae una gota de la mezcla de cationes en el
cual existan todos los cationes de la marcha de Bun-
sen, se deposita, en un papel filtro, =e deja secar y se le
agregaron los reactivos especificos correspondientes a
la plata, mercuroso, plome: notandose que en esta for-
ma la separacion dejaba mucho que desear, ya que la
difusion de los cationes respectivos no era muy mar-
cada entre cada cation guedando las zonas coloridas su-
perpuestas, Fasta separaciin fué hecha para cada grupo
correspondiente a la marcha de Bunsen,

Para evitar esta mescla de las zonas coloridas, se
procedia de laomanera siguiente

De Ia mezeky de cationes se tomaron tres gotas de
la solucion v se depositaron en tres papeles filtros, en
donde se investigara ol primer grupo. Fa oceguida se
denositd una wota del reactivo especifico para cada uno
de los tres elementos, quedandonos asi una mancha
clara,

En seguida s procedio a precipitar el ler. grupo
con ac. clorhidrico, quediandonos los cloruros insolu-
bles de plata, plomo v mercuroso; se filtra y la solucién
filtrada A\) . se trata com ac sulfhidrico, con el objeto
de precipitar todo el segundo grupo en forma de sul-
furcs, precipitado ()| filtramos v el filtrado (B) con-
tiene ol 3o, 4o, \i Hor

El precipitado (A) es tratado con polisulfuro de
Amonio, quediandonos un precipitado (A’) v una so-
lucion (A'). En el precipitado (A’) estan los sulfuros

e cobre, mercurio, bismuto vy plomo y cadmio, estos
los disolvenios en agua regia y procedemos a su inves-
tigacion cemo en el primer grupo. La solucion A° que
contiene las sulfosales de Arsénico, Antimonio y Esta-
no, en esta solucion se procede a investigarlos como
en el caso anterior.

El filtrado (B) 1o calentamos para eliminar el H2S
y lo precipitamos con cloruro de amonio y Amoniaco
quedindonos un precipitado (B) y una solucion (C).
En el precipitado (B) tenemos los hidroxidos de Fierro.
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cromo y Aluminio, loa cuales los disolvemos con ac.
clorhidrico, caliente y ya en solucién se procede a in-
vestigarlos por sus reacciones en papel filtro. La so-
lucton (C), la cual contiene parte del tercer grupo y
todo el 4o, v So. grupo, se sulfhidra en caliente, que-
dandonos un precipitado de (C) de sulfuros de zine,
Manganeso, Niquel y Cobalto v una solucién (D).

Este precipitado (C) es disuelto en agua regia,
se calienta casi a sequedad y se recuperan con agua, en
seguida se procede a su investigacion como en los ca-
s0s anteriores,

Ia soluciom (D) Ja cual contiene 40, y 50. grupos
se le ponen unas potas de acido va que esta fuertemen-
te amoniacal, orecipitindose azufre v filtramos v a este
filtrado «« le trati con unas gotas de Amoniaco y Car-
bonato de Amomo, calentamos para que se nos forme
un precipitado (D), de Carbonato de Rario, Calcio v
Estrancio y una solucion (E) Ia cual contiene el So.
grupo. Al precipitado (D) se trata con unas gotas de
ac. acético disolviendose, en seguida se procede como
en los casos anteriores.

La solucion (F) conteniendo el S0, grupo se le
hace la determinacion de cada cation como ya se dijo.

En seguida doy una serie de reacciones, para in-
vestigar cada uno de los cationes de la marcha de Bun-
sen:

Ag.—Plata.

Para ¢l estudio de este catién se «ncontraron dos
reacciones las cuales fueron las mas aceptables.

| .—L.xperiencia llevada a cabo con cromato de Po-
faslo,

Reac ivos usados,—a) Solucion de Carbonato de
Amonio,

b) Solucién de Cromato de Potasio al 19 en aci-
do Acéticr Normal.
Limite de ldentificacion 2 5 de Plata.
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Método

Para hacer esta reaccidn se tomd como base el he-
cho de que la plata en solucion amoniacal, tratada con
una gota de la soluciéon reactivo (b) se nos forma un
circulo rojo de Cromato de plata, (ver fig. |, lamina 1).

De la mezela de cationes la cual contiene el ler.
grupo se toma una gota y se deposita en un vidrio de
reloj, agregandose unas gotas de la solucion (a), la
cual tiene por objeto insolubilizar los iones Mercuroso
y Plomo; quedandonos en esa forma la reaccidon es-
pecifica para ¢l cation plata. Despuds se toma una gota
de esta solucion clara y se deposita en un papel filtro
con otra gota de la solucidn reactivo (b) dandonos in-
mediatamente un anillo de color rojo caracteristico de
Cromato de Plata.

2. —FExperiencias Hevadas a cabo con p. dimetila-
minobencildieno Rodanina.

Reactivos usados: a) Solucion saturada de p. di-
metilaminobencildieno rodenina en acetona.

Limite de ldentificacion.—0.0.2 4 de Plata.

Método

En esta reaccion se toma como base el hecho de
que la rodanina «n sus soluciones acidas nos da sales
insolubles de plati.,

Esta reaccidn es interferida por los cationes Mer-
clrico, y Cuproso, dando compuestos semejantes a los
de la Plata.Controlando las condiciones de reaccion, re-
sulta especifica para la plata.

Una gota de la solucién reactivo se deposita en
un papel filtro, se deja secar: después se le agrega una
goeta de la mezela de cationes, a cual se acidifica un
poco, dindonos un anillo de color rojo violeta, ver fig.
2, ldmina 1.

Cuando existen sales Merciricas lo que se hace es
lo siguicnte, una gota de la mercla de eationes ©§ Co-
locada en un vidrio de reloj, agregandosele otra gota
de solucion de Cianuro de Potasio al 5¢, en ¢ 'a forma
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el Mercurio queda como Cianuro Mercurico, siendo un
compuesto poco disociado, y por lo tanto no da reaccién
positiva: la plata nos queda como compuesto complejo
de Cianuro de Plata v Potasio ¢l cual =i esta lo sufi-
cientemente disociado como para darnos positiva la reac-
cion. Fsta reaccion da con 0.63 » de plata en presen-
ciade 1,000 veces ln cantidad de PH CH2 y Heg v CP-.

