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RESUMEN

Dado que en los analisis quimicos se emplean y sistematizan todos los
conocimientos fisicos y quimicos, para establecer la naturaleza, cualidades y
composicién de una sustancia; es logico que sus métodos sean variados y se
basen en distintas propiedades fisicas y quimicas, asi como también en
aparatos y métodos fisicos con tendencia a proporcionar con rapidez y
seguridad, la identificacibn de sustancias con cantidades minimas de la

misma.

En esta guia practica se describen una serie de fundamentos tedricos y
métodos analiticos préacticos de la manera mas clara y sencilla para una
identificacion directa de cationes y aniones inorganicos, asi como también se
presenta la preparacion de algunos reactivos especificos o de dificil
preparacion para estas identificaciones; procurando con ello brindar a
docentes y estudiantes una alternativa viable para trabajar en la identificacion

de cationes y aniones durante el estudio de la carrera.

Brinda también una herramienta de trabajo a profesionales en el campo del
estudio de suelos, pues consta de un capitulo completo de mineralogia y
cristalografia donde se describen los métodos empleados desde la
antigiiedad y que son los empleados aun hoy en dia por ser los mas

confiables en el estudio de minerales.



La guia consta a su vez de una parte donde se detallan las generalidades de
todos y cada uno de los elementos de mayor interés de la tabla periédica, asi

como su obtencion, propiedades y ensayos utilizados para su identificacion.

Lo principal de este trabajo lo constituyen los capitulos donde se describen
los principios y técnicas basicas del analisis cualitativo, para seguidamente
encontrar los ensayos a realizar para identificar cada catién y cada anién sin
importar si estan 0 no separados los unos de otros, ya que la guia consiste
precisamente de eso; “no importa si estan o no separados los cationes y
aniones; pues los reactivos empleados son especificos para identificarlos sin

interferencia’.

Finalmente terminamos con cuadros que reunen las reacciones efectuadas
con cada reactivo empleado, y estos cuadros van seguidos de

recomendaciones, conclusiones y anexos Utiles a la guia que se presenta.
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l. INTRODUCCION

La Quimica Analitica tiene por objeto el estudio de los métodos y
procedimientos apropiados para establecer la naturaleza quimica, cualidades
y composicién de la materia organica e inorganica, y comprende el Analisis
Cualitativo y Cuantitativo, por lo que puede decirse que la Quimica Analitica
€S una ciencia, pero a su vez un arte; por medio del cual podemos reconocer
e identificar la presencia y la cantidad de una sustancia, y de cada uno de
Sus componentes.

Ambos andlisis presentan diferentes variantes, segun si éstos persiguen un
fin general, analisis general, o tengan caracter aplicado, analisis aplicado, o
ambos a su vez, segun hagan uso de métodos generales o de algin método
especial.

El Andlisis Cualitativo Inorganico reconoce los elementos o compuestos
inorganicos y algunos organicos de caracter marcadamente inorganicos
como los acidos acético, formico, oxalico, etc.

Para este fin se utilizan, las propiedades quimicas y una sistematizacion
antes de identificar cada constituyente.

El interés del Andlisis Cualitativo radica en sus fines y en que sus resultados
son imprescindibles para realizar el Andlisis Cuantitativo, eleccion de método

0 métodos apropiados segun los componentes de la muestra.
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Definitivamente la importancia del Analisis Quimico, nos la da, la
consideracion de que, la labor analitica del fisico y el quimico, se debe a los
conocimientos actuales sobre la composicion de la materia que constituye el

mundo en que vivimos.

Esta ciencia o “arte” de la Quimica Analitica incluye un largo namero de
diferentes procedimientos empleados en la identificaciéon de sustancias, por
lo que en el presente trabajo se ha querido describir algunos de los métodos
mas precisos y sencillos para una identificacion rapida y confiable de
cationes y aniones, considerando siempre que los problemas y dificultades
gue se presentan en el analisis quimico son numerosos; y obligan a

perseverar mas en el estudio y en la investigacion.

Por lo que en el presente trabajo se pretenden utilizar métodos analiticos en
forma directa por via seca y por via humeda.

Los métodos a utilizar por la via seca son: coloraciones a la llama y fusiones
con mezcla de carbonato sédico y boérax.

Los métodos a utilizar por via humeda son: precipitacion, coloracion y

decoloracion, desprendimiento gaseoso y catalisis.



II. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL:

Elaborar una guia practica de métodos analiticos cualitativos para la

identificacion directa de cationes y aniones inorganicos.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

221

2.2.2

2.2.3

224

2.2.5

Recopilar los principios y técnicas tedricas basicas del andlisis quimico

Cualitativo.

Desarrollar la investigacion y analisis de cationes y aniones, sin

previo tratamiento de la muestra.

Presentar una alternativa para la identificacibn de cationes y

aniones debido a la carencia de equipos sofisticados.

Proponer el uso de métodos a escala semimicro.

Dar a conocer algunas de las reacciones conocidas que ocurren

al usar reactivos especificos para la identificacion de cationes y

aniones.
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1. MARCO TEORICO*"18

La Quimica Analitica es una de las ramas mas antigua de la quimica, pero
debido a su importancia, se ha desarrollado cada vez mas a través de los
afios y no hay ninguna ciencia fisica, quimica o biolégica que no este
relacionada con la Quimica Analitica; ya que cualquier persona relacionada
con esta ciencia puede necesitar en un momento dado de su labor, de
resultados, o datos analiticos especificos, por ejemplo, para los andlisis
quimicos de liquidos del cuerpo humanao.

De igual manera, que un médico necesita estos analisis para su diagnostico,
al igual lo necesita un tecnélogo de alimentos, un nutricionista, un bidlogo, un
fisico, un veterinario; los gedlogos y arqueodlogos que identifican las fuentes
de cristales volcanicos a partir de la concentracion de elementos que estan
en menor proporcion, en muestras que toman de distintos lugares.

Por esa razon, la importancia de los analisis quimicos en su aspecto general
y completo ha sido y es clara; y manifiesta, tanto en la evolucion de la
quimica y de muchas otras ciencias, como en su constante actividad en el
terreno de la produccién industrial y en el de la investigacion pura o aplicada
las qué constituyen un auxiliar indispensable para establecer formula,

estructura y composicion quimica de nuevos compuestos.
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La Quimica Analitica estudia los métodos y técnicas que se utilizan para
determinar la composicion de la materia, esta se divide en dos grandes

grupos: Anadlisis Cualitativo y Analisis Cuantitativo, ambos se asemejan en

que se utilizan para la determinacion de cualquiera de las propiedades fisicas
0 quimicas del elemento de interés, que pueda proporcionar la informacion

deseada, ya sea solo para detectarla o para valorarla.

Existe una diferencia entre ambos:
- El Andlisis Cualitativo, Trata de identificar los elementos y su forma, en
aniones y cationes en una muestra.
- El Anadlisis Cuantitativo, determina la cantidad de uno o varios
elementos presentes en una muestra.
Normalmente siempre se hace un Andlisis Cualitativo, antes de un

Analisis Cuantitativo .

El Andlisis Quimico también se divide en dos grandes categorias: Organico e

Inorganico, donde los principios fundamentales son los mismos que los
anteriores, difiriendo Unicamente en la naturaleza de la materia a la cual se le

realiza el analisis.

'ﬁ
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Teniendo asi :

- Anélisis Inorgénico que identifica y determina sustancias de origen
inorganico o mineral.

- Andlisis Orgéanico solo se identifica y determina sustancias de origen
organico.

En el Andlisis Inorganico Cualitativo cuyo propésito es establecer la
composicién de la muestra en estudio como por ejemplo; los componentes
de un mineral desconocido.

El Andlisis Inorganico Cuantitativo comprende la determinacion de las
cantidades absolutas o relativas de unos o mas componentes de la muestra

en estudio.

Dentro del analisis inorganico cualitativo se pueden emplear, tanto aparatos

como métodos fisicos y quimicos.

Los métodos empleados en el analisis cualitativos son:

* Coloracion de la llama
* Fusiones coloreadas
a)Por Via Seca < * Fusion con mezcla de carbonato sédico

y nitrato potasico.

\. * Calentamiento en tubo.
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[ = Precipitacion

* Coloracion y decoloracién
* Desprendimiento gaseoso
b) por Via Himeda < * Catalisis

* Enmascaramiento

* Induccién

*  Extraccion

Via Seca: es la que utiliza sustancias solidas con o sin la adicion de reactivos
igualmente solidos y con la ayuda de una llama. Esta tuvo una importancia
extraordinaria en los primeros tiempos del analisis cualitativo inorganico y
especialmente hoy en dia en los andlisis de minerales, ya que se realizan

ensayos sencillos, rapidos, seguros y de gran exactitud.

Via HOmeda: esta trabaja con sustancias problemas disueltas, generalmente
en agua, y emplea reactivos en solucion. Esta constituye la base del analisis

qguimico cualitativo moderno, la cual posee gran desarrollo.
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IV. DISENO METODOLOGICO

En el presente trabajo se realiz6 una guia practica para identificar cationesy
aniones por un método directo. Que a diferencia de los métodos tradicionales
en los cuales se sigue una marcha analitica convencional, con los métodos
directos no se sigue una marcha; pues no se necesita separar los aniones y
los cationes de las sustancias que los acompafian, ya que estas no
interfieren en el momento de su identificacion; y los reactivos empleados son

especificos para cada anion y cation.

Para lo cual se efectud:
) Investigacion bibliogréfica extensa revisando libros y manuales de
los siguientes lugares:
- Biblioteca de la Facultad de Quimica y Farmacia. UES.
- Biblioteca Central de la Universidad de El Salvador.

- Bibliotecas particulares.

II) Investigacion de campo, la cual es de tipo:
- Descriptiva
- Experimental y
- Retrospectiva
En el presente trabajo se identificaron (32 cationes y 33 aniones) por méetodo

directo.
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En el cual se prepararon soluciones y muestras problemas que contienen
mezcla de cationes y aniones que posteriormente se identificaron con

métodos directos por via seca y via humeda.

) Parte experimental.

Entre los métodos aplicados tenemos:

- Métodos por via seca.
De los que se usaron: - coloracién de la llama
- fusiones coloreadas

- fusién con mezcla de carbonato de sodio y boérax.

- Meétodos por via Himeda.
De los que se emplearon: - precipitacion
- coloracion y decoloracion

- desprendimiento gaseoso y catalisis.

Y para realizacion de dichos métodos se conté con materiales como: Beakers
de 10, 25, 50 ml; mecheros, hot plate, mallas asbestadas, placas de toque
blancas y negras, vidrios de reloj, agitadores de vidrio, goteros, tubos de

ensayo de 12 x 75 mm., papel filtro o Watman N°3 MM, papel pH.

Seguidamente se elaboraron cuadros de analisis identificativos de aniones y

cationes especificos por grupo de la tabla periddica.



CAPITULO V
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5.0: CRISTALOGRAFIA Y MINERALOGIA.
5.1 CRISTALOGRAFIA®’,
Los minerales con pocas excepciones poseen la distribucion interna
ordenada caracteristica del estado solido. Cuando las condiciones son
favorables, pueden estar limitados por caras planas o pulidas y adquirir
formas geométricas regulares conocidas como CRISTALES. Los
cristalégrafos emplean el termino cristal al referirse a cualquier soélido con
estructura interna ordenada, posean 0 no caras externas.
Una definicibn mas amplia de un cristal seria “un sélido homogéneo que
poseen un orden interno tridimensional, que bajo condiciones favorables,
puede expresarse externamente por la formacion de superficies planas y
pulidas “. El estudio de estos cuerpos sélidos y las leyes que gobiernan su
crecimiento, forma externa y estructura interna se denomina
CRISTALOGRAFIA, gque es una ciencia que no solo trata con los minerales,
sino con toda la materia cristalina, llegando a ser una herramienta poderosa
en quimica, fisica, metalurgia y ceramica, usado para resolver problemas
relativos a farmacos, semiconductores, jabones, gemas sintéticas y otras
sustancia hechas por el hombre.
Muchas sustancias, tanto naturales como sintéticas, son cristalinas, unas
cuantas carecen de estructura interna ordenada, de las que se dicen son
AMORFAS.
Las sustancias amorfas naturales se designan como MINERALOIDES.

Las tres formas primordiales de la cristalizacion pueden formarse a partir de:
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— De una solucion
— De un medio fundido.

— Ungas.

En la primera, los cristales pueden formarse de una solucion saturada por la
evaporacion de disolvente, por el descenso de la temperatura o por el
descenso de presion, ejemplo: una solucion saturada de cloruro de sodio en
agua.

Un cristal se forma de una masa fundida de la misma manera que de una
solucion. Ejemplo: los cristales de hielo.

La tercera es la menos frecuente de las tres, se trata de cristales producidos
directamente de un vapor, aqui los &tomos quimicos disociados, cuando se
enfria el gas, se agrupa poco a poco, hasta que al fin forman un sélido con
una estructura cristalina definida, ejemplo: la cristalizacién de copos de nieve

y la formacion de cristales de azufre en fumarolas volcénicas.

El hecho méas importante y fundamental de sustancias cristalinas es que las
particulas que la forman estan dispuestas de manera ordenada, por lo que un
cristal debe describirse como formado por un gran nimero de unidades
extraordinariamente pequefias distribuidas en una serie de repeticion
tridimensional.

Estas unidades idénticas se distribuyen en los puntos de una red

tridimensional de tal manera que todos ellos tienen idénticas caras alrededor.
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La red viene definida por las tres direcciones y las distancias segun las
cuales el motivo se repite. Solo es posible tener catorce tipos de redes
espaciales, eso fue demostrado por Bravais en 1848, por lo que se conocen

las redes como: Las Catorce Redes Cristalinas de Bravais.
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Figura 1: Las catorce redes cristalinas ’

Las propiedades oOpticas de los cristales indican la regularidad de la
estructura interna de los cristales se encuentra en el comportamiento de la

luz en los cristales.
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Las propiedades que varian con la direccidon cristalografica se denominan:
vectoriales. La dureza, conductividad eléctrica y térmica son ejemplos de

estas propiedades vectoriales.