Cuando existan sales cuprosas no se puede blo-
qucarlas en la forma indicada arriba, ya que con el Cia-
nuro de Potasio se nos forma el Cianuro de Cobre el
cual esta lo suficientemente disociado como para dar:
nos positiva la reaccion asi que lo que se hace es preci-
pitar con clorhidrico, quedandonos en esta forma los
cloruros msolubles del primer grupo, en seguida se di-
suclve la plat;\ CON AMONINCO ; de esta se toma una gota
de Ia solucion v ose deposita en un papel filtro y se
procede como va se dijo.

Pb.—PLOMO.

De las reacciones hechas para el plomo, solamente
una fué la que nos dio los mejores resultados y fué la
siguiente

I —Fxperiencia Hevada a cabo con Cloruro esta-
naso vy fodura de Potasio,

Reactivos.—=a) Se toma una granalla de Estano
y se disuelve en dodo clortiidrico concentrado. Se hace
una solucion saturada de Jodure de Potasio; después se
mezclan las dos soluciones quedandonos una solucién
clare,

Limite de ldentificacion: 10 v de Plomo.

Método

Una gota de la mezcla de cationes se deposita con
un capilar en un papel filtro, agregandole otra gota de
ac. sulfirico dil., con el objeto de que se nos forme
sulfato de Plomo insgoluble ¢l cual se nos queda en el
papel filtro, este precipitado es lavado con agua, para
eliminar los otros metales que pudieran haberse queda-
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do. En seguida se deposita una gota del reactivo (a)
dandonos un anillo anaranjado, dependiendo de su in-
tensidad de la cantidad de plomo, ver Fig. 3, lamina 1.

En el caso de que exista Bismuto, entonces en lu-
gar de darnos un color anaranjado, se nos formarda un
anillo caié el cual es una mezcla de ioduro de Plomo
y Bismuto v por lo tanto esto nos indica gque existen
Plomo v Bismuto. En el caso de que no mas exista Bis-
muto, lo que se hace es lavarlo varias veces, y al de-
positar la gota con la soluciéon reactivo nos dard ne-
antiva,

Hg 2. —MERCUROSO.

|.—Experiencia levada a cabo con difenil carba-
zida.
NH-NHC.H.
oC
NE-NHC . H.

Reactivos.—a) Solucion alcohdlica al 177 de di-
fenil Carbazida,

b) Benceno.
Limite de Identificacion 0.2 4 de Mercuroso.

Método

Se toma una gota de la mezcla de cationes y se
deposita con un capilar en un papel filtro, agregando-
sele otra gota de la solucién reactivo (a), la cual debe
estar recientemente preparada, dandonos un anillo del
azul al violeta, luego le agregamos una gota de la so-
lucidn (b)), desaparcciendo el color desarrollado.

Esta reacciéon en soluciones muy acidas decrece su
sensibilidad; siendo especifica en una solucién 2N de
acido Nitrico, en ausencia de cromatos: los cromatos
pueden ser bloqueados, reduciéndolos con agua oxige-
nada hasta cromo I

En soluciones neutras el Cobre, Fierro y Cobalto
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interfieren, los cuales son bloqueados ajustando el pH
de la solucion.

Hg. —MERCURICO,

I —LEstudio con la difenil Carbazida.

Ll método seguido para el Merctrico, ez exacta-
mente igual al del mercureso, lo Gnico que se suprime
es la adicion de Benceno, ver Fig. 4, lamina 1.

2 —FExperiencias llevadas a cabo con cloruro esta-
noso y anilinag,

Reactivos: ab) Solucion fresca de cloruro estano-

s0.

b)Y Antlina,

Limite de ldentificacion 1o de NMeretrico.
Método

Enoun papel filbo depositamos una gota de la mez-
cla de cationes, con otriac gota de la solucién reactivo
(a) seguida de otra gota de la solucidén (b), dandonos
un anillo café o negro, ver Fig. 3. lamina |,

S debs o que las sales naeredricas son reducidas
a mercunio metalico (negra) con el cloraro estanoso,
en presencia de anilina,

l‘..:it.'\ 1«-;\('('i(3n Oy U8 .\f:'t'h\(ii\ por ](\ ;)1.1\(:1, li\ Cll'cll
también se nos reduce a plate metalica, pero en este
caso no nos importa va que ol primer grupo es sepa-
rado, pn(l}nt.\n(lu}n con ac. clorhidrico,

3L periencia lle vada a cabo con p. dimetil ami-
no]n-.n(‘ll dieno Rodanina,

Método

P solucion que contiene la mezela de cationes si
no esta acidificada, se acidifican débilmente con unas go-
tas de acido nitrico diluido, se toma una gota y se de-
posita en un papel filtro. seguida de una gota de la
solucion reactivo (a) dandonos un aniilo rojo o vio-
leta, ver Fig. 6, lanuna 1.
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La plata en las mis' s condiciones, también nos
da ¢l color rojo o violeta, pero en este caso no importa
yva que la plata ex separada, precipitaindola con ac. clorhi-
drico.

El cobre solamente da positiva cuando la solucion
esta neulra asl gue en este caso no nos interfiere.

Bi.—BISMUTO.

l.—Experiencia Hevada a cabo con cinconina y
loduro de Potasio.

Reactivos: a) | gr. de Cinconina la disolvemos en
100 c.c. de sgua caliente, la cual contiene unas gotas
de ac. Nitrico, Se enfria v se le agregan 2 gr. de loduro
de Potasio.

Limite de ldentificacion 12 ¢ Bismato.
Método

Una gota de In mezcla de cationes se coloca en un
papel filtro, seguida de otra gota de la solucion reac-
tiva (o) dandonos un anitlo de color anaranjado, ver.
Fig. 7, lamina |,

Esta reaccion s afectada por la presencia de Co-
bre, Plomo, Mercurio, no obstante esti reaccion puede
levarse a cabo en presencia de estos  clementos, ya
que la ditusion se hace en diferentes zonas, Esta difu-
si6n es mas perfecta si se le agrega un disolvente or-
ganico, (Butanol-3N-ac. clorhidrico).

Asi que ol métado gueda modificado, una gota de
la mezcla de cationes, seguida de otra del disolvente, se
deja secar ¢ inmediate mente después una sora de la so-
hucidon reactivo; formandose las siguientes zonas.

a) Anillo verdoso. Morcirico.
b) Anillo anaranjado. Bismuto,
) Anillo amarillo, Plomo,

d) Anillo café, Sai Caprica

La proporcion limite hasta la cual se puede investi-
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gar el Bismuto en presencia de estos cationes es la si-
guiente,

B Cu: Pb o Hy o 18453 30

2 —FExperiencia llevada a cabo con Estanito alea-
lino, con la adicion de sales de plome.

Reactivox usados: ) Solucion saturada de cloru-
ro de Plomo.

b) Saolucion de estanito de sodie.

Limite de Tdentificacion: | ¥ de Bismuto.

Método

Una pota de o mezela de cationes, la cual se aci-
difica con una gota de ac. clorhidrico, seguida de otra
gota de 1o solucion (a) v dos gotas de 1a solucidn reac-
tva (b)), dandonos un anillo café, en presencia de gran-
des cantidades  de Bismuto aparece inmediatamente,
cuando existen pequenas cantidades, tarda 1 a 3 minu-
tos en que aparece la mancha café, ver Fig. 8, lami-
na i,

Fioobjeto de agreparle la sal de plomo es que la
reaccion es acelerada, va que el plomo actia como ca-
talizador.

Fl Cobre mtertiere, ¢l cual es bloqueado agregan-
dole un poco de Cianuro de Potasio, formandose ¢l com-
plejo de Cobre e cual va no nos molesta La plata tam-
bien nos da esta reaccion, pero como ya ha sido sepa-
radia, no nos afecta en este caso. El Mercurio también
da esta reaccion, pero con el ac. clorhidrico se nos for-
ma cloruro Meretrico, e} cual s un compuesto muy
poco disociado, por tanto los pocos iones que tiene en
solucion no alcanzan para darnos la reaccion positiva,

Cu.—Cobre.

Para este cation se encontraron dos reacciones, las
cuales fueron las mas eficientes.
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Reactivos: a) Solucion al 107 en ac. acético, de
bencidina.
b) Solucién saturada con bromuro de Potas o,

Limite de ldentificacion.—0.0 5 de Sal Caprica,

Método

Se toma una gota de la solucion que contiene la
mezcla de cationes, seguida de otra de Bencidina y por
ultimo una de Bromuro de Potasio. Se nos forma un
antllo de color azal, ver Fig. 9, lamina |,

Lo que ocurre es una oxidacion de la base orga-
nica diandonos un compuesto azul No es una autoxi-
dacion de la sal cuprosa formada, sino, o que parece
que sucede es que ol hologeno liberado ol reducirse la
sal ciprica a cuprosa es 1o que hace que la beneidina
se oxide, eambiando de color,

Para pequenas cantidades de Cobre se recomitens
da hacer un blanco,

2——Experiencia Hevada a cabo con Sulfocianuro
de Mercurio v Amonio en presencia de sales de Zine

Reactivos ) Fn 100 ¢ de agua se disuclven 8
gr. de cloruro NMerctirico v 9 s de Sulfocanuro de
Amonin,

l)) Solucrom de acetatn de Zine ol 1

Limite de ldentificacion: 0.3+ Sal Caprica.

Método

Ui gota de la solucton que contiene la mezcla de
cationes, acidificada un poco, otra gota de la solucion
(b) ¢ inmedintamente después una gota de la solucidn
reactivo () dandonos un anillo de un ligero color vio-
leta, ver Fig, 10, lamina 1.

Cuando se encuentra solo el Cobre nos da un ani-
No de color verde de Sulfocianuro de Mercurio v Co-
bre.

Las sales de Cadmio se conducen como ¢l 7Zn, pa-
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ra darnos también con el Cobre y Sulfocianuro de Zine
y Amanio el color violeta. ..
El Fierro, Cobalto v Niguel también se conducen
de igual modo, los cuales st interfieren no importa ya
que estas reacciones sélo se hacen sobre ol 2o, grupo,
pues previnmente se ha precipitado con ac. Sulfhidrico.
El Fierro también puede ser bloqueado con oxalatos o
tartratos, el cual o rescciena con el Sulfocinnuro,

Cd.---CADMIO.

] Paperiencia Hevada a cabo con difenil Carba-
zid.

Reactivos: o) Selucion alcoholica de Difenil Car-
buzida,

li) .“\lnnnl'u(‘u,

Famite de Identiticacion 4 7 de Cadmio.
Meétodo

Uni gota de s solucidon problemia que contenga
ln mezcla de cationes, es depositada en un papel filtro,
en seguida e e agrega una yota de la solucién reac-
tvo (o), se seca, en secutda <o petee sobre una botella
que contenga amontaco, para que los vapores amonia-
cales nos den un codor coul violdero, tardando, cuan-
do mucho un minnto, en que aparezea dicho color, ver
Fig. 11 Limina 1.

Loss sales clpricas interficren, pero pued n ser blo-
queadas, par conversion o sal cuprosa, el procedimien-
to sepuido es ol stguiente,

Fn tubo de ensayo se pone la solucidon reactivo
(a) se satura con sulfocianuro de potasio (sélido), agre-
gandose unos cristales de loduro de Potasio, se filtra
y asi en estas condiciones es como se usa para determi-
nar Cd. con Cobre presente. 8+ de Cd en presencia
de 273 veces la cantidad de Cobre es el limite,

Fl plomo también interficre, ¢l cual se blogquea uti-
lizando ¢l mismo reactivo de arriba; ya que el ioduro
de plomo (insoluble) nos queda en el centro del papel.
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mientras que ol Cdose desplaza hacia fuera. 8y de
Cadmio en 80 veces la cantidad de plomo como limite.

Fl Mercurio no interfiere sise sigue el procedi-
mirnto exvuesta al principio: 4 de cadmio en pre-
seNCin d(' 33 veces ‘n «'.'m!iclud d(‘ \Il‘rcnrin (o8] (‘l Hn\itc.

A« ~-ARSENICO.

| e—Faxpernencia Hevada a cabo con Nitrato de Pla-
la,

Reactivos  a) Amoniaco,

b) Solucion de Nitrato ¢ Plataal 170,

¢) Agua oxigenada

Limite de Identificacion 6 > de ac. Arsénico.
Método

Uno sota de fo mescla de los cationes se deposité
en un paprel [lro sewuida de otra gota del reactivo (b)
y olra gats de aco Acdtico dandones un anillo de color
rojo de Arseniato de Plota, ver Fiygo 12 lamina 1

Suponiendo que e tenuamaos el Arsénico come ar
sehinto lo que o« have es tomar una wota de o solucion
pr()‘.)h;:z:.a v ';lvp‘wn.xr).: enoun ovdno de rc'luj, al cual se
e agrera amoniaco voapon ontgenada vose calienta, en
seguidic se tome ana wota de esta solucion v se procede
como arriba,

Sh -—Antimonin,

Fobxpensucia Hevada o cabo con dcido fosfomo-
“’)(“Cu,

Reactivo:  a) Solucion al 3¢ de acido fosfomo-
libdico.