La dureza de algunos cristales varia tanto con la direccion cristalogréafica que

la direccion puede detectarse con solo la prueba de rayado.

Todos los cristales presentan una simetria definida por la disposicion de sus

caras, permitiendo su agrupacion en diferentes clases.

Las combinaciones posibles de los elementos de simetria dan origen a 32
clases cristalinas distintas, ha sido demostrado que son todas las clases
posibles de simetria de un cristal. Estas treinta y dos clases pueden ser
agrupadas en seis sistemas, teniendo en cuenta la gran relacion existente

entre la simetria de ciertas clases.



Cuadro 1: Las treinta y dos clases cristalinas ’

Sistema cristalino

Clase cristalina

Cubico

Hexaquisoctaédrica

Icositetraédrica pentagonal

Hexaquistetraédrica

Diploédrica

Tetartoidica

Hexagonal.
Division
hexagonal.

Bipiramidal dihexagonal

Trapezoédrica hexagonal

Piramidal dihexagonal

Bipiramidal ditrigonal

Bipiramidal hexagonal

Piramidal hexagonal

Bipiramidal trigonal

Hexagonal.
Division
romboédrica

Escalenoédrica hexagonal

Trpezoédrica trigonal

Piramidal ditrigonal

Romboédrica

Piramidal trigonal

Tetragonal

Bipiramidal ditetragonal

Trapezoédrica tetragonal

Piramidal ditetragonal

Escalenoédrica tetragonal

Bipiramidal tetragonal

Piramidal tetragonal

Biesfenoidica tetragonal

Rémbico

Bipiramidal rombica

Biesfenoidica rémbica

Piramidal rombica

Monoclinico

Prismatica

Esfenoidica

Domatica

Triclinica

Pinacoidal

Pedial

32
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5.2 MINERALOGIA FiSICA>’,

Las propiedades fisicas son muy importantes para la determinacion rapida de

los minerales, ya que muchos pueden reconocerse asi por simple

observacion o por pruebas sencillas.

Dentro de estas propiedades tenemos:

1-

Exfoliacidon: es la aplicaciéon de una fuerza necesaria a un mineral, de
manera que rompa a este en dos superficies planas. Estas superficies de
exfoliacion son paralelas a caras reales o posibles del cristal.

La exfoliacion esta muy relacionada a la estructura del cristal, y resulta del
hecho de que los enlaces son mas deébiles en ciertas direcciones que en
otras. No todos los cristales presentan exfoliacion, y solo un porcentaje
muy pequefio la muestran.

Particion: cuando en un mineral se producen superficies planas por
rotura a lo largo de alguno de dichos planos predeterminados. Ciertos
minerales, cuando estan sujetos a tension o a presion desarrollan planos
de debilidad estructural que pueden romperse. El fendmeno se parece a
la exfoliacion, pero se distinguen por el hecho de que no lo exhibiran
todos los ejemplares de un determinado mineral, sino solo los que estén
maclados o hayan sido sometidos a una presion apropiada .

Fractura: se entiende la manera como se rompe cuando no se exfolia o

parte.



4- Dureza: es la resistencia que ofrece la superficie lisa de un mineral a ser
rayada, y viene determinada por la facilidad o dificultad relativa con que
un mineral es rayado por otro o por una lima o punta de acero. Por lo que

se dice la dureza es la “arafabilidad” de un mineral.

Existe una escala de dureza elegida de una serie de 10 minerales, para
determinar la dureza relativa de cualquier mineral, y se conoce con el nombre

de Escala de Dureza de Mohs; dispuesta de menor dureza a mayor dureza:

1-Talco 6-Ortosa
2-Yeso 7-Cuarzo
3-Calcita 8-Topazio
4-Fluorita 9-Corindion
5-Apatito 10-Diamante.

5- Tenacidad: es la resistencia que un mineral opone a ser roto, molido,
doblado o desgarrado, en resumen, su cohesion.

6- Peso especifico: en un mineral es un numero que expresa la relacion
entre su peso y el peso de un volumen igual de agua a 4°C. Este se
puede determinar utilizando una balanza de Jolly, balanza de brazo de

S.L. Penfield o con un picnédmetro.



35

7- Propiedades que dependen de la luz:

a)

b)

d)

Brillo: se conoce asi al aspecto general de la superficie de un mineral
cuando se refleja la luz. El brillo en los minerales puede ser de dos
tipos: metalico o no metélico, y ciertos minerales estan entre ambos
tipos y se les conoce como submetalicos.

Color: una de las propiedades fisicas mas importantes de los
minerales y es una propiedad constante y definida que puede servir de
identificacion. Sin embargo, muchos minerales no presentan un color
constante en sus diferentes ejemplares, este cambio de color se
puede producir por el cambio de composicion, pero también pueden
mostrar una gran gama de colores sin cambio aparente de
composicion. Los minerales frecuentemente estan coloreados por
impurezas. Puede verse que, aunque el color de un mineral es una de
sus propiedades fisicas mas importantes, no siempre es constante y
debe emplearse siempre con precaucion en la identificacion de ciertas
especies.

Juego de colores: cuando un mineral al girarlo, se ven diversos
colores espectrales en rapida sucesion.

Tornasolado: cuando un mineral presenta una gama de colores
espectrales en su interior o superficie. El interior se observa u origina
por la presencia de una pelicula o revestimiento superficial fino.
Opalescencia: es la reflexion lechosa o perlada en el interior de un

ejemplar.



f)

)

h)

)

k)
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Patina: cuando el color de la superficie es diferente al interior.
Luminiscencia: es cualquier emision de luz por un mineral que no
sea por el resultado directo de incandescencia.

Triboluminiscencia: propiedad de algunos minerales de hacerse
luminosos al ser molidos, rayados o frotados. La mayoria son no
metélicos, anhidridos de buena exfoliacion.

Termoluminiscencia: propiedad de algunos minerales de producir luz
visible cuando se calientan a una temperatura por debajo del rojo. Se
aprecia mejor en minerales no metélicos y anhidridos.

Fluorescencia: proceso en el que los minerales que al ser expuestos
a la accion de rayos U.V., rayos X 0 rayos catodicos; se hacen
luminiscentes. Se presenta en muchos minerales con mas frecuencia
que cualquier otro tipo de luminiscencia, dado que es facil de producir.
Fosforescencia: se dice que un mineral es fosforescente si la
luminiscencia continla después de haber sido cortada la excitacion.
No existe una clara diferencia entre fluorescencia y fosforescencia, ya
que algunos minerales que parecen solamente fluorescentes, siguen
dando luz después de separados de los rayos excitadores. Por lo que,
el fenomeno se considera por algunos como similar.

Diafanidad: la propiedad que poseen algunos minerales de transmitir
la luz.

Esta se expresa con los términos:
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a) Transparente: si puede distinguir perfectamente un objeto a
través de él.

b) Translucido: si transmite luz, pero no pueden verse objetos a
través de él.

c) Opaco: si no transmite la luz , incluso en laminas delgadas.

8. Refraccién de la luz: cuando la luz incide sobre un mineral no opaco,
parte de la luz se refleja en la superficie y parte atraviesa el mineral. La
luz que atraviesa el mineral es, por regla general refractada.

9. Doble refraccion: es cuando un rayo de luz entra en el mineral se rompe
en dos rayos, cada uno de los cuales viaja a través del mineral con una
velocidad caracteristica y tiene su propio indice de refraccion. El angulo
de refraccion sera diferente para los dos rayos, y, por lo tanto, divergen.

En otras palabras la luz sufre doble refraccion.



CAPITULO VI
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6.0: TABLA PERIODICA

6.1 PERIODICIDAD DE LOS ELEMENTOS".

La ley periodica de los elementos se enuncia: “Los elementos quimicos
ordenados en base a su numero atémico, presentan ciertas propiedades que
se repiten cada ocho elementos”.

Esta periodicidad de las propiedades quimicas y fisicas de los elementos, se
puede comprobar con su valencia, o0 sea su capacidad de combinacion. En
el caso de los elementos del grupo I, se tienen los elementos Li, Na, K, Rb,

Cs, todos presentan valencia +l.

La periodicidad de las propiedades quimicas de los elementos una vez
ubicados se evidencia de la siguiente forma:

Cada propiedad peridédica, ya sea valencia, ésta varia al pasar
sucesivamente de un elemento a otro hasta llegar a un determinado
elemento, esta propiedad se asemeja totalmente al otro elemento que se
encuentra varios espacios después.

Si observamos el Li, Be, B, C, N, O, F, Ne, serian los elementos ideales de
las columnas, los cuales tendran la misma valencia que al inicio de las
columnas, donde cada uno esta ubicado ocho lugares después del otro.
Visto lo anterior es evidente que los elementos se pueden ordenar en
columnas verticales ( grupos ) y en forma horizontal ( periodos ) donde

ordenados segun su “Numero Atomico“, se tendra al final que todos los
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elementos que queden ubicados en las filas verticales, tendran propiedades
guimicas semejantes 0 sea son homoélogos en sus propiedades. Este
ordenamiento da lugar a la Tabla Periddica de los Elementos.

Posiblemente la primera observacion referente a las analogias entre los
elementos quimicos fue notada en 1817 por Dobereiner, quien observd que
existen grupos de tres elementos con propiedades semejantes, como sus
pesos atébmicos son muy similares entre si, a tales grupos se les denominé
“TRIADAS".
Como ejemplo estan: a) hierro — cobalto — niquel

b) cloro - bromo - yodo

C) rutenio — rodio — paladio
En todas, el elemento central es la media aritmética de sus pesos atdmicos.
En 1857 Odling dispuso los elementos conocidos en trece grupos,
basandose en similitudes de propiedades fisicas y quimicas, ordenandolos
en base a sus pesos atoémicos. En 1862 De Chancourtois dispuso los
elementos en la superficie lateral de un cilindro, segun una linea helicoidal de
forma que cada vuelta del cilindro el peso atomico de cada elemento sea
aumentaba 16 unidades, de esta forma, comenzaba con el Hidrégeno y la
primera vuelta concluia con el Oxigeno y la segunda con el Azufre, de esta
forma los elementos Litio, Sodio, Berilio, y el Magnesio, Boro y Aluminio
guedaron uno encima de otro. Este ordenamiento es el “Tornillo De
Chancourtois, y es la primera clasificacion periddica de los elementos; luego

en 1864 — 1866, Newlands enfatiz6 el hecho de que al ordenar los
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elementos segun el peso atdmico creciente, se obtenian similitudes de los
elementos ubicados cada ocho lugares, llamandoles “Ley de las Octavas”
por su analogia con la musica. Finalmente en 1869, en forma separada
presentaron Dimitri Mendelejeff y Lothar Meyer la distribuciébn de los
elementos quimicos segun esquemas muy similares, dando origen a la Tabla

Periddica de los Elementos”.

Posteriormente con el fin de evitar tantas confusiones en los ordenamientos
de los elementos de la Tabla Periddica, la Union Internacional de Quimica
Pura y Aplicada (IUPAC) recomend6 adoptar una tabla, tal como se conoce a
la fecha, pero hay problemas todavia y siguen discutiéndose.

Con el fin de llegar a donde se quiere, que son las caracteristicas quimicas
de los elementos, es necesario introducirse en la clasificacion de los
elementos.

La clasificacién de los elementos se inicia con la deposicién de las lineas
horizontales, las que se llaman “Periodos” que es lo mismo: NuUmero
Cuantico Principal o Nivel de Energia y los ordenados en forma vertical, a
estos se les llama: Grupos o Familias. Ambas clasificaciones estan
numeradas del 1A al VIIIA y se les llama Elementos Representativos, y los IB
hasta el VIIIB se les llama Elementos de Transicion, al formar la tabla
peridédica se hace un total de 18 columnas en las cuales, en el grupo VIIIB

consta de tres columnas.
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Algunas de las columnas de elementos reciben nombres especiales:

IA: elementos alcalinos

lIA: elementos alcalinos térreos

lIIA: elementos térreos

IVA: grupo del carbono

VA: grupo del nitrégeno

VIA: elementos anfigenos o calcégenos

VIIA: elementos halégenos

VIIIA: elementos gases inertes 0 gases nobles

VIIIB: triadas (Fe-Co-Ni, Ru-Rh-Pd , Os-Ir-Pt)

IB y 1IB: elementos de cufio
Finalmente los elementos a partir del 57 al 72 son los Lantanidos, y del 89 al
104 son los Actinidos y para ambos Tierras Raras.
Los elementos mas reactivos son los ubicados en los extremos de la tabla y
arriba, tales como Li, Na, K, Rb, Cs a la izquierda y F, CI Br, | a la derecha.
Los elementos ubicados a la izquierda de la tabla hacia abajo son sélidos y
de caracter metdlico; los ubicados a la derecha arriba son no metélicos de los
que se deduce el caracter metélico aumenta a la izquierda de arriba hacia
abajo y el caracter no metalico es de abajo hacia arriba a la derecha.
Las propiedades tanto fisicas como quimicas van de arriba hacia abajo pero
a medida que se avanza hacia la derecha las propiedades se horientalizan al
caso del grupo VIIIB o triada, inmediatamente después se vuelven verticales

y asi hasta el final.
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Los elementos mas reactivos son:
— Cesio: Cs (55) mas electropositivo con electronegatividad de 0.9
— Fluor: F (9) més electronegativo con una electronegatividad de 4.9
Se deduce que el Cesio es el mas electropositivo y el Flaor el mas
electronegativo.
Al estudiar la tabla periédica en base a ella es posible determinar que tipo de
compuesto se forma.
Para el caso un compuesto formado por elementos del grupo 1A con el grupo
VIIA es un compuesto iénico, el cuél se caracteriza que en solucién acuosa
conduce la corriente eléctrica. El ejemplo es el NaCL.
Si se sigue el recorrido de izquierda a derecha el tipo de enlace cambia de
ibnico a covalente polar ya que hay compartimiento de electrones de
elementos desiguales con el HCI, H,O. Estos compuestos son solubles en
agua.
Al continuar hacia la derecha el tipo de enlace cambia a covalente no polar
como el Cl2, O2, H2, debido a que es el mismo elemento que comparte los
electrones.
En el centro de la tabla existe el caracter metélico, es decir elementos
electropositivos. La uniébn de estos atomos es por la transferencia de
electrones de un atomo a otro constituyéndose en mecanismo de union.
Al leer lo anterior se preguntaran él por qué se describe la tabla periddica en
el presente trabajo. Es que los elementos de la tabla periddica estan de la

misma forma que se analizaran e identificaran los diferentes elementos de la
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tabla periddica, en grupos de elementos; también los analisis se haran en
grupos ya que hay elementos que reaccionan de igual forma en el cloro,

azufre, carbonato y algunos de ellos en comportamiento anfotérico.