Limite de ldeatificacion 0.2 v de Antimomo,

Método

Una gota de fa solucion problema la cual contiene
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la mezela de cationes se deposita en un papel filtro, el
cual ha sido impregnado con la solucion reactivo (a),
en seguida s expuesto sobre vapor, como a los dos
minutos aparece un color azal, ver Fig. 13, lamina 1.

El molibdeno cuando se encuentra en su forma com-
pleja de ac. molibdico aumenta su actitvidad, y asi es
mas faci! de que pueda ser reducida a molibdeno de
color azul, A

Fl estano s se encuentra al estado de tetravalente
no nos interfiere en la reaccion,

Sn.—ESTARO.

I —Experiencia llevada a cabo con fosfomolibda-
to, de amonio,

Reactivos: a) Ac. Fosfomolibdico.

b) Amoniaco.

Limite de Identificacion 0. 03 ¥ de Estano.
Método

Se impregno un papel filtro con la solucién reac-
tivo (a), en seguida se pone sobre vapores amoniaca-
les con et objeto de que se nos forme el fosfomolibdato
de amonio. Se puede hacer varios papeles y guardarlos
en su botella obscura, En seguida se deposita una gota
de la mezela de cationes v formandose inmediatamente
un antllo de color azul, ver Fig. 14, lamina 1.

EFa necesario que el estafio exista como cloruro es-
tanoso, aqui se aprovecha el hecho de que el estano no
solamente reduce el ac. fosfomolibdico, sino que tam-
bién lo hace con el fostomolibdato de amonio para dar-
nos el azul de molibdeno, y esta propiedad es aprove-
chada para investigar estano en presencia de antimonio,
ya que este ultimo no da reaccion positiva con las sa-
les del ac. fosfomolibdico.

En ¢l caso de que el estano existiera al estado te-
travalente, lo que se hace es reducirlo con Zine, y unas
gotas de ac. Clorhidrico y se procede como arriba.



Fe. FIERRO.

| ~——Experiencia lHevada o cabo con ferrocianuro
de Potasio. .
Reactiva: a) Ferrocianuro de potasio.

Limite de ldentificacion: 0.1 4 de Férrico.
Método

Se coloca una gota de la mezcla de cationes con
un capilar en un papel filtro, en seguida e le agrega
otra gota de la golucidon reactivo (a) v nos dara un
anillo azul de ferrovianues de fierro, ver Fig, 19, la-
mina |,

Fata reaccion se hace en solucion acida,

J—Fxperiencia con sulfocianuro de potasio.

Reactiva: o) Solucidn ol 1Y de Sulfocianure de
Potasio,

Lirsit= de dentiticacion: 0025 + de Fierro.
Método

Una gota de 1o selucion con In mezela de cationes,
seguida de otra de la solucion reactivo (a), nes dara
un anille de color rojo de Sulfociinuro de Fierro, ver Fig.
1O lamina |,

El Cobalta, Niguel v Cromo nos reducen un poco
la sensibilidad debido ol color que nos dan con Tiocina-
to de Potasio,

Al —ALUMINIO,

| —Experiencia Hevada 4 cabo con Alizarina.,

Reactivos: a) Papel alizarina.—Unos papeles fil-
tros son impregnados en una solucidn saturada alcoholi-
ca de alizarina se secan vy se guardan en una botella.

b) Amoniaco,

Limite de Identificacion: 0.15 v de Aluminio.
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Método

Se toma un papel alizarina ya preparado (a) en
seguida sc deposita una gota de la mezela de cationes
v se pone sobre vapores amoniacales dandonos un ani-
llo violeta. Desapareciendo el color violeta cuando se se-
ca, quedandonos el colar rojo de 1a laca de aluminio, ver
Fig. 17 lamina |

El Fierro, Cromo vy Manganeso nos dan lacas co-
loreadas con la alizarina, para evitar que nos interficran
lo que se hace es bloguearlos con ferracianuro de po-
tasio, precipitandose estos tres v el aluminio queda di-
suclto, quedandonos el Aluminio alrededor del precipi-
tado, en seguida se agrega una gota de agua destilada con
el objeto de que todo el aluminio se desplace hacia fue-
ra vy se procede como arriba,

Cr.—CROMO.

| —Experiencia Hevada a cabo con Cromato de
Plata o Plomo.

Reactivos: a) Solucion de Acetato de Plomo.

b) Solucidn de Nitrato de Plata.

) Acido Acético.

d) Solucidn de Hidrosxado de Sodio.
Limite de ldentificacion: 6+ de Cromo,
Método

Tomdé una gota de la solucion problema, en segui-
da le agregué una gota solucién (a) o (b), acidificada
con ac. acético, dandonos un anillo rojo de cromato de
plata, o amarillo de cromato de plomo, ver Fig. 18 la-
mina |.

Si el Cromo no existe como cromato lo que se ha-
ce os oxidarlo, una gota de la mezcla de cationes se de-
posita en papel filtro seguida de otra de sosa y se ex-
pone a vapores de Bromo, en seguida se procede como
arriba.
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2 —Faxperenca llevada o caba con Benadina,

Reactivos  a) Solucion de acido acético en benei-
dina.

b) Solucion de peroxido de Sodio, preparada al
momento,

Limite de ldentificacion: 0.25 & de Cromo.
Método

Una gata de la solucion conteniendo ta mezcla de
cationes se le agrega una gota de i sobucion (b) con-
centrada seguidia de otra de Ja solucion reactivo (a)
nos dara un anitlo de eolor azul, ver Frgo 19 mana 1

Cuando rxiata Manganeso hov que bloquearlo ya
que este nos interfrere en ol Método segnndo. Lo que se
hace e tomar una pota de by mesclan de cationes, depo-
sitandola en un vidrio de relog en senda se e agrega
un poco t!l” pz'n'));i(}n (}r' Snt{in :ﬂ‘thgn, e toma una g:nt(\
que contenga el precipitado suspendido, depositdndola
en un papel Dl formdandoes

I tncolors que cn donde existe o Cromo en seguida se

agrega una gota de la solucion reactivo (o) dandonos
el color azal,

£ ";i.-.‘, ST, ]-\ U}\.‘%("Jri\ Y

Ni. —NIQUEIL..

P—Faxperienaa Hevada o cabo con Dimetil glio-

ximia,
Reactivos: o) Solucion alcohdlica ol 110 de Dimetil

glioxima.