6.2 GENERALIDADES, CRISTALOGRAFIA, OBTENCION, PROPIEDADES
Y ENSAYOS DE ELEMENTOS POR GRUPOS DE TABLA PERIODICA

5,7,15,18

6.2.1 GRUPO VIIIB: HIERRO, COBALTO, NIQUEL, PLATINO, RUTENIO.

NOMBRE: HIERRO
Generalidades:
Simbolo: Fe
P.A:55.84
Isétopos: Fe®* Fe*®

Valencia: + I, +lII, +VI.

El simbolo Fe procede del nombre latino del hierro ferrum.

El hierro metalico encontrado es de origen metedrico y telarico ofrecié al
hombre el primer material para la preparacion de armas y utensilios.

El hierro pertenece a los elementos mas abundantes; constituyen el 47% de
la corteza terrestre; la mitad de todos los meteoritos que a nosotros llegan

son meteoritos de hierro ya que poseen un 90% de hierro.
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Cristalografia:

Cubico, hexaquisoctaédrico — Cristales raros.

Obtenciodn:

El hierro, como el elemento puro sélo en casos excepcionales tiene
aplicacion. Las clases de hierro utilizadas con méas frecuencia son las
aleaciones con carbono. Se distinguen las siguientes clases principales:
Hierro bruto, Hierro forjado o laminado y Acero.

Cuanto més se desarrolla la industria del hierro, tanto més se utilizan las

clases mas nobles de hierro.

Propiedades:
El hierro es un metal relativamente blando, blanco de plata.

Se presenta en dos variedades.

Hierro o< Hierro vy

Forma red cubica en el espacio Forma red cubica centrada en las
y cristaliza casi siempre en caras Yy cristaliza la mayoria de

hexaedro veces, en cubos.

El hierro finamente dividido, a la temperatura ordinaria, es oxidado por el
oxigeno del aire con nuevo desprendimiento de calor.
El aire hiumedo oxida con mas rapidez que en seco y todavia mas en

presencia de pequefas impurezas.
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Se eleva la estabilidad del hierro en presencia de una capa de pintura o

recubriéndolo con una capa de zinc fuertemente magnético.

Pruebas de identificacion:
— Infusible.
— Solubilidad en Acido Clorhidrico.

— Con Hidroxido de Amonio.

NOMBRE: COBALTO
Generalidades:

Simbolo: Co

PA : 58.04

Is6topos: Co®, descubierto en 1735

Valencias: + Il, + IlI.

Con el nombre de cobalto y niquel se designé en la edad media los minerales
de cobre en los que, segun los medios usuales para el beneficio de los
minerales de cobre, no se lograba obtener cobre metalico.

Mas tarde fue extendido el nombre de cobalto a los minerales con los que se
daba color azul a los flujos de vidrio y que se podia utilizar en la preparacion
de esmaltes.

Descubierto por el quimico sueco Brandt, el cual prepar6 el “rey cobalto”, el

cobalto metalico.
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El cobalto se presenta como constante compafiero del niquel en todos los
minerales de este metal, aunque en cantidades mucho mas pequefas que el
niquel.
Por esa razon el cobalto pertenece cuando solamente se tiene en cuenta la
corteza terrestre a los elementos mas escasos.
En los meteoritos sin embargo, pertenece a los elementos mas abundantes
de donde podemos deducir que en el nacleo de la tierra existe un contenido

de cobalto relativamente grande.

Propiedades:

El metal es negro grisaceo y una vez pulido tiene un tono mas oscuro que el
niquel metdlico; por esto los objetos niquelados tienen mas bello aspecto que
los cobaltados.

A pesar de esto, se les ha introducido cobalto a objetos de uso corriente
como los cuchillos para cortar frutas, porque el cobalto metalico es menos
soluble en acido acético y otros acidos de las frutas que el niquel metélico.

Esto es de esperarse, porgue el cobalto es menos noble que el niquel.

Pruebas de identificacion:
- Ala Perla de Bérax

- Alallama
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Cristalografia:
Cristaliza en cubos y octaedros. Los cristales suelen estar muy deformados y

a veces presentan caras curvas.

NOMBRE: NIQUEL

Generalidades:

Simbolo: Ni

PA : 58, 69.

Isétopos: Ni®°, Ni®?, Ni®, Ni®.

Valencia: + II, + 111

Descubierto: 1701.

Con el nombre de niquel se designaron en la edad media aquellos minerales
que, segun los métodos usuales, no eran fusibles.

Frecuentemente se encuentra acompafiando al hierro. El hierro metedrico

por ejemplo, es siempre muy rico en niquel.

Propiedades:

El niquel metalico tiene brillo metélico blanco y es mas fuerte y resistente a
las influencias atmosféricas que el hierro.

Se puede pulir, forjar y soldar.

El niquel se disuelve facilmente en todos los acidos fuertes, y (tampoco) por
los acidos débiles, como por ejemplo: el acético, es despreciable su

ataque.
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Como el hierro y el cobalto, el niquel es también fuertemente
paramagnético.
Se emplea en la industria de la quimica organica como catalizador para
hidrogenaciones.
La adicién de algun porcentaje de niquel al acero se aumenta fuertemente su

dureza y tenacidad.

Pruebas de identificacion:
- Con Dimetilglioxima

- Ala Perla de Bérax

Cristalografia:
Rara vez se encuentra cristalizado en cristalitos bipiramidales con la base,

casi siempre forma masas recticulares y compactas.

NOMBRE: PLATINO.
Generalidades:

Simbolo: Pt

PA :195.23

Is6topos: Pt'%°, Pt'%* Pt'% pt!% pt!®,

Valencia: + I, + V.
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Propiedades:
Es un metal blanco grisaceo que tiene hermoso brillo metalico, es blando y
se puede estirar en hilos muy finos y laminar en hojas muy delgadas. Su
punto de fusién es 1755° C; a pesar de su elevado punto de fusién del
platino, no ofrece dificultades por ejemplo con ayuda del soplete oxhidrico,
pues el punto de ebullicion del metal es tan alto que no hay que temer una
evaporacion.
Es tan noble que no se combina a temperatura alguna con el oxigeno del
aire, lo que naturalmente facilita extraordinariamente el trabajo del platino.
Frente a reactivos quimicos es insensible; en frio Gnicamente es atacado de

manera notoria por el agua regia (caliente)

Cristalografia:
Cubico hexaquisoctaédrico. Los cristales son poco frecuentes y normalmente

estan deformados. En masas irregulares.

Pruebas de identificacion:
— Ala Perla de Boérax.
NOMBRE: RUTENIO
Generalidades:

Simbolo: Ru

PA :101.7

Isétopos: Ru*®, Ru'®, Ru'®, Ru*®, Ru®*, Ru®.
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El nombre del elemento lo eligié su descubridor Claus en 1845, como alusién
a que en su tiempo los minerales de platino se habian encontrado
Gnicamente en Rusia. El le puso por tanto rutenio, que significa “pequefia
Rusia”.
Obtencidn:
El metal se obtiene de la mejor manera mediante reduccién del hidroxido
Ru(OH); en corriente de hidrogeno.
Propiedades:
Es gris, de poco brillo y muy quebradizo e insoluble en los acidos, pero se
disuelve analogamente al platino, en agua regia (caliente).
Prueba de identificacién:

— Ala Perla de Bérax

Cristalografia:

No posee.

6.2.2 GRUPO - IB: COBRE, PLATA'Y ORO.

NOMBRE: COBRE
Generalidades:
Simbolo: Cu

PA : 63.57
Isétopos: Cu®3, cu®

Valencia: + I, + Il.
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El nombre procede de Cyperium, denominacion latina de la isla de Chipre,
donde en la antigiedad se encontraban los yacimientos mas grandes del
metal.

El cobre pertenece a los elementos mas antiguos que conoce la humanidad.

Obtencion:

Para la preparacion del metal a partir de sus minerales, se distingue el
meétodo seco y humedo.

La via himeda se elige para minerales pobres con un contenido de cobre por
debajo del 2.5%.

La via seca se puede verificar por el método de tostacion y reduccion.

Propiedades:

El cobre puro es de color rojo, puesto que él absorbe la luz verde y azul. Si el
cobre contiene disuelto Cu,0, su color se hace mas rojo purpura.

El cobre es realmente duro y ademas muy tenaz y laminable, de modo que
se puede extender en hojas muy delgadas y estirar en hilos muy finos.
Préoximo a la plata el cobre es el metal que posee la mayor conductibidad
eléctrica y térmica. Posee pequefias impurezas de silicio y arsénico, que
rebajan considerablemente su conductividad, por esto es necesario emplear
para conducciones eléctricas cobre purisimo y refinado electroliticamente.

El cobre tiene un potencial alrededor de 0.3 volt mas noble que el hidrogeno,
por esa razon las cantidades mas grandes de cobre se consumen en la

industria eléctrica.
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A causa de su tenacidad, es adecuado para cierres de auto clave, bandas de

conduccion en proyectiles, etc.

Cristalografia:
Cristaliza en octaedros, cubos y a veces en rombos de decaedros y

tetrahexaedros, que con mucha frecuencia se agrupan en formas dentrificas.

Pruebas de identificacion:
— Sobre Carbén vegetal

— Alallama

NOMBRE: PLATA
Generalidades:
Simbolo: Ag
P.A:108.88

107' Aglog

Isotopos: Ag

Valencias: + .

La plata era conocida ya como metal de adorno en los primitivos grados de
cultura.
La plata es expresamente calcéfila. La cantidad principal de plata se presenta

en galenas ricas en este metal.



Cristalografia:
Cubico, hexaquisoctahédrico. Comunmente en cristales mal formados y en

grupos ramosos, arborescentes y reticulados.

Obtencién:
El método mas antiguo para la obtencion de la plata es el proceso de
copelacion.
Primeramente se separa el plomo que contiene plata, y si el mineral que se
trabaja no contiene al principio suficiente plomo, se le aflade la plata, se

funde juntamente con el plomo, se copela.

Propiedades:

Este metal es blanco brillante, muy laminable y se pulimenta con facilidad, se
pueden obtener lAminas solamente de 2u de grueso. La plata es el metal que
tiene mayor conductividad eléctrica y calorifica.

La plata no se oxida al aire, pero lentamente se recubre de una capa delgada
de sulfuro de plata, quedando recubierta de una capa negrusca.

La plata es facilmente trabajable y quimicamente atacable con dificultad.

La accion desinfectante de los iones plata es tan grande, que ya las
pequefias cantidades de este metal que van en disolucién cuando se agita

plata finamente dividida en agua, la esteriliza.
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Pruebas de identificacion:
— Sobre Carboén vegetal

— Con Cromato de Potasio

NOMBRE: ORO
Generalidades:
Simbolo: Au
P.A:197.2

197

Is6topos: Au

Valencias: +l, +llI

El oro es el metal mas antiguo. Su simbologia proviene del latin aurum;
principalmente se encuentra nativo y sin mezcla, por su color amarillo se le
distingue facilmente, se presupone que su obtencidbn necesita pocos
conocimientos y habilidades.

Como tipicamente calcofilo, fue el oro en la separacion del magma a la capa
de sulfuro, principalmente como seleniuro y telururo de oro y en forma de oro
nativo.

Las gangas de minerales de oro se han separado de éste en las ultimas
cristalizaciones de las disoluciones hidrotermales. De estos depdsitos
primarios fue disuelto el oro probablemente mediante disoluciones de hierro
lll'y separado como oro nativo en la reducciéon de estas disoluciones por

sulfuro ferroso; por esto se ha enriquecido el oro en las zonas de
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cementacion, en las cuales se encuentra casi siempre finamente dividido e
incrustado en gangas de cuarzo.
En la disgregacion de la roca por la intemperie pasaron las particulas de oro
alos rios y se depositaron en las arenas en forma de aluviones de
oro.
La cantidad de oro que se disuelve en forma de cloruro de oro y sodio
complejo y que de esta manera se transporta a los mares, es
extraordinariamente pequefia, seguramente mas pequefia que la de la mayor
parte de los otros metales. Por lo general, se estima la riqueza total en oro,
de todos los mares del mundo, en varios millones de toneladas, pero la
riqgueza por metro cubico es muy pequefia y alcanza, segun Haber, sélo a
0,001-0.04 mg.
El hecho de que a pesar de esto haya merecido la atencién y la publicidad,
se debe, en primer término, al gran valor del oro, y en segundo, a que se
puede comprobar todavia a concentraciones pequefisimas.
En tiempos posteriores se obtuvo la mayor cantidad de oro de las arenas de

los rios mediante el “lavado”.