Limite de Mdentificacion 0.16 v Niquel.
Método
Una gota de la solucion que contiene la mezcla de

cationes, seguida de otra de solucion reactivo (a) y otra

de amoniaco, nos dard un anillo de color rojo, ver Fig. 20
lamina 1.
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Esta reacaion se puede Hevar a cabo en medio amo-
niacal o neutro; st la precipitacion la levamos a cabo
con Amoniaco, es conveniente que cuando existen otros
clementos (que noes precipitan, ugrcgur]c tartratos, o cla-
nuros.

[a solucion se hace mas sensible cuando se usa
una solucion caliente v <aturada en acctona,

Co.—COBALTO.

I.—Experiencian Hevada a cabo con # nitroso 8 naf-
tol.
Reactivo: a) Se hace una solucion, disolviendo |
gr. de = nitroso 7 naftol en 30 ¢, ¢ acético glacial, y
se diluye a 100 ¢, ¢, con agua.

Limite de Identificaciaon .50 7 de Cobalto.

Método

Se toma nra gota de lamesel doeocationes v ose
deposita en un papel filtro, en seguida se deposita una
gota de la salicion reactivo (), dandonos un anillo de
color eafé anaraniado, ver Figo 21 Hunina 1L

a sales de Flerro nos mtesfieren en esta reaceion,
hav necevidad per tanto de Bloguearlas, con fosfato
de sodio, fornuindose low focfatos de fierro el cual no
da I reaceion: v el fosinto de Cobalto: siendo que éste
si nos div positiva baorosceidn, Fnooestas condiciones
0.21 v & Colo i oaedin ser determinadas en presen-
cia de 1,850 veces L cantidad de Fierro,

Fl Cobre también nos interfiere, pero como se ha
separado previamente, no nos impoerta su existencia,

2. —Fxperiencia Hevade a cabo con sulfocianuro
en Acctona,

Reactivo: o) Solucion saturada de s focianuro en
acetona.

Limite de ldentiticacion 0.5 v de Cobalto.
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Método

Bajo ciertas condiciones pucde ser especifica esta
reaccion, Se toma una gota de la solucion la cual contie-
ne la mezcla de cationes, seguida de otra gota de la so-
lucion reactivo (a) dandonos inmediatamente v anillo
azul, ver Fig. 22 lanmna 1.

Las sales de Fierra v Cobre nos interfieren, ya
que comn existe sulfocianuro, ¢l fierro nos da rojo y el
cobre café; pero estos cationes pueden ser bloqueados y
asi no nos interfieren.

Para el ficrro e suficiente con tartrato, el cual
va no da positiva Ia reaccion ]

Para el cobre. como va se ha dicho queda en la
separacion del loo rupe, pero en caso de qur no se ha-
ga dicha separacian lo que we hace es pasarlo o sal Cu-
prosa. Las sales o Niguel interfieren Gnicamente en
grandes cantidads. Jebido o oon color azul

Mu —MANGANESOQO,

Fo——Frxperencia Hevada b cabo can Bencidina,
a) Solucion 0.05 N de Na O,
Reactivos: B Solucidon 0.0% ¢r. de Bencidina se

disuelven «n 100 ¢ de ac. acético v se diluyve o 100 ¢, c.
con agua.

Limite de Identificacion: 1 v de Manganeso,
Método

Interficren algunos elementos pero con ciertas mo-
dificaciones ey especifica,

Una gota de la solucion gue contiene la mezela de
cation s se depositic en un papel tiltro, ana gota de la
solucion (i) sepnida de o solucion reactivo (b), dan-
donos inmediatamente un color wzul, ] cual cuando se
seca desapareee, ver Fig, 23 lamina 1.

El mdétodo sevuido arriba no puede ser Hevada a
cabo en preseucia de cromatos, lerricianaros €

obalto y
Pli\tu.
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Tambien se ha visto que algian b réxido reduce la
sensibilidad: como en ¢l easo del hic raxido de fierro,
el cual se Boquea aprepgandole sal de Rachelle, 17 de
Mn. en presenciy de 000 veces Lo o ntidad de fierre.

F1 Cobalter e Blogueado, agreg indole Cianuro de
Potasio caliente Sormandose un comy 30 K3 (CO (CN)
0) . un excesc sanno anterficre va que se forma un
complejo de manganeso el cual es destruido con unas
gotas de ac l"i'i!hith’ll'(\; el ('nlnpl«'jn de (‘()l);\hu permaia-
nece imalterable 09 5 M en presencia de 1,200 veces
la cantidad de Cabalto,

FiCobre <o evita con el Cianuro de Potasio 1.6 1
de Mn. en presencin de 300 veces La cantidad de cobre.

Lo plata s« preapita comao eloruro,

2 Fxprvenas Hevada aocabo con las sales amo-
nincales de plany

Renctiva o) Unos enstales de mitrato de plata se
disuelven en agua con amontaco concentrado hasta su
disolucion Jdel precipitado v despuds s agregado un vo-
lumen 1gual

Limite de ldentificacion 07 & de Manganeso,
Método

[:,.".-!4\ rf'i\l":i“)” ‘)\l('(]l‘ ser ]l('\'ul(lﬁ,l I3 (“3\%)() en [)rCSCﬂ-
cia de todo el tercer grupo decreciendo su sensibilidad
con la formacion de los hidroxidos.

Una gota de la solucion conteniendo la mezcla de
cationes seguida de otra gota de la solucién reactivo (a)
nos forma un anillo de color negro, ver Fig, 24 lamina 1.

Zn.—ZINC,

| ——FExperiencia llevada a cabo con Ticcinato de
Mercurio y Cobalto.

Renctives: 1) Solucion de Sulfato de Cobalto al
0.02:¢.

bh) 9 v, de Tiocianato de Amonio, y 8 gr. de Cloru-
ro Merctrico disueltos en 100 ¢, ¢, de agua,
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Método

Bajo ciertas condiciones puede ser especifica esta
reaccion. Se toma una gota de la solucion la cual contie-
ne la mezela de cationes, seguida de otra gota de la so-
lucion reactivo (a) dandonos inmedintamente un anillo
azul, ver Fig. 22 lamina 1.