Obtencion:

El lavado del oro consiste en una separacion puramente mecanica, la arena
que se quiere lavar se pone en suspension con agua y se deja correr por
canales, en los que se deposita el oro a consecuencia de su mayor peso

especifico.
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Propiedades:

El oro cristaliza en el sistema regular. Y para obtener agujas cristalinas
entretejidas a manera de musgo, tal como se usan en la técnica dental, se
hace cristalizar el oro de su amalgama. Mediante cristalizacion lenta se
obtiene de esta manera también cristales bien formados. El oro es tan
extraordinariamente maleable que se puede laminar en hojas de oro hasta de
0.2u de grueso. Hojitas tan finas son algo transparentes para la luz azul. El
oro, ni aun caliente es atacado por acidos ni por lejias; se disuelve solamente
en agua regia (caliente).

El oro puro es muy blanco, se alea, las mas de las veces con cobre o plata;
las aleaciones con cobre tienen un brillo amarillo rojizo y las de plata, blanco
amarillento.

El oro se mantiene inalterado al aire humedo y al aire que contiene sulfuro de

hidrogeno, conservando su hermoso brillo y su superficie metalica.

Cristalografia:
Sus formas mas frecuentes son cubica, hexaquisoctaédrico, octaedros,

trapezoedro y las combinaciones de todas ellas.

Pruebas de identificacion:
— Sobre Carbén vegetal

— Con p-dimetil-benciliden-rodamina
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6.2.3 GRUPO - |A: SODIO, POTASIO Y LITIO.

NOMBRE: SODIO
Generalidades:
Simbolo: Na

PA : 22.997
Isétopo: Na?®

Valencia: + I.

El nombre natrium procede de neter, bajo el cual los egipcios designaban a la
sosa natural, qgue se empleaba como medio de lavado, de esto dedujose mas
tarde la denominacion latina nitrum para la sosa, que después quedo
reservado para el nitro, mientras que para la sosa se reservé el nombre
natron.

Después que en la segunda mitad del siglo XVIII, se aprendid a diferenciar
las combinaciones del sodio y potasio como alcalis minerales y alcalis
vegetales, introdujo Klaproth 1796 para el primer nombre natron y para el
altimo nombre Kali.

La preparacion del elemento puro la verific6 por primera vez Dhabi 1808

sometiendo a la electrélisis la sosa caustica himeda.
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Otencion:
Poco después del descubrimiento Dhabi, sefialaron Gay-Lussac y Thenard
que el sodio se puede también preparar mediante reduccién de carbonato
sodico con carbon.

Na,CO03; + 2C = 2Na + 3CO0

Propiedades:
El sodio es mas ligero que el agua, funde por debajo de 100° y hierve al rojo
blanco incipiente; tiene brillo de plata, y al aire hGmedo se recubre con una

capa blanca, constituida por una mezcla de hidroxido y carbonato.

Cristalografia:

Cubica. Cristales 0 masas cristalinas granulares o compacta.

Pruebas de identificacion:
- Alallama

- Con Acetato de Zinc y Uranilo

NOMBRE: POTASIO.
Generalidades:
Simbolo: K

PA : 39.096

Isétopos: K39, K*, K*°

Valencia: + |
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El nombre Kalium procede de alcali, nombre que ya usaron los arabes para
la sosa. Hasta fin del siglo XVIII se designaban conjuntamente la sosa y
potasa caustica con el nombre alcali, hasta que Klaproth en 1796, les dio el
nombre actual.
En Inglaterra y Francia se designa el Kalium con la denominacion propuesta
por Davy de potassium, derivado de la palabra alemana potasa. la
preparacion del potasio puro por Davy tuvo lugar simultaneamente con la del

sodio en 1808.

Obtencién:
Lo mismo que el sodio, el potasio se obtenia antes por reduccion del
carbonato potasico con carbono.

K,CO3 + 2C > 2K + 3CO

Hoy en dia se obtiene por electrélisis en el laboratorio.

Cristalografia:
Cubico, hexaquisoctahédrico. Frecuentes los cubos y octaedros combinados

en masas cristalinas granulares con exfoliacion cubica.

Propiedades:
Su sal es facilmente soluble en agua, es de color blanco o ligeramente

amarillento o rojizo cuando posee impurezas.
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Pruebas de identificacion:
— Alallama

— Con Cobaltinitrito de Sodio y Nitrito de Plata.

NOMBRE: LITIO
Generalidades:
Simbolo: Li

PA: 6.94
Isétopos: Li’

Valencia: + |

En oposicion a otros alcalinos, el Litio no se presenta en la naturaleza al
estado cloruro, sino casi exclusivamente como silicato.

Se descubrié en 1817, en el laboratorio de Berzelius, por uno de sus
discipulos en el analisis de la Lepidolita. Este mineral es un trisilicato de
aluminio en el cual éste elemento esta sustituido parcialmente por litio y

potasio.

Preparacion:
Para la obtencion de sales de Litio, deben disgregarse los minerales, lo cual
se verifica mediante coccion con Acido Clorhidrico concentrado en los

fosfatos y por fusién con carbonatos alcalinos en los silicatos.
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Propiedades:
El litio es un metal tenaz, con brillo de plata, que se puede estirar en hilos; su
densidad es la mas pequefia de todos los metales, es un metal mas estable
gue los otros metales alcalinos; al aire se recubre lentamente con una capa

de nitruro, descompone el agua con menos energia que los otros alcalinos.

Pruebas de identificacion:

— Con Fluoruro de Amonio

6.2.4 GRUPO - lIA: BERILIO, MAGNESIO, CALCIO, ESTRONCIO, BARIO.

NOMBRE: BERILIO
Generalidades:
Simbolo: Be

P.A: 9.02

Is6topos: Be®

Valencia: + Il

El brillo es una piedra preciosa conocida ya en la antigiedad. El éxido de
este elemento fue aislado por Vauquelin en 1798 del Berilo; le dio el nombre
de tierra glicinica, porque las sales solubles en agua que de él se derivan

tienen sabor dulce.
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El nombre de Berilio se la dio Fr. Woehler, que fue quien primeramente aislé
el metal. Woéehler obtuvo el metal en 1828 por fusion del cloruro de berilio
con potasio.
El Berilio pertenece a los elementos mas escasos, forma cristales prisméticos
hasta de metros de longitud, algunas veces también mas pequefios, opacos
que se caracterizan por su fuerte poder de refraccién de la luz y en parte por

sus hermosas coloraciones, éstas proceden de pequefias impurezas.

Obtencién:
El Berilio metélico se obtiene por electrélisis de una masa fundida, constituida
por una mezcla de Fluoruro de Berilio y de Bario, la operacion se verifica

cerca de 1.400°, para que el metal se origine fundido.

Propiedades:
El metal es blanco de plata y quebradizo y alrededor de 1/3 mas ligero que el
Aluminio; frente al agua hirviendo es estable, pero en &cidos diluidos se

disuelve a temperatura ordinaria con desprendimiento de hidrogeno.

Cristalografia:
Presenta cristales prismaticos a menudo estriados o0 acanalados con

estructura concéntrica.



Pruebas de identificacion:
— Sobre Carbén Vegetal

— Con Quinalizarina

NOMBRE: MAGNESIO
Generalidades:
Simbolo: Mg

PA :24.32

Isétopos: Mg?®

Valencia: + Il

A principios del siglo XVIII fue descubierto y recomendado como
medicamento, el 6xido de magnesio. Para diferenciarlo de la pirolusita, ya
entonces conocida y a la que se le llamaba magnesia nigra, se le dio el
nombre de magnesia alba, mas tarde se descubrié el parentesco entre el
oxido de magnesio y el sulfato, conocido desde el final del siglo XVIl y como
a este se le denomina sal amarga, se le llamo al éxido tierra amarga. Cuando
Davy al principio del siglo XIX, preparo el metal reduciendo la magnesia alba
con potasio, le designé el nombre de magnesio, que se deduce directamente

de magnesia e indirectamente de magnético.
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Obtencién:
Se parte de la magnesita, la cual se calienta en hornos altos con carbén de

madera o turba en corriente de cloro.

MgCO3; > MgO + CO,

MgO + C + Cl, > MgC|2 + CO

Propiedades:
Es un metal blanco de Plata, que al aire arde con llama blanca que ciega. El
magnesio se recubre siempre de una capa de éxido no visible y protectora,

gue lo hace estable al aire, por el agua apenas es atacado.

Cristalografia:
Rombica, cristales generalmente formados por romboedros de masas

exfoliables.

Pruebas de identificacion:
- Con Quinalizarina

- Al soplete
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NOMBRE: CALCIO
Generalidades:
Simbolo: Ca
P.A:40.08
Isétopos: Ca*’, ca**, ca*?, ca®
Valencia: + Il
La preparacion del calcio metélico fue verificada primeramente por Davy,
mediante electrdlisis de cloruro célcico, con catodo de mercurio, asi que
obtenia en primer lugar la amalgama de calcio, calentando la amalgama
fuera del contacto del aire obtuvo el metal en forma de un polvo gris, de no

buen aspecto y al que dio el nombre que todavia hoy se usa.

Obtencion:
La mayor parte del calcio se encuentra en la naturaleza como carbonato en

las variedades: calcita, piedra caliza y como aragonita.

Propiedades:
Es un metal blanco plateado y posee propiedades similares a las del grupo
IV, donde se encuentra el Estroncio y el Bario. Sin embargo es dificilmente

tratado por el acido nitrico concentrado.

Cristalografia:
Pueden ser prismas hexagonales. Presentan caras a menudo corroidas y

con estrias; ademas son fibrosos y terrosos.
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Pruebas de identificacion:
— Alallama

— Con Oxalato de Amonio

NOMBRE: ESTRONCIO
Generalidades:

Simbolo: Sr

PA : 87.63

Isétopos: Sr®3, Sr®¢, sr¥’, g%t

Valencia: + Il

El Estroncio pertenece a los elementos mas escasos, hacia el final del siglo
XVIII fue descubierto en Strontian (Escocia), un mineral al que se le dio el
nombre de estroncianita; de este mineral preparé Davy en 1808 el metal por
electrolisis; si bien, todavia no completamente puro, le dio al metal el nombre

de estroncio.

Obtencion:

Hasta la fecha, el Estroncio metalico no se obtiene mas que en los
laboratorios por electrélisis de una mezcla fundida de cloruro de estroncio y
cloruro potasico, o también calentando una mezcla de 6xido de estroncio y

polvo de aluminio, finamente granulado al vacio y hacia 1.000°C
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Propiedades:

El metal tiene brillo de plata y al aire amarilla enseguida, es maleable y ductil.

Cristalografia:
Rombico, bipiramidal generalmente aciculares, radiales como el tipo del

aragonito.

Pruebas de identificacion:
- Alallama

- Con Rodizonato de Sodio

NOMBRE: BARIO
Generalidades:
Simbolo: Ba

PA :137.36

Isétopos: Ba'*®, Ba'*, Ba'®** Ba'*’, Ba®**

A partir del espato pesado, conocido a mediados del siglo XVIII, preparé
Scheele el 6xido de bario y también algunas otras de sus combinaciones; en
este tiempo se us6 también, de modo general, el nombre de barita que
significa pesado. EI Bario, aunque en forma impura, fue preparado
primeramente por Berzelius 1808; en forma pura lo obtuvieron mas tarde

Davy y Bunsen.
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Obtencién:
Para la obtencion del metal se electroliza una disolucion caliente de cloruro
de bario con catodo de mercurio, asi se forma amalgama de bario, que
calentada en el vacio destila el mercurio a 1.150° y al vacio puede también

destilar el bario.

Propiedades:
Metal blanco de plata, que por su blandura, su inestabilidad frente al agua,

aire, recuerda a los metales alcalinos pesados.

Cristalografia:

Rombico, bipiramidal. Cristales siempre estriados en los extremos.

Ensayos:
- Con Rodizonato de Sodio

- A lallama

6.2.5 GRUPO - IlIA: ALUMINIO.

NOMBRE: ALUMINIO
Simbolo: Al

PA : 26.97

Isétopos: Al*’

Valencia: + Il
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En la antigiiedad clasica, era ya conocido el alumbre, de cuya designacion
latina, alumen, recibi6 el metal su nombre; fue obtenido casi
simultdneamente con el berilio en 1828 por Wéehler, mediante reduccion del
cloruro de aluminio con un metal alcalino, obtuvo una pequefa cantidad en
forma de polvo de mal aspecto, después de la fabricacién del sodio en gran
escala consiguid en 1854, el quimico francés Deville, preparar un gran
bloque de este metal, por el método de Wéehler; este blogue fue presentado
en una exposicion internacional en Paris con el nombre de “plata de arcilla”,
la fabricacién industrial se consiguid, 20 afios mas tarde, por electrdlisis de
masas fundidas.
Preparacion:
Antes de haberse encontrado el método electrolitico se obtenia el metal
exclusivamente segun el método de Wéehler, mediante accion de sodio
sobre cloruro de aluminio anhidro.

AICI; + 3Na = Al + 3NaCl

Actualmente se prepara el aluminio por electrélisis; como material de fusion

se emplea una mezcla de criolita NasAlFg o fluoruro de aluminio y sodio.

Propiedades:

El aluminio puro es un metal blanco de plata, muy ddctil, se puede estirar en
hilos muy delgados y laminas en hojas muy finas.

El aluminio a pesar de su fuerte caracter electro positivo, es estable al aire y

no es atacado por agua hirviendo.
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Cristalografia:

Rombico, bipiramidal. Normalmente en cristales delgados.