Las sales de Fierro v Cobre nos interficren, ya
que como existe sulfocianuio, el fierro nos da rojo y el
cobre café, Pene extos o AMLOnces pm'(h-n ser bluqu(‘:\dos Yy
asi no nos interfieren,

Para el fierra e suficiente con tartrato, el cual
va no da positiva la reacaidn,

Para el cobie, como va se ha dicho queda en la
separacion del ol grupo, pero en caso de qur no se ha-
5a (.“(‘h.’k rﬂ‘[n‘.l'.u‘i"»:‘. lo e e hace es p;\ﬂ.\!’l() a sal Cu-
prosa. Las salee - Niquel interfieren Unicamente en
prandes contidvde dehido oosa color azall

Mn -—-MANGANESO.

Fo——Faxperiencia Hevada o cabo con Bencidina,

a) Solucion .05 N de N OHL

Reactivas: b)) Saolucion 009 v, de Bencidina se
disuelven en 10 ¢ ¢ de e acético v se diluve o 100 ¢, c.
CON ayra

Limite de Identificacion: 1 ¢ de Manganeso.
Método

Interficren algunos elementos pero con ciertas mo-
dificaciones s especifica,

Una uota de e solucion que contiene la mezela de
cationes s depoata en un papel tiltro, una gota de la
solucxon (;\) xvx.gui(l;\ de- 1(1 sul\u‘.i(')n reactivo (l)), dan-
donos inmiediatamente un color azul, « cual cuando se
seca desaparece, ver g, 23 lamina 1.

El método seguido arriba no pucde ser llevada a
cabo en presencia de cromatos, ferricianuros Cobalto y

Plz\t a,
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Tambien se ha visto que algin hidréxi o reduce 1a
sensibilidad; como en el caso del hidroxido de fierro,
el cual se bloquea agregandole s=al de Rochelle, | 7 de
Mn. en presencia de 1,000 veces 1o cantidad de fierrao.

Fl Cobalto es bloqueado, agregandole Cianuro de
Potasio caliente tormandose un complejo K3 (CO (CN)
6). un exceso de Cinuro interfiere, ya que se forma un
complejo de manganeso el cual es destruido con unas
gotas de o clothidrico: el complejo de Cobalto perma-
nece inalterable 095+ Mnoen presencia de 1,200 veces
la cantidad de Cobalto

Fl Cobre «r ~vita con el Caanuro de Potasio 1.6 1

de Mn. en presencin de 300 veces Lo cantidad de cobre.
Loy plata s+ precipita coma cloruro.
..2 - %’:X;"’!”':‘M‘L‘. H""“c\(li\ O ('i!!)(’ con lilS f\‘i\l(‘f.‘i AMo-

nacales de platy

Resctivg o Une o onstales de mitrato de plata se
distelven en agua con amoniace concentrado hasta su
disolucion del precipitada v despuds es agregado un vo-
lumen igual

Limite de Identificacion 07 L de Manganeso.
Método

Fata reaceion puede ser llevada a cabo en presen-
cia de tado el tercer grupo decreciendo su sensibilidad
con la formacion de los hidrédxidos,

Unn wota de la solucion conteniendo la mezela de
cationes seguida de otra gota de la solucién reactivo (a)
nos forma un anille de color negro, ver Fig, 24 lamina 1.

Zn.—ZINC,

| —Experiencia Hevada a cabo con Tiocinato de
Mercurio v Cobalto,

Reactivos 1) Solucion de Sulfao de Cobalto al
0,02

b)Y 9 ur de Tiocanato de Amonio, v 8 gr. de Cloru-
ro Meratirico disueltos en 100 ¢ ¢, de agua.



También se hn visto que algin hidréoxido reduce la
sensibilidad; como en el caso del hidréxido de fierro,
el cual se bloquea agregandole sal de Rochelle. 1 v de
Mn. en presencia de 1,000 veces la cantidad de fierro.

Fl Cobalta es blogueado, agregandole Cianuro de
Potasio caliente, formandose un complejo K3 (CO (CN)
6). un exceso de Cianuro interfiere, ya que se forma un
complejo de manganeso ¢l cual es destruido con unas
gotas de ac clarhidrico: el complejo de Cobalto perma-
nece inalterable 0.5 ¢+ Mn.en presencia de 1,200 veces
la cantidad de Cobalto,

E} Cobre se evita con el Cranuro de Potasio 1.6 v
de Mn. en precencia de 500 veces la cantidad de cobre.

1. plata s+ precipita como cloruro.

2—Faperiencia Hevada o cabo con las sales amo-
niaciales de plut.‘.s

Reactiva o) Unos eristades de nitrato de plata se
disuelven rn agua con amoniaco concentrado hasta su
disolucion del precipitado v después es agregado un vo-
lumen iual,

Limite de ldentificacion 0.7 4 de Manganeso.
Método

“sta rearcion puede ser Hevada a cabo en presen-
cia de todo ¢l tercer yrupo decreciendo su sensibilidad
con la formacion de los hidréxidos.

Una gota de 1 solucion conteniendo la mezcla de
cationes seruida de otra gota de la solucién reactivo (a)
nos forma un anillo de color negro, ver Fig. 24 lamina 1.

Zn.-—ZINC.

| —Experiencia Hevada a cabo con Tiocinato de
Mercurio v Cobalto,

Reactivos: a) Solucion de Sulfato de: Cobalto al
0.02.

b) 9 gr. de Tiocianato de Amonio, y 8 gr. de Cloru-
ro Merctirico disueltos en 100 ¢ ¢, de agua.

Y



Limite de ldentificacion. 0.20 4 Zinc.
Método

L existencia de fierro interfiere pero bajo clertas
modificaciones es especifica,

Se toma una gota de la solucion con la mezcla de
cationes y se deposita en un vidrio de reloj, seguida de
otra del reactiva (b) v otra gota de la solucion (a} se
agita dandonos un precipitado de color azul cuando mu-
cho tarda 2 minutos, pero casi stiempre da inmedinta-
mente, Fn ausencia de Zine la precipitacion se empie-
za a notar después de 2 G0 3 nunctos, Fe de recomen-
darse que se corra un blanco, ver Fisg, 29 lamina 1.

Para este eation se aconseja avadarse con otra cla-
se de reacciones.

Ba. —BARIO.

Po—Experiencia Hevada a cabo por la precipitacion
del sulfato de Bario en presencin de Permanganato.

Reactivos: w) Papel fmipregnado con solucion de
sulfato de Sodio, we puceden guardor on hotellas,

}) S«)lmifmn :.xhlx'.'\.d.'\ dv P.u;:-\:xn‘,:.n\:\tn~

) Awi gue contenea en Salacion el Sulfuroso.

Limite de Identiticacion 5 v de Bario.

Método

Aqgui se aprovecha el hecho de que o] permangana-
to retenido por ol Sulfato de Bario es muy resisterte
a los agentes reductores que o atacan,

Unaes gotas de T solucion gue contensga la mezela
de cationes s deposita enun vidiio de relog, seguida
de otras dos o tres potae de fa solucion reactivo (b)),
de esta solucion se toma una vola y s deposita en
un pupel Giltvo (), e seen, formandose una mancha
café debida o fa reduceion del permanganato o hioxido
de manganeso por laceldosa, Despuds se le agrega unas
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gotas de la solucion reactivo (¢) hasta desaparicién del
color café, quediandonos alrededor de la gota, donde se
nos forma el sulfato de Bario un anillo violaceo, debido
al permanganato, ver Fig. 26 lamina 1.

Ca.—CALCIO.

| . —Experiencin levada a cabo con Ferrocianuro
de Amonio.

Reactivos: a) Solucion de Ferrocianuro de Amo-
nio.

[imite de ldentificacion 25 ¥ de Caleio.

Método

Fsta reaccion tiene la desventaja de que el Mag-
nesio se comporta muy parecido al calcio; pero si se
separa ol do. grupo del 5o grupo por precipitacién con
Carbonato de Amonto nos queda especifica, una gota
de la soludidn que contenga la mezcla de cationes se
deposita en un vidrio de reloj, con otra gota de la so-
lucion reactive (a) concentrada, vy otra de alechol, for-
mandose un precipitado blanco. Esta determinacién no

se hace en papel filtro, porgue: casi no se veria el anillo
})]e\nc«) torma vl

El Lario solamente es precipitade de sus solucio-
nes concentradas.

Sr.—ESTRONCIO.

Para este cation no encontré ninguna reaccién fa-
vorable para su investigacién asi que se tendra que ha-
cer la reaccion ala flama, la cual es muy sensible ade-
mas de poderse hacer directamente de la sal.

También se aconseja para el calcio y Bario ayudar-
se con sus reacciones a la flama.
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Mg.—MAGNESIO.

| —Experiencia {levada a cabo con Amarillo de
Titanio.
Reactivos: a) Solucion al 0.1¢ d= Amarillo Tita-

nio.
b) Solucion 0.1 N de Hidroxido de Sodio.
Limite de ldentificacion 1.5 v de Magnesio.
Método

Interfieren algunos elementos como Zine, Cadmio
Niquel v Cobzlto; pero haciendo ciertas modificaciones
nos resulta especificn.

Una gota de la solucion que contiene Ia mezela de
cationes la deposité en un papel filtro, seguida con otra
gota de las soluciones reactivas (a) v otra de (b) dan-
donos un anillo del anaranjado al rojo, ver Fig. 27 la-
mina 1.

Esta reaccion el color desarrollado no se debe ani-
camente a la formacion de una solucton de Magnesio,
sino a la adsorcion del colorante sobre ! hidroxido de
Magnesio.

La interferencia del Zine, Cadmio, Niguel y Co-
balto es prevenida agregando Cianuro de Potasio, el
cual nos forma clanuros complejos, los cuales dan nega-
tiva la reaceion, se recomienda hacer un blanco cuando
exista Cianuro de Cobalto ya que este es de color ama-
rillo.

Na.—SODIO.

|.—Experiencia llevada a cabo con acetato de Ura-
nilo y Zinc.,

Reactivos: a) 10 gr. de acetato de Uranilo son di-
sueltas calentando en 6 gr. de ac. acético al 307 y
diluir con agua i 50 c.c sol. 1,30 gr. de Zine son agi-
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tados con 3 gr. de acético al 30% y diluidas a 50
c. ¢. sol. 2, se mezclan las dos soluciones | y 2.

Limite de ldentificacién 30 y de Na.

Método

Una gota de la solucién que contiene la mezcla de
cationes ¢s depositada en un papel filtro, en seguida se
le agregan unas tres gotas del reactivo (a) dandonos
un anillo de color amarillo, esta reacciéon se reco-
mienda ilevarse a cabo en un vidrio de reloj, ya que
en esta forma se puede agitar y es mas sensible, 92.5

¥ de sodio como limite. La solucién problema debe es-
tar neutra « con ac. acético,

K.—POTSIO.

I.—I@ .xperiencia llevada a cabo c¢on cobaltinitrito
de Sodio 1 nitrato de plata.

Reacavo: a) Cobaltinitrito de Sodio sélido.

b) Solucion al 0.05°¢ de Nitrato de Plata.

Limite de [dentificacion T v K.

Métado

El objeto del nitrato de plata es que hace a la reac-
cion mas sensible, ya que se incrementa el peso mole-
cular, al substituir la plata al sodio.

Una gota de la solucién que contenga la mezcla
de cationes se coloca en un vidrio de reloj seguida con
otra gota de la solucién reactivo (b) y un gramo del reac-
tivo (a), y da un precipitado amarillo.

AMONIO.

| . —Experiencia llevada a cabo con Sosa.
Reactiva: o) Soluciéon 2 N de Hidréxido de Sodio.

Limite de ldentificacion 0.01 v de Amonio.
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Método

Una gota de la solucion que contenga la mezcla de
cationes o en su defecto de sal solida (directomente se
deposita en un vidrio de reloj se trata con unas gotas
del reactivo (a). se calienta un poco e inmediatamente
nos da un olor caractenstico, edenas un papel tornasol
lo eambia a color azul: hay que tener cuidado de que
no togue la solucion al papel porque sino se estaria co-
metiendo un error, yva que ¢l cambio se debia al Hidroxi-

do de sodio.
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CAPITULO 1V.
CONCLUSIONES



De las prusbas mencionadas en los capitulos ante-
riores se pued=n sacar las siguientes conclusiones:

1. Creo que es posible hacer un anélisis completo
de los cationes comunes de los cinco grupos de la mar-
cha de Bunsen por medio del papel cromatografico. Des-
de luego que hay algunes otros reactivos que quiza nos
dicran reacciones mas sonsibles pero dado qure no es-
tuvicron a mi aleance el conseguirlas, no hice pruebas
con estas. Ast per lo tanto creo que este tema atn no
estd agotado con lo que respecta a los reactivos usados.