Pruebas de identificacion:
— Con Alizarina

— Ala Perla de Bérax

6.2.6 GRUPO-IVA: SILICIO, ESTANO, PLOMO, FOSFORO, ARSENICO,
ANTIMONIO, BISMUTO.

NOMBRE: SILICIO
Generalidades:
Simbolo: Si
PA : 28.06
Isétopos: Si%®, Si*°

Valencia: + IV

La palabra silicio proviene de la denominacion latina silex que significa piedra
silicea.

Berzelius en 1810, descubrié este elemento y le dio el nombre de “Kiesel”,
que fue desplazado por la denominacion de silicio.

El silicio es después del oxigeno, el elemento mas abundante en la corteza

terrestre; se presenta en forma de dioxido de silicio o de sales, los silicatos,

se derivan de este 6xido o de sus acidos.
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Preparacion:

El silicio metalico se obtiene por reduccién del diéxido, a cuyo fin no es
adecuado el carbon, porque el silicio que se produce en la reduccion se
combina con el carbono, dando carburo de silicio, por esta razon, para
obtener el silicio puro, se emplean mejor metales ligeros, como magnesio y
aluminio.

4Al + 3Si0, > 2Al,03 + 3Si

Recientemente se obtiene el silicio industrialmente en hornos eléctricos
mediante reduccion de di6xido de silicio con carburo de calcio; el calcio
formado se evapora y deposita en las partes frias del horno en forma de

CaO.

Propiedades:
El silicio forma octaedros regulares, de color negro y de brillo metélico, u
hojitas que tienen un aspecto semejante al del grafito; el silicio es bastante

mas duro que el grafito, su dureza es de 7.

La red cristalina del silicio es andloga a la del diamante, consta igualmente
de dos redes regulares, de las cuales la segunda esta desplazada en la
direccién de la diagonal de la primera red; la distancia entre dos puntos de la

red es en el silicio esencialmente més grande que en el diamante.
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Con el agua no reacciona el silicio y con los acidos lo hace tan pobremente
gue puede considerarse casi como inatacable, solamente lo disuelve con

facilidad una mezcla de &cido nitrico y fluorhidrico en caliente.

Cristalografia:
Hexagonal-R, romboédrico. En prismas hexagonales con terminaciones

romboédricas.

Pruebas de identificacion:

- Con silicatos

NOMBRE: ESTANO

Generalidades:

Simbolo: Sn

PA :118.70

Is6topos: Sn, Sn*'8, Sn'?°, sn't’, sn'?

Valencia: + I, + IV

El empleo de minerales de estafio para la preparacion de bronces era ya
conocido en los tiempos prehistéricos, después de la conquista de las Galias
por César vino el estafio, al que se le llamaba plumbum cardidum desde

Cornwall hacia ltalia.
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So6lo mucho mas tarde obtuvo el metal la denominacién actual, stannum, que
originalmente se le daba a una aleacién de plomo y de la cual procede el

simbolo Sn.

Preparacion:
La preparacion del metal se verifica por reduccién de la casiterita con carbon:

Sn0, + 2C - Sn° + 2C0

Propiedades:

El estafio es mas noble de lo que era de esperar segun su potencial 0.14
volt. A la temperatura ordinaria cristaliza el estafio dando cristales
tetragonales. El metal es blando y maleable, se puede laminar, por ser tan
delgado como el papel.

Es estable al aire y en el agua, pero se disuelve en acidos diluidos y en los
alcalis con desprendimiento de hidrégeno, porque siempre es algo menos

noble que el hidrogeno.

Cristalografia:

Tetragonal escalenoédrico.

Pruebas de identificacién:
— Con Dimetilglioxima-Cloruro Férrico

— Ala Perla de Bérax
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NOMBRE: PLOMO
Generalidades:
Simbolo: Pb
PA :207.21
Isétopos: Pb?*®, Pb?’, pp?**
Valencia: + II, + IV
El plomo del latin plumbum era ya conocido en la antigiedad clasica. Es el
primer elemento en el que se consiguid aislar dos isétopos de peso atébmico
distinto, y no realmente mediante separacion fisica de los is6topos, sino
porque en este elemento, aunque muy rara vez, los is6topos se encuentran

sin mezclar en la naturaleza.

Obtencion:
El plomo metalico se obtiene, muchas veces, mediante trabajo de tostacion y
reaccion, que consiste en una tostacion parcial de la galena, con la cual se
desprende una parte del dioxido de azufre y otra transforma en sulfato el
oxido producido en la tostacion:

2PbS + 30, - 2PbO + 2S0, 2PbO + 250, + O, = 2PbSO,

PbS + 2PbO - 3Pb + SO, PbS + PbSO, = 2Pb° + 2S0,

Propiedades:
Posee brillo metalico azul grisaceo, al aire se recubre pronto con una capa de

oxido y entonces parece gris sucio. El plomo es tan blando que se puede
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cortar con un cuchillo. Es muy tenaz y se puede extender en placas muy

delgadas y estirar en hilos.

Cristalografia:

Cubica; hexaquisoctaédrica. La forma mas corriente es el cubo.

Pruebas de identificacion:
— Con Tetrametildiaminodifenilmetano

— Alallama

NOMBRE: FOSFORO
Generalidades:
Simbolo: P

PA :30.978

Isétopos: P

Valencia: - IlI, + I, + 1V, +V.

El fosforo fue descubierto en el afio 1669 por el alquimista Brand, en
Hamburgo, cuando ensayaba a preparar de la orina un liquido que debia
transformar la plata en oro. El fésforo fue obtenido por Brand, que guardo la
receta en el mas riguroso secreto y poco mas tarde, por el alquimista berlinés
Kunkel en 1678, mediante destilacion de una mezcla de residuos de orina

evaporada y arena. El fosforo llamdé mucho la atencion por la propiedad, a
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gue debe su nombre, de emitir luz, y se pagd muy caro hasta que Scheele,
1771, tuvo la idea de sustituir las sales de la orina por las cenizas de hueso,

gue se obtienen con mas facilidad.

Preparacion:
La formacién de fésforo se verifica segun el método empleado ya por
Scheele, es decir, por reduccién del fosfato céalcico; como reductor se utiliza
las mas de las veces, carbono y para ligar el calcio se afiade didéxido de
silicio.

Cas(P04), + 3Si0 > 3CaSi0; + P,03

2P205 + 10C - 10CO0 + P4

Propiedades:
Es un no metal, con propiedades luminiscentes. Con sus propiedades
alotropicas se hace fésforo blanco que es muy toxico. En su forma molecular

reacciona violentamente con el agua. Presenta oxidacion 3y 4.

Cristalografia:

Tetraédrico.

Pruebas de identificacion:

— Alallama
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NOMBRE: ARSENICO
Generalidades:
Simbolo: As
P.A: 79.91
Is6topos: As”

Valencia: - lll, + I, + V

El nombre de arsénico se utiliza ya en los escritos griegos. En la antigiedad
clasica era conocido preferentemente en sus combinaciones, pero es de
sospechar que también se conocia en forma de metal, si bien entonces no es
natural, nada se sabia de la relacion existente entre el metal y sus
combinaciones.

El arsénico es un elemento escaso en la naturaleza. En el magma se
encuentra en cristalizacion residual y depdsito, principalmente en forma de

pirita arsenical FeAsS y también como hierro arsenical FeAs,.

Preparacion:

El arsénico metéalico puro no se prepara industrialmente en gran escala,
porque no tiene aplicaciones, se obtiene por calentamiento de pirita arsenical
en tubos de arcilla fuera del contacto del aire, de modo que el arsénico

sublima y se recoge en las vasijas dispuestas para ello.

FeAsS = As +FeS
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Propiedades:
Sdlido gris, de aspecto metalico, pero es quebradizo y, por tanto, puede
pulverizarse facilmente, muy toxico; es un mal conductor metélico de la

electricidad.

Cristalografia:

Escalenoédrica ditrigonal. Cristaliza en sistema hexagonal.

Pruebas de identificacion:
— Alallama

— Con Acetato de Uranilo

NOMBRE: ANTIMONIO
Generalidades:
Simbolo: Sb
P.A:121.76

Isétopos: Sb*#, Sp'?

Valencia: - Ill, + lll, + V

El simbolo del antimonio procede de stibium, nombre latino con el que se
designaba al sulfuro de antimonio. El antimonio metéalico y las acciones
fisiol6gicas de sus sales que se preparaban a partir del sulfuro, eran ya

conocidas en la antigiiedad clasica.
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El antimonio es un elemento calcéfilo, proviene de la cristalizacion residual,
hidrotermal del magma, en las que se separdé como sulfuro de antimonio de

aspecto gris y en forma de cristales prismaticos.

Obtencion:
Se emplean procesos metallrgicos, los cuales son:
El colado: donde se toma una parte del sulfuro, se calienta hasta el punto de

fusion del Sh,S3, el cual gotea.

Tostacion: Se entiende la oxidacion de un sulfuro por el aire.

Sh,S;3 + 50, 2 Shy04 + 350,

Reduccion: Reducir con el carbén el 6xido de antimonio producido en la
tostacion.

Sh,04 + SO, + 4C > 2Sb + 4C0

Propiedades:

El metal tiene aspecto blanco de plata con algo de reflejos azulados, es
quebradizo y puede pulverizarse con el mortero; el antimonio funde al rojo
incipiente; es estable a la accion de los acidos clorhidrico y sulfarico, y por el

nitrico se oxida.

Cristalografia:

Escalenoédrica ditrigonal



Pruebas de identificacion:

— Con Rodamina B

— Al soplete

NOMBRE: BISMUTO
Generalidades:
Simbolo: Bi
P.A:209.00

:209

Is6topos: Bi

Valencia: + Ill, +V.
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El bismuto es conocido desde el principio de la Edad Media. Fue designado

como marcasita (ahora FeS;) y confundido con este metal, sélo muy

lentamente se aprendié a diferenciar el metal de otros minerales y de los

elementos antimonio y estafio, que se comportan de modo semejante. Desde

el siglo XVI se le denomind bismuto.

Obtencion:

El bismuto esta cerca de los metales nobles, y por esto se prepara facilmente

por reduccion con carbono. Para su obtencién primero se tuestan los

minerales sulfurados. Después de la reduccién con carbén se separa el

bismuto como liquido metalico en el suelo del horno de fusion.
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Propiedades:
Metal pesado que cristaliza en grandes cristales semejantes al cubo; tiene un
brillo blanco con algin tono rojizo, y es tan quebradizo que se puede

pulverizar.

Cristalografia:

Escalenoédrica ditrigonal.

Pruebas de identificacion:
— Al Soplete

— Con Yoduro de Potasio

6.2.7 GRUPO - VIA: AZUFRE, SELENIO, TELURIO.

NOMBRE: AZUFRE
Generalidades:
Simbolo: S
P.A:32.06
Isétopos: S*?, S

Valencia: - Il, + IV, + VI

El azufre es el no-metal conocido desde hace mas tiempo, su hombre griego
es ahumar, puesto que el azufre en antiguo se utilizé para fumigar; su
nombre latino es sulfur.

Los alquimistas lo consideraban como el principio de la combustibilidad.
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Obtencidn:
El azufre puede obtenerse mediante oxidacion de sulfuro de hidrégeno al aire
H,S +%0, > H,0+S
También a partir de la oxidacion de los sulfuros por diéxido de carbono:

FeS+C0, > Fe0O+S +CO

Propiedades:

El azufre se presenta en dos variedades cristalinas: azufre rombico Se y
azufre monoclinico SB; en ambas formas es amarillo brillante, mal conductor
de la electricidad y del calor, tiene un olor débil caracteristico. Es insoluble en
agua, pero se disuelve en disolventes organicos como tolueno, éter y mas

soluble en sulfuro de carbono.

Cristalografia:

Piramidal rémbica.

Pruebas de identificacién:
— Con Nitroprusiato de Sodio

— Con p-dimetilaminoanilina



NOMBRE: SELENIO

Generalidades:

Simbolo: Se

PA : 78.96

Isétopos: Se®°, Se’®, se®, se’’, se™

Valencia: - Il, + IV, + VI

El selenio fue descubierto en 1817 por Berzelius, en los barros de las
camaras de plomo de una fabrica de éacido sulfurico y a causa de su
semejanza con el telurio, entonces ya conocido, se le denominé selenio,
derivado del griego luna.

El selenio elemental se presenta en dos variedades: la variedad roja no
metélica y la gris metélica.

El selenio rojo: es mal conductor de corriente eléctrica, se disuelve en
disolventes organicos, cristaliza en sistema monoclinico.

El selenio gris: es buen conductor de corriente, estable a altas temperaturas.

Obtencion:
Se obtiene fundamentalmente de los lodos de refinacién electrolitica del

cobre.

Pruebas de identificacién:
- Sobre Carbon vegetal

- Con Tiourea
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NOMBRE: TELURIO
Generalidades:
Simbolo: Te
PA :127.61
|SétOpOS: Tel30, TelZS, T8126, -I—e125’ Telz4’ -I—e122’ TelZS’ TelZO

Valencia: - Il, + IV, + VI

El nombre de telurio proviene de Tellus = tierra; este nhombre fue dado al
elemento por Klaproth, 1798, que lo investigd por primera vez; al principio se
le agrupé entre los metales nobles y sélo mas tarde se le reconocié como un

homologo del azufre.

Obtencioén:
Se disuelve el telurio mediante la reacciéon del mineral en &cido sulfdrico

concentrado y se reduce a metal con acidos sulfurosos.

Propiedades:

El telurio puro es color blanco, insoluble en sulfuro de carbono y otros
disolventes organicos, soluble en &cidos sulfdricos concentrado y caliente,
dando disoluciones de color rojo; calentado al aire arde con llama suave de

color azul.
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Cristalografia:

Cristal de forma rémbica.

Pruebas de identificacién:
- Sobre Carbon vegetal

- Con Acido Sulfurico

6.2.8 GRUPO - VIIA: FLUOR, CLORO, BROMO, YODO.

NOMBRE: FLUOR
Generalidades:
Simbolo: F

PA :19.0

Isétopos: F*°

Valencia: - |

El nombre de fluor, viene del latin fluere que significa fluir, proviene de
fluorita, mineral que contiene este elemento y que desde la antigiiedad se
usaba en las fabricas metallurgicas. Aunque eran conocidas exactamente
muchas combinaciones del fldor, s6lo en los dltimos tiempos se aislo el
elemento; antes fracasaron todas las pruebas para preparar el flior en forma
pura, porque este elemento es tan agresivo contra todos los materiales que

ofrecian muchas dificultades.



87
Fue preparado por Moissan 1886, descomponiendo electroliticamente el
fluoruro de hidrogeno, exento de agua, en el que habia disuelto fluoruro acido
de potasio, para hacerlo conductor en este proceso se desprende fldor en el
anodo.
Propiedades:
A temperatura ordinaria, es un gas débilmente amarillo verdoso, de olor

picante; con el hidrogeno se combina fuertemente a todas temperaturas.

Cristalografia:

Monoclinico, prismatico.

Prueba de identificacion:

— Con Zirconio-Alizarina

NOMBRE: CLORO
Generalidades:
Simbolo: ClI

PA : 35.457
Isétopos: CI*°, CI*

Valencia: - I, + I, + lll, +1V, + VII

En tiempos de la teoria del flogisto, se obtenia al acido clorhidrico por una
combinacion oxigenada de un elemento hipotético, murium y se le llamaba

acido “muriatico”. En el afio 1774 preparé Scheel, por oxidacion del acido

clorhidrico con manganeso, el elemento que hoy llamamos cloro y al que se
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denomind, conforme a las ideas de aquel tiempo, &acido clorhidrico
desflogesticado. S6lo Davy 1766-1844 reconocio en 1810, que el cloro es un
elemento libre, y le dio el nombre actual por el color verdoso del gas.

El cloro, a causa de su agresividad, no existe en la naturaleza en forma libre,
salvo en las exhalaciones volcanicas, sino; en estado de cloruros y

principalmente de cloruros alcalinos y alcalinotérreos.

Preparacion:
El cloro se puede obtener por oxidacién del &cido clorhidrico o de los
cloruros:

4HCI + Mn02 - MnCl, + 2H,0 + Cl,

Propiedades:

El cloro es un gas que a temperatura ordinaria con una presion de 6 atm., y a
0° con 4 atm. se puede licuar, obteniéndose asi un liquido del mismo color
que el gas y finalmente, por ulterior enfriamiento, da cristales amarillos.

La molécula gaseosa es diatdbmica y soOlo a muy alta temperatura se
descompone en sus atomos. En agua es facilmente soluble.

Después del fluor, el cloro es el elemento mas activo de todos; el cloro
hamedo ataca a todos los metales a la temperatura ordinaria y se combina
enérgicamente con los semi-metales y la mayor parte de los no metales;
reacciona de la manera mas enérgica con los metales alcalinos.

La fuerte accion blanqueadora del cloro en presencia de agua se funda en la

formacién intermedia del &cido hipocloroso, que por la facilidad de
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desprender oxigeno en un poderoso oxidante y destruye con rapidez los
colorantes.

Cristalografia:

Cubico, Hexaquisoctaédrico.

Prueba de identificacion:

— Con Dicromato de Potasio y Acido Sulfurico

NOMBRE: BROMO
Generalidades:
Simbolo: Br

PA: 79.916

79, Br81

Isotopos: Br

Valencia: - I, + I, +V

El nombre del bromo fue dado a este elemento por su descubridor, Balard,
que lo prepar6 en el afio 1826 del residuo salino obtenido por evaporaciéon

del agua del mar; el bromo se halla en la naturaleza acompafando al cloro.

Obtencidn:

Se puede originar de los bromuros por accion del cloro, pues a consecuencia
de su mayor electro afinidad sustrae al ibn bromo la carga negativa y pone al
bromo en libertad.

2Br + Cl, = 2Cl + Br»
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Propiedades:
Es un liquido de color rojo intenso, que a consecuencia de su gran tension de
vapor emite vapores pardo rojizo; tiene olor mas fuerte que el cloro; si se
respira algunas horas, es nocivo para la salud; por enfriamiento solidifica en
cristales de brillo metalico pardo rojizos. El bromo liquido corroe la piel y

produce heridas profundas.

Prueba de identificacion:

— Con Fluoresceina

NOMBRE: YODO
Generalidades:
Simbolo: |
P.A:126.92

|127

Is6topos:

Valencia: - I, + 1, + lll, + V, + VII

El yodo fue descubierto en el afio 1811 por Courtois en las cenizas de algas
marinas, que entonces se usaban en la fabricacién de sosa y que en Escocia
se llamaba “Kelp” y en Normandia “Barek”; calentando estas cenizas se
desprendia yodo en forma de vapor violeta.

El yodo se encuentra en la naturaleza acompafado al cloro y bromo, pero

casi siempre en pequefias concentraciones.
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Obtencidn:
El yodo se origina de los yoduros por accion del cloro, pues la electro
afinidad de aquél es todavia menor que la del bromo:

2Kl + Cl, - 2KCl + 1,

Se puede usar el bromo en lugar del cloro; también se forma yodo en la
reduccion de yodatos, por ejemplo: por diéxido de azufre:

2KI03z + 550, + 4H,0 > K5S04 + 4H,S04 + 15

Propiedades:

Forma cristales de color violeta fuerte, casi negro grisaceo, con gran brillo
metélico y que a temperatura ordinaria posee una considerable tensién de
vapor; por esto se observa en la parte superior de los frascos que contienen
yodo, un depdsito violeta que proviene del yodo sublimado.

El yodo sdlido, tiene un olor caracteristico; en el punto de fusion tiene una
tensién de vapor tan fuerte, que del liqguido de color violeta oscuro parten

vapores violeta intenso.

Prueba de identificacion:

— Con Solucién de Almidon
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6.2.9 GRUPO - IVB: TITANIO.
NOMBRE: TITANIO
Generalidades:
Simbolo: Ti
PA :47.90
Is6topos: Ti*, Ti*®, Ti*’, Ti%, Ti*®

Valencia: + I, + 1V

En el afio 1795 el quimico berlinés Klaproth reconocié el rutilo como una
combinacién de este elemento y le dio el nombre mitolégico. La preparacion
del metal puro fue realizada treinta afios mas tarde por Berzelius, reduciendo

el fluoruro de titanio y potasio con potasio metalico.

Obtencidn:

La preparacion del metal ofrece dificultades, porque en la reduccion del 6xido
de carbdn se obtiene carburo, y en presencia de aire, nitruro.

Para la preparacion del metal puro se usa la electrélisis de sustancias
fundidas o la reduccion de cloruro de titanio TiClg; en este Gltimo caso se usa,
a propuesta de Wéehler, el sodio metalico o hidrégeno, se obtiene un polvo

negro aparentemente amorfo, que fundido da un régulo metélico gris.
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Propiedades:
El metal puro tiene dureza de acero y es forjable, posee conductividad

metdlica.

Cristalografia:
Tetragonal; Bipiramidal ditetragonal. Cristales prismaticos con terminaciones

bipiramidales; son frecuentemente aciculares delgados.

Pruebas de identificacion:
— Ala Perla de Bérax

— Con Pirocatequina

6.2.10 GRUPO - VB: VANADIO.

NOMBRE: VANADIO
Generalidades:
Simbolo: V

PA :50.95

Isétopos: V°>*

Valencia: + I, + I, + IV, +V

De los elementos de este grupo, el vanadio es el mas abundante; estd muy
repartido, aunque casi siempre so6lo en pequefias concentraciones; se

encuentra en los minerales de hierro ricos en titanio y se puede comprobar
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en muchos suelos laborales; en las cenizas de muchas plantas, por ejemplo
la remolacha azucarera, los residuos del vino, el haya y la encina contienen
siempre vestigios de vanadio; a concentraciones superiores se encuentra en
los jugos de ciertos animales marinos del género holoturia; por esto no es de
extrafiar que se le encuentre en algunas clases de petrdleo, en cantidades no
despreciables; fue descubierto en el afio de 1830 en el laboratorio de
Berzelius analizando minerales de hierro sueco; su nombre procede de

Vanadis, un apodo de la diosa nordica Freya.

Preparacion:
La preparacion del metal se verifica, a partir del 6xido por el procedimiento de

las termitas o a partir del fluoruro, por reduccion con sodio.

Propiedades:

El metal es muy duro, quebradizo y de color gris de acero. El vanadio puro,
asi como los otros metales de su grupo en forma muy pura es fusible; el
punto de fusion aumenta mucho cuando el metal contiene carbono u
oxigeno; el vanadio es muy estable al aire y sélo lentamente atacado por los

acidos.

Cristalografia:
Rombica. Muy raros los cristales microscopicos imperfectos aplastados.
Generalmente como polvo o agregados poco coherentes o sueltos;

diseminados.
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Pruebas de identificacion:
— Ala Perla de Bérax

— Con Cloruro Férrico y Dimetilglioxima

6.2.11 GRUPO - 1IB: ZINC, CADMIO, MERCURIO.

NOMBRE: ZINC

Generalidades:

Simbolo: Zn

P. A: 65.38

Isétopos: Zn®*, Zn®, zn®, zn®, zn™®

Valencia: +lI

El cinc era conocido ya en la antigliedad clasica como el componente que
aclara el color rojo del cobre en el latén; fue entonces denominado cadmio.
Su preparacion técnica, sin embargo, no fue conocida hasta la primera mitad
del siglo XVIII.

Los yacimientos de cinc mas importantes de la tierra se encuentran en el

limite de Missouri y Kanzas (USA) y en Broken Hill, Australia.

Obtencion:

Las blendas primeramente se tuestan, y la masa tostada se calienta con
carbon en hornos de mufla a la temperatura de reduccion. En lugares
enfriados se acumula el metal liquido, a consecuencia del rapido enfriamiento

se origina también una pequefa cantidad de polvo de zinc, que se deposita
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en las paredes de la retorta. El metal contiene alrededor de 90% de cinc, el
resto es oxido de cinc que envuelve las pequefias particulas de metal.
Propiedades:

El cinc es un metal blanco brillante y a temperatura ordinaria, quebradizo; es
esencialmente menos noble que el hierro y por esto se disuelve faciimente en
todos los acidos con desprendimiento de hidrégeno; incluso en los alcalis se
disuelve desprendiendo hidrégeno.

El cinc actda en sus combinaciones Unicamente como divalente; ademas de

sus sales.

Aplicacion:

El metal puro se emplea en el laboratorio para la produccion de hidrogeno y
como reductor; en la industria, para la preparaciéon de mercancias metalicas
baratas, en el cincado de laminas de hierro y como adicion para aleaciones;

de las aleaciones de cinc la mas importante, es el laton.

Cristalografia:
Hexagonal; piramidal dihexagonal. Los cristales son poco corrientes y

terminan en uno de sus extremos por caras de una pirdmide escarpada.

Pruebas de identificacion:
- Alallama

- Con Mercuritiocianato-Acetato de Cobalto
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NOMBRE: CADMIO
Generalidades:
Simbolo: Cd
PA:112.41
Is6topos: Cd*™, Cd**®, Cd™°, Cd**t, Cd**?, Cd, Cd**®, Cd*®, Cd'*
Valencia: +lI
El cadmio fue descubierto hasta 1817 por Stromeyer. Es un compafiero
permanente del cinc y ha tomado su nombre de cadmia, la denominacion de
cinc en la antigliedad clasica. Casi todos los minerales de cinc tienen cadmio,
pero lo contienen sélo en cantidades tan pequefas que las mas de las veces,

viene a ser de 0.2 — 0.4%, pertenece a los elementos mas escasos.

Obtencidn:

El cadmio, por ser mas facilmente reducible y mas volatil que el cinc, pasa,
en la preparacion de este metal, con las primeras cantidades de polvo de
cinc y, por tanto, queda enriquecido en estas fracciones.

Para la preparacion del metal puro se mezcla el polvo de cinc, de contenido
mas fuerte en cadmio con carbén y se destila la masa al rojo oscuro, a cuya

temperatura el cinc ni se reduce ni es volatil.

Propiedades:
El cadmio como el zinc es un metal blanco, pero alrededor de 0.36 voltios

mas noble, mucho mas volatil, mas blando y menos quebradizo que el zinc.
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La amalgama de cadmio solidifica rapido, por esa razon se emplea para

empaste de dientes.

Cristalografia:
Hexagonal, dihexagonal piramidal. Los cristales son raros y pequefos, con

caras de prismas.

Pruebas de identificacion:
- Al soplete

- Con Difenilcarbazida o Dinitrodifenilcarbazida

NOMBRE: MERCURIO

Generalidades:

Simbolo: Hg

PA: 200.61

|SétOpOS: HQZOZ, HQZOO, HgZO2' Hg301, HglOS' ngO4, HgZO2' Hg303

Valencia: + I, + 1l

El nombre latino hidrargyrium se deriva del griego agua y plata; el segundo
nombre latino, mercurium, esta relacion con los principios de la nomenclatura

quimica.

Obtencidn:
La obtencion del metal se verifica por tostacion oxidante del cinabrio, y el

vapor de mercurio que se origina se condensa en cdmaras adecuadas.
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También se mezcla algunas veces el cinabrio con limaduras de hierro y se
calienta la mezcla fuera del contacto del aire; asi se queda el sulfuro de

hierro y destila el mercurio (trabajo de precipitacién).