2. Para gue este analisis se ejeente con facilidad
v las prucbas se obtengon con la mavor claridad, de
preferencia debe hacerse una separacidn de los cationes
por grupos de la manera clasica

3. Aunqgue estas pruckas en general se obtuvie-
ron con bastante sepuridad, vo aconselaria que se ce-
l‘l'i.‘l’.‘x.‘l (SRR} i\k‘xf_'».::\"ﬁ \)(',(\Si():‘n(‘.\ oS )_‘.lilﬂc()&.

4. D los vruebas gue indigud para coda catidn,
la que recomicendo con mis sequrided v par las pricbas
que ciecutd v cuvos resultader acompano en el graba-
do seoindieard @ continuacion cuales son los mejores.

PLATA

Fov el enno de este cation los resultados gque obtuve
en ¢l laboratorio para las dos reacciones fueron las si-
gutentes: Lo del cromato v la de la p. dimetilamino ben-
cildieno rodanina me dieron resultados bastantes se-
mejantes en cuanto a claridad y sensibilidad; pero dado
que la manipulaciéon para o reaccion del cromato es
mas facil, recomiendo seguir esta reaccion.

PLOMO

Paia el cazo de este cation los observaciones que
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obtuve en el laboratorio me dieron como resultado que
ia reaccion mas nceptable por la efectividad de sus re-
sultados {ué In del cloruro estanoso con loduro de Po-
tasio,

MERCURIO

Los resultedos para esie catién con sus tres reac-
ciones fucron las ciguientes: con la difenil carbazida y
la p. dimetilamino bencildieno rodanina me dicron re-
sultados bastantes semejnntes en cuanto a claridad y
sensibilidad: con la del clorure estanoso con anilina lo
(inico que tiene es que su sensibilidad es menor; asi que
recomiendo que se puede seguir cualquicra de las dos
primeras roacciones,

Cuando se investigue el cation mercuroso la reac-
cion que recomiendo es la de o difenil carbazida,

BISMUTO

En este cation las observaciones que obtuve en el
laboratorio para sus dos reacciones {ueron las  si-
fruientes:

La reaccion de la Cinconina nos da resultados mas
clarus quz con La del estanito ademas la primera reac-
cion presenta la ventaja de que se pueden investigar al
mismo tiempo el Cobre, Cadmio v Mercurio (ico), asi
que recomiendo srguir esta reaccion.

COBRE

Para este cation los resultados que obtuve en el
lub(')rut(n‘io con la bencidina y el sulfocianuro de mer-
curio y amonmo fueron los siguientes: Las dos reaccio-
nes nos dieron separaciones semejantes en cuanto a
sensibilidad, con respecto a v claridad y manipulacion

es mejor la segunda, asi por 1o tar o recomiendo seguir
ésta altima,
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CADMIO

Para este cation encontré que la reaccién de la di-
fenil carbazida es la de mejores cualidades, ya que
nos da scparaciones mas claras y mas sensibles.

ARSENICO

La reaccion del Nitrato de Plata fué la que me did
resultados mas claros, teniendo ademas una buena sen-

sibilidad,
ANTIMONIO

Para este catidon, de las observaciones obtenidas en
el laboratorio, recomiendo que se corra un blanco con
c! objeto de obtener resultados mas precisos cuando se
haga la reaccién del ac. fosfomolibdico, siendo csta la
de mas claros resultados

ESTARO

Para este cation a reaccion del fosfomolibdato de
amonio fu¢ la que me dio las separaciones mas eficien-
tes. Hay que tener presente que ¢! estafo debe ocurrir
como cloruro estanoso si ne dard negativa la reaccidn,

FIERRO

Para este cation los resultados obtenidos en el la-
boratorio fuecron los siguientes: Las dos reacciones es-
cogidas me dieron separaciones semejantes en cuanto
claridad y sensibilidad asi que recomiendo seguir cual-
quiera de las dos.

ALUMINIO

Para este catidn, la reaccion de la alizarina fué la
que me dié mejores separaciones, pero para que se ob-
tengan mejores resultados aconsejo correr un blanco.
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CROMO

De las pruckas que efectué en el laboratorio, ob-
tuve los siguirntes resultados: La reaccion del Acetato
de Plomo o del Nitrato de Plata y o de la beneidinn me
dicron separaciones semejantes en cuanto a claridad,
pero la sausibiidad de ésta dhima es mejor, pero por
trabajos de manipulecian recomiendo requir la primera
reacciGn.

NIQUEL

De los trabaion efectuados en o} biboratorio, la
reaccidn de la dimetilphioxinn fué fa de mrjores resul-
tades por su sene thalitnd v claridad,

COBALTO

De law pxn'ff;-‘ss efcctvuadas en t‘l laboraterio obtuve
los stguientes reailtaden: con b resccion del @ nitresa
# naftol hay que correr un blanco cuando se investiguen
pequenas cantidades, cora que 1o ey necesario con la
del sulfocionur, Ine doy rencciones nes dan resultados
bastantes sepclotes en cuaanto a crnsthlidad, pero por
o que respecta o claridad e mejor In segunda, asi que
recomionde que oroaen dati dltima,

MANGANESO

De las resultndes obtenidos en el laboratorio saco
en conclusion que la reaccion de ly bancidina como con
la del complejo de Plata son semejantes en cuanto a sen-
sibilidid, pero por su elaridad en la separacion es mejor
la priricra, asi que recomiendo que se siga esta reaccion.

ZINC
l)(?'lil.‘t obscrvaciones obtenidas en el laboratorio
la reaccion que e did Jos resultados mejores, por la

claridad v sencibilidad fué 1o ded tiociani to,
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BARIO

Para cste catién la reaccion que me dié maés cla-
ras separaciones fué la del sulfato, aconsejo que se
ayude con la reaccién a la flama.

ESTRONCIO

Para el caso de este cation no se encontré ninguna
reaccion adecuada, asi que aconsejo que se haga la
reaccion a la flama.

CAILCIO

En caso de este catidn, la reaccién que me did me-
jores resultados fué la del ferrocianuro, pero como en
¢l caso anterior hay qus ayudarse con su reaccién a la
flama.

MAGNESIO

De las pruebas llevadas a cabo en el laboratorio
dieron como resultado que la reaccién que dié mejores
separaciones fué la del amarillo titanio.

SODIO

Para este catidén fué necesario que su reaccién se
hiciera en un vidrio de reloj ya que en papel filtro no
me dieron resultados satisfactorios.

POTASIO

Como en el caso anterior de las pruebas que hice en
el laberatorio obtuve mejores resultados haciendo la
reaccién en un vidrio de relo).

AMONIO

No se encontré ninguna reaccién adzcuada para
poder llevarla a cabo en papel filtro,
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