Propiedades:
Unico metal liquido a temperatura ordinario, tiene una pequefia conductividad

eléctrica para metal, es denso, movil.

Pruebas de identificacién:
— Sobre Carbén vegetal

— Con Difenilcarbazida

6.2.12 GRUPO - VIB: CROMO, MOLIBDENO.

NOMBRE: CROMO
Generalidades:

Simbolo: Cr

PA: 52.01

Isétopos: Cr?, Cr>3, Cr°, cr*

Valencia: + Il, + I, + VI
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Las sales de este elemento fueron separadas en el afio 1797 por Vauquelin,
de las sales de plomo, en las que se ponen de manifiesto por su coloraciéon
de donde procede también su nombre.
Casi todo el cromo de la corteza terrestre se separ0 en la cristalizacion
primera del magma en forma de cromita o hierro cromado Cry[Fe0Q4], y se
encuentra casi siempre en cristales finisimos de la estructura de la espinela
en rocas muy basicas.
Obtencion:
La preparacion del cromo metélico, por reduccion del 6xido con carbén, no se
consigue bien porque se forman carburos de cromo de distinta composicion.
Propiedades:
Es brillante, muy duro y cuando es suficientemente puro se forja facilmente; a
la temperatura ordinaria no se oxida al aire ni debajo del agua, el metal

compacto apenas se utiliza.

Cristalografia:

Octaedros y rombododecaedros.

Pruebas de identificacion:
- Al soplete
- Ala Perla de Bérax

- Con Difenilcarbazida
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NOMBRE: MOLIBDENO
Generalidades:
Simbolo: Mo
P.A: 95.95
Isétopos: Mo, Mo, Mo*°, Mo®’, Mo*®, Mo®’
Valencia: + Il, + lll, + IV, + V, + VL.
El molibdeno en los tiempos anteriores fue siempre confundido con el plomo.
La diferencia entre ambos elementos fue reconocida en 1778 por Sheele, el
cual dio al molibdeno su nombre procedente de la denominacion griega del
plomo; pero solo Berzelius investigd con detalle el metal y sus
combinaciones.
El molibdeno es un elemento tipicamente calcéfilo; mas del 90% de
molibdeno se presente en forma de molibdenita MoS,, se puede suponer, por
tanto, que en la capa de sulfuros se encuentra mas abundante. En la litosfera
fue expresamente en la cristalizacion residual; se encuentra casi siempre en
nidos muy pequefios en granitos y en forma explotable en gangas pigmaticas
de tales rocas. Para la obtencion técnica del elemento, deben considerarse
principalmente los yacimientos de molibdenita de los Estados Unidos y

Noruega.

Preparacion:
Se prepara mediante reduccion de su tribxido con carbén o de uno de sus

cloruros con hidrogeno al rojo, o también segun el método de las termitas.
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Propiedades:
Es un metal dificilmente fusible, duro y de color blanco de plata. Por acidos y
alcalis es solamente atacado con dificultad; sin embargo, se disuelve en
nitrito sdédico fundido como MoQOs. En corriente de oxigeno arde, produciendo
trioxido.
Cristalografia:

Cristales en placas hexagonales o prisméticas ligeramente conicos cortos.

Pruebas de identificacion:
— Al soplete

— Con Fenilhidrazina

6.2.13 GRUPO - VIIB: MANGANESO.

NOMBRE: MANGANESO
Generalidades:

Simbolo: Mn

P. A: 54.93

Isétopos: Mn>°

Valencia: + II, + lll, + IV, + VI, + VII

Las combinaciones de manganeso eran ya conocidos de los romanos, que
las utilizaron en la preparacion del vidrio. Como los minerales, el manganeso

gue contiene hierro, son fuertemente paramagnéticos, se les denominé en la
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antigiiedad (deducido de magnético); después el nombre de magnesia se
transform6 en manganeso. En la edad media, la manganesa se llamé
magnesia negra, para diferenciarla de la magnesia alba o magnesia
propiamente dicha; de aqui derivan los nombres de magnesio y manganeso;
el ultimo fue introducido en 1808 por Klaproth; asi pues procede también el
nombre de ese elemento, como el del magnesio, de las propiedades del
hierro.

El manganeso es un elemento calcofilo y, conforme con esto, se encuentra
enriguecido en la capa de 6xidos y sulfuros.

Los yacimientos propios de manganeso se han formado porque en la
disgregacion por la intemperie de las rocas silicatadas fueron disueltos
manganeso y hierro y de las disoluciones de estos elementos se precipit6 el
manganeso, en parte en forma de carbonato y en parte como diéxido.

Los yacimientos mas importantes del mundo son los de las costas oriente del

Mar Negro, los indicos, brasilefios y africanos.

Preparacion:

El manganeso metélico no se puede obtener como el hierro, vecino del
sistema periodico y con el que tiene mucha semejanza, por reduccién con
carbon, pues por este camino se llega solamente a preparar carburos;
tampoco la reduccion de los oxidos en corriente de hidrégeno conduce al
metal; practicamente, pues, no hay otro método que el aluminotérmico.

3Mn30,4 + 8Al > 9MN° + 4Al,04
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Propiedades:

Es de color gris de acero, frecuentemente cubierto de colores de recocido,
muy duro y tan quebradizo que se puede pulverizar con el mortero, es menos
noble que el hierro, se descompone en agua con desprendimiento de
hidrégeno y los acidos le atacan con facilidad; calentado al aire se oxida a

Mn30,.

Cristalografia:

Hexagonal. Raras veces en cristales con el romboedro fundamental.

Prueba de identificacion:

— Con Persulfato de Amonio.



CAPITULO VII
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7.0: PRINCIPIOS Y TECNICAS BASICAS DEL ANALISIS CUALITATIVO.

7.1 ORGANIZACION DEL TRABAJO EN EL LABORATORIO.

Para iniciar el analisis de una muestra en el laboratorio, lo primero que se
hara es organizar el tiempo y revisar el espacio disponible en el laboratorio.
Luego que se ha asignado el espacio, comprobar su espacio, los aparatos,
cristaleria es decir todo lo que se utilizara para la investigacion.

El tercer paso a seguir es la preparacion de reactivos, los cuales tienen que
poseer etiqueta, con las formulas, el nombre y la concentracién del reactivo.
Cuando el reactivo es afectado por la luz como por ejemplo AGNO3 , KMnQOy;
estos tienen que envasarse en frascos de color ambar.

Al almacenar o guardar los frascos con reactivo, colocarlos de forma
sistematica y si es posible en orden alfabético guardando espacio entre ellos.
Los reactivos mas utilizados se colocaran al frente.

Se debe tener cuidado de colocar las soluciones de amoniaco separados del
acido nitrico y acido clorhidrico, porque el amoniaco y los acidos fumantes al
combinarse dan depdsitos de sales de amoniaco en la boca de los frascos y

sus alrededores.
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7.2 CONSIDERACIONES GENERALES PARA EL ANALISIS

CUALITATIVO SEMIMICRO*Y.

Muestreo: para el analisis de un material es necesario que la muestra sea
representativa de todos los componentes que hay en el material a analizar.
Para ello tenemos que tomar en cuenta:
1. Sies una solucion, es necesario que esté bien mezclada antes que la
muestra sea removida o tomada.
2. Sila muestra posee materia suspendida, agitar vigorosamente y tomar

la muestra antes de que los sélidos se vuelvan a sedimentar.

Disolucién de la muestra: esta parte es muy importante, para el estudio ya

gue de ello dependen en gran parte los resultados del analisis,

La disolucién de la muestra debe de llevarse a cabo con un disolvente capaz
de solubilizar todos los componentes de la muestra, es decir que debe de ser
para todos los elementos que constituyen la muestra y no para unos pocos.
El ensayo de solubilidad se realiza con una pequefia cantidad de muestra en
el disolvente,

El solvente mas comunmente utilizado es el agua; porque se considera el
solvente universal por excelencia, y es este con el que la muestra se trata
primero. Se ensaya en frio, luego en caliente, a la temperatura de bafio

maria a temperatura de ebullicion, utilizando tubos de ensayos. Con otros
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disolventes, se ensaya solo en caso que la sustancia no se disuelvan

completamente en agua.

Pero ademas hay que tomar en cuenta que para la eleccion del disolvente es
importante:
1. Que el solvente escogido disuelva completamente a todos los
componentes de la muestra.
2. Que el periodo de disolucién se lleve a cabo en un tiempo razonable.
3. La composicidn quimica de la muestra no tiene que ser afectada por el
disolvente.
4. El disolvente no tiene que producir interferencia en los pasos

siguientes del analisis.

Métodos generales para la disolucién de una muestra®’.
e Tratamiento con acidos.

e Tratamiento con fundente.

El tratamiento con acidos pueden realizarse:
Acidos no Oxidantes:
a) Acido Clorhidrico concentrado el cual es un reductor suave.
— Disuelve todos los metales, sales de Aacidos débiles como los
carbonatos de calcio y bario, ala vez que la mayor parte de 6xidos.
— Disuelve lentamente al niquel, plomo, cobalto y cadmio.

— No disuelve arsénico, antimonio, bismuto, cobre, mercurio y plata.
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b) Acido Sulfarico se utiliza diluido y en frio, es un disolvente y un
deshidratante.
— Disuelve a todos los metales comunes.

— No disuelve al plomo, antimonio, bismuto, arsénico, cobre y mercurio.

Acidos Oxidantes.

a) Acido Sulfarico H,SO4: El cual es un oxidante y deshidratante, el cual
tiene que usarse concentrado y en caliente (la disolucién se realiza
utilizando un bafio maria.)

Este disuelve todos los metales comunes.

b) Acido Nitrico HNOg: Se clasifica como un oxidante fuerte.

— Disuelve la mayor parte de metales y sulfuros metalicos como el sulfuro
de cobre y sulfuro de mercurio.

— Disuelve lentamente aluminio y cobre formando peliculas delgadas de
oxido, es el mejor disolvente de cobre.

— Forma productos insolubles con estafio produciendo acido meta

estannico.

c) Acido Perclorico HCIO4: oxida y deshidrata todo los metales se utiliza
concentrado y en caliente.
NOTA: el HCIO,4 se deja como ultima accion de disolvente para la muestra ya

gue reacciona con violencia explosiva con sustancias facilmente oxidables.
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d) Agua Regia: la cual se compone o forma de HNO3; — HCL en relacion 1:3.
Este disolvente disuelve facilmente acero, sulfuros insolubles como por

ejemplo: sulfuro de mercurio y metales inactivos como oro y platino.

Tratamiento con fundentes:

Puede realizarse cuando no es posible disolver la muestra en acidos.

La fusion consiste en mezclar la muestra con mas o menos de 104 — 204 del
fundente, calentar esta mezcla a altas temperaturas hasta que el resultado
sea transparente y homogéneo. Luego disolver esta mezcla en agua
destilada y calentar por encima del punto de fusion.

La fusién es util para minerales, rocas de silicatos y carbonatos no atacables
con acido clorhidrico.

_ Si la muestra que se va a trabajar es un acido se trata con un fundente

alcalino; pero si fuese alcalina se trabaja con un fundente acido.

Fundentes alcalinos: Para o0xidos acidos insolubles.

— Carbonato de Sodio Na,COgs, este es uno de los mas utilizados, el cual
convierte los 6xidos como el 6xido de silicio, en sales de sodio.

— Hidréxido de Sodio e Hidroxido de Potasio NaOH y KOH, se usan en la
fusibn de Oxidos de antimonio, estafio, zinc y plata es decir éxidos

acidos.
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Fundentes &cidos: Para oxidos alcalinos o basicos insolubles.
— Disulfato de Potasio (K2S,07) al ser calentado libera SOz y es este el que
transforma los O0xidos basicos como el 6xido férrico en sulfatos solubles.

También disuelven oxidos de cobalto, niquel, cromo y titanio.

Medicion de cantidades:

Al realizar un analisis semimicro cualitativo, la cantidad de muestra a utilizar
es muy pequena.

La cantidad de una solucion es medida en gotas o mililitros. Una gota es 0.05
mililitros de esta forma se deduce que un mililitro son 20 gotas. Entonces
requiere que el orificio o diametro de los goteros sean de igual tamafo.
Aunque el volumen de la gota varia no solo por el tamafio del gotero sino por
la naturaleza del reactivo; pero por lo general esta variacion es ignorada.

Al trabajar con solidos lo correcto es realizar una medicién con una balanza
analitica.

Adicion de reactivos:

Es importante que los reactivos se preserven de contaminarse.

— Los goteros de los botes de los reactivos deberan mantenerse en el
frasco que les corresponde y no transferirlos de un frasco a otro; ya que
una contaminacion cruzada afectaria de manera drastica los resultados
del andlisis.

— La vifieta deber4 contener el nombre del reactivo, la formula,

concentracion y la fecha en que fue elaborado.
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Escala de operacion %*
Segun la cantidad de sustancia que se emplee para el analisis, se distingue:
— El macroandlisis (en el cual de emplea hasta 1 g de sustancia soélida o

hasta 50 ml de solucién);

— El semimicroanalisis ( hasta 0.1 g 6 5 ml de solucién);
— El microandlisis ( hasta 10 mg ¢ 0.5 ml de solucién).
El procedimiento general es practicamente el mismo para los tres tipos: las
reacciones de reconocimiento son fundamentalmente las mismas para el
macro y el semimicro, mientras que para el micro se recurre a aparatos y a
reacciones especiales. La concentracidon de la sustancia en solucion también
es la misma para los tres tipos y solo varia la cantidad de sustancia
empleada.
Preparacion de la sustancia para el analisis >**’.
Si la sustancia que se analizan es sélida, puede estar ya pulverizada; en este
caso se debe mezclar cuidadosamente para tener una muestra lo mas
homogénea posible. Si por el contrario, la sustancia se encuentra es
fragmentos muy gruesos (minerales, etc.), se deben primero triturar y
pulverizar finamente en un mortero y cerciorarse también en este caso de
gue sea homogénea.
Antes de reducir la sustancia a polvo finisimo, puede ser muy Gtil un examen
organoléptico: se examinan las caracteristicas fisicas mas aparentes, el

aspecto, el color, el olor, ademas, se examinan la granulosidad, el aspecto
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cristalino, eventualmente con la ayuda de una lente; se aprecia
aproximadamente el peso especifico, etc.

La muestra por analizar, finamente pulverizada, se divide en cuatro
porciones, que se emplean de la manera siguiente:

— una porcion (0.3 — 0.4 g) sirve para los ensayos preliminares;

— una segunda (0.1 — 0.2 g) para la investigacion de cationes ;

— unatercera (0.2 — 0.3 g) para el analisis de los aniones;

el resto se reserva para andlisis subsidiarios, reacciones especificas,

controles, etc.



CAPITULO VIilII
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8.0: INSTRUMENTOS Y METODOS DE ENSAYO "8,

8.1 GENERALIDADES SOBRE LA LLAMA NO LUMINOSA DEL

MECHERO BUNSEN.

Para comprender las operaciones implicadas en los ensayos de coloracion

de la llama y los diversos ensayos con la perla es necesario poseer ciertos
conocimientos de la llama no luminosa de Bunsen.

La llama no luminosa de Bunsen se compone de tres partes:

I. Un cono interno azul, constituido en su mayor parte de gas no quemado
ADB.

[I. Una punta luminosa, que es solamente visible cuando las aberturas para
el aire estan casi cerradas. D.

[ll. Una parte externa en la que se produce la combustion completa del gas

ACBDA.

FIGURA N° 2 Partes principales de la llama
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La temperatura mas baja se encuentra en la base de la llama (a), la cual se
emplea para ensayar sustancias volatiles con el fin de investigar si colorean a
la llama. La parte mas caliente de la llama es la zona de fusién (b), la que se
encuentra a una tercera parte de la altura de la llama y aproximadamente
equidistante de los limites interior y exterior de la zona externa; se le emplea
para ensayar la fusibilidad de las sustancias y, también, con (a), para
ensayar la volatilidad relativa de sustancias o mezclas.

La zona oxidante inferior (c), situada sobre el borde externo (b) la cuéal se
emplea para la oxidacion de sustancias disueltas en las perlas de borax y
carbonato de sodio.

La zona oxidante superior (d) es el extremo no luminoso de la llama; en la
cual hay presente un gran exceso de oxigeno y la llama no es tan caliente
como (c). Se usa cuando no se requiere oxidar a temperaturas muy altas.

La zona reductora superior (e) esta en el extremo de la zona azul interna, y
es rica en carbdn incandescente; es Util para reducir las incrustaciones de
oxidos a metal.

La zona reductora inferior (f) la cual esta situada en el limite inferior de la
zona proxima al cono azul y es donde los gases reductores se mezclan con
el oxigeno del aire; esta zona es de menor poder reductor que (e), y se

emplea para la reduccion de perlas fundidas de borax o similares.
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8.2 ENSAYOS A LA LLAMA®#718
Ciertos elementos pueden volatilizarse cuando los minerales que lo
contienen son calentados intensamente, y dan asi color caracteristico a la
llama. La identificacién asi hecha es mas confiable cuando se introduce el
mineral en la llama sobre un alambre de platino, que al sostenerlo sobre la
llama con pinzas. Algunos minerales contienen elementos que normalmente
dan coloracién a la llama, pero no la muestran, debido a la naturaleza no
volatil de la combinacion quimica, hasta que son desintegrados mediante un
acido o un fundente. El color de la llama queda enmascarado por la
presencia de la coloracién amarilla de la llama de sodio, por lo que se
observa la llama a través de un filtro azul, que absorbera completamente la

llama amarilla del sodio, y permitird observar los colores caracteristicos de la

llama de otros elementos.

TECNICA:

— Se emplea un alambre delgado de platino (de unos 5 cm. de largo, fijado
en el extremo de un tubo o varilla de vidrio que sirve de soporte); el cual
se limpia con &cido clorhidrico concentrado, y se calienta en la zona de
fusion de la llama de Bunsen; el alambre esta limpio cuando no imparte
color a la llama.

— Se introduce el alambre en acido clorhidrico concentrado, después se
toca la sustancia a analizar de modo que se adhiera al alambre una

pequefia cantidad.
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Se coloca inmediatamente en la llama oxidante inferior, y se observa el

Las sustancias menos volatiles se calientan en la zona de fusion; de este

modo se aprovecha

componentes de una mezcla.

la diferencia de volatilidad para distinguir

los

Cuadro N° 2 Coloraciones de lallama ’.

Elementos | Color de la llama Observaciones
Los minerales de estroncio que dan color de
Estroncio |Carmesi llama, dan también residuos alcalinos
Sr después de haber sido calentados.
Los minerales de litio que dan color de llama
Litio Carmesi no dejan residuo alcalino después de haber
Li sido calentados. (Diferencia del estroncio)
En la mayoria de los casos solamente se
Calcio Anaranjado obtendra una llama de calcio clara después
Ca de haber sido humedecida la muestra con
HCI.
Una reaccion muy delicada. La llama debe
Sodio Amarillo intenso. | ser muy fuerte y persistente para indicar la
Na presencia del sodio como constituyente
esencial en el mineral.
Los minerales que dan la llama del bario
Bario Verde dejan también residuos alcalinos después
Ba amarillento de su calcinacion.
Molibdeno |Verde Obtenido del oxido o sulfuro de molibdeno.
Mo amarillento
Los minerales que dan la llama del boro,
Boro Verde rara vez dejan residuos alcalinos una vez
B amarillento calcinados. Muchos minerales de boro daran

una llama verde sola si han sido
desintegrados por el acido sulfarico o el
fundente de boro.
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Elementos | Color de la llama Observaciones
Verde esmeralda | Obtenido del 6xido de cobre.
Cobre
Cu Se obtiene del cloruro de cobre. Cualquier
Azul marino mineral de cobre dara la llama de cloruro de
cobre después de haber sido humedecido
con acido clorhidrico.
Si un mineral que contiene cloro se mezcla
Cloro Azul marino con 6xido de cobre y se introduce en la
Cl (lama del cloruro | llama, se obtendra la llama del cloruro de
de cobre) cobre.
Un mineral de fésforo puede no dar color de
Fosforo | Verde azulado la llama hasta que no haya sido humedecido
P con &cido sulfurico. No es una prueba
decisiva.
Zinc Aparecen normalmente como chispas
Verde azulado .
Zn brillantes en la llama.
La llama se observa mejor cuando el mineral
. . ha sido fundido sobre carbon vegetal. El
Antimonio -
Sh Verde palido color surge alrededor de la muestra.
Puede observarse la llama alrededor de la
Plomo Azul marino muestra cuando se funde un mineral de
Pb palido plomo en carbén vegetal.
Puede que sea necesario descomponer el
Potasio |Violeta mineral con yeso como fundente, SO,Ca.
K 2H,0, para obtener el olor de la llama.

8.3 ENSAYOS AL SOPLETE 247918

Estos ensayos

mediados del siglo diecinueve.

han sido el procedimiento mineralogico seguido desde
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Muchos de los ensayos quimicos que se hacen con los minerales se llevan a

cabo rapidamente y facilmente por medio de un instrumento conocido con el

nombre de soplete.

El soplete corriente esta formado esencialmente por un tubo cénico que

termina en una pequefia abertura a través de la cual el aire sale en forma

de un chorro potente y delgado. Cuando esta corriente de aire se dirige

hace una llama muy caliente.

TECNICA:

Producir una llama reductora colocando el pico del soplete un poco fuera
de la llama y se sopla con suavidad para que el cono interno sea el que
actue sobre la sustancia en examen.

Obtener una llama oxidante manteniendo el pico del soplete a un tercio
dentro de la llama y soplando algo mas fuerte en direccion paralela al
borde del pico del mechero; la punta externa de la llama es la que deba

actuar sobre la sustancia.

La punta del soplete debe ser colocada en el interior de una llama, rica en
carbon, de una vela o de gas del alumbrado ordinario. El método mas
recomendable de producir una llama para soplete es emplear gas del
alumbrado en un mechero Bunsen, en el cual se ha colocado un tubo
interior, de forma que obstruya el aporte de aire en la base del mecheroy
de este modo produzca una llama luminosa. El extremo final de este tubo

esta aplastado y cortado en angulo, como indica la figura N° 3
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FIGURA N° 3 Llama producida por soplete

— La llama del soplete resultante no sera luminosa, y es estrecha, apuntada
y bien delimitada. Es muy importante estar en condiciones de saber
mantener un chorro continuo de aire en el soplete durante un tiempo
considerable.

Una buena llama de soplete puede alcanzar una temperatura de 1500°C,

y varia segun el tipo de gas que se emplea y de la mezcla de gas y aire.

8.4 ENSAYOS SOBRE CARBON VEGETAL *"9%,
Se emplean gran niamero de ensayos con el soplete, pequefios bloques de

carbon de unos 10 cm. de longitud, 3 cm. de anchuray 1 cm. de espesor.

FIGURA N° 4. Bloque de carbén utilizado para los ensayos.
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El carbén vegetal debe ser de grano fino y uniforme. No ha de ser tan blando
gue se deshaga facilmente entre los dedos, ni tan duro que no pueda
cortarse con facilidad y raspado con un cuchillo.
El carbdn vegetal se emplea como soporte sobre el cual se efectian varias
reacciones. Por ejemplo algunos metales, pueden obtenerse por reduccién
de sus minerales por medio de la llama del soplete, si se efectua el
experimento sobre el carb6n vegetal. Uno de los usos mas importantes del
bloque de carbdn de vegetal es la obtencion sobre su superficie de aureolas
de O6xido caracteristicas. En algunos casos se obtienen aureolas mas
caracteristicas cuando a la muestra se le han afadido algunos reactivos
quimicos. El reactivo mas importante es el llamado yoduro y fundente de
bismuto que es una mezcla de yoduro potasico y azufre, obteniéndose

aureolas de colores de los yoduros respectivos.

TECNICA:

— En un bloque de carbdén tamafio regular, realizar los orificios no muy
grandes ni muy profundos.

— En el orificio colocar la muestra en analisis a la cual si es necesario se le
adicionara algun reactivo especifico.

— Luego, acercar la llama al orificio donde se produciran aureolas o glébulos

de colores caracteristicos para cada uno de los metales analizados.



Cuadro N° 3. Globulos metalicos
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sobre carbén vegetal ’

Elemento | Colory caréacter del glébulo Observaciones
. L El oro puede ser facilmente
Oro Amarillo, blando, sin patina; : P
: reducido en los telururos de oro

Au. permanece brillante. -

sin fundente.
Normalmente es necesario
emplear mezclas reductoras. Para
L distinguirlo de otros globulos,
Blanca, blanda, sin patina; ISting Tos —globul
Plata : disuélvase en acido nitrico,
permanece brillante. . . .

Ag. afiadase acido clorhidrico para
obtener precipitado blanco de
cloruro de plata.

Los glébulos se forman con
Blanco; pierde el brillo al dificultad aun con mezcla
Estafio | enfriarse. Patina blanca de reductora. El glébulo metalico se

Sn. oxido. oxida en acido nitrico y pasa al

hidréxido blanco.
. ) Los minerales de cobre deben ser
Rojo, blando; cuando se
. e tostados para extraerles el azufre,
Cobre | enfria, en su superficie es P . .
e X arsénico y antimonio, antes de

Cu. negro; dificil de fundir.

mezclarlo con mezcla reductora.
El carbon vegetal incandescente
Gris, blando, fusible; brillante | reducira el plomo. Para distinguirlo
Plomo | €N la llama reductora; de otros globulos, disuélvase en
Pb tornasolado en la llama acido nitrico, y de la solucién clara
' oxigenada precipitese el sulfato de plomo
afadiendo acido sulfarico.
Cuadro N° 4. Aureolas en carb6n vegetal ’
L Color y caracter de la
Elemento | Composicion . .
aureola en carbon Observaciones
de la aureola
vegetal
Arsénico Oxido de Blanco y volatil, Normalmente
As arseénico. depositandose a alguna | acompafiado por olor
As,03 distancia de la muestra. | a ajos.
Oxido de L
. . . . Blanco y volatil, o
Antimonio antimonio. 2 Menos volatil que el
depositandose cercade | . - L
Sb Sb,03 oxido arseénico.
la muestra.
Shy04
. fe: La aureola atacada
. Oxido de Blanco, volatil, de color
Selenio . . AN por llama de
selenio. rojo en el exterior; gris .
Se reduccion colorea la
SeO; cerca de la muestra.
llama azul.
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Elemento Composicion Colory caracter d,e la .
aureola en carbon Observaciones
de la aureola
vegetal
. o En llama de
. Oxido de Blanco denso, volatil. En .
Telurio . ) reduccion, da una
teluro el exterior, de gris a .
Te ~ llama de un color gris
TeO; castafo claro.
azulado.
Si se mezcla con
carbonato sédico sobre | La aureola
. . . el carbon vegetal, da, humedecida con
Zinc Oxido de zinc. .
cerca de la muestra, un | nitrato de cobalto y
Zn Zn0O o 2.
subliminado no volatil, calentada se vuelve
amarillo al calentarse, verde.
blanco al enfriarse.
Cuando esta caliente, La aureola,
Oxido de amarillo palido, blanco humedecida con
Estafio estafio cuando se enfria. nitrato de cobalto y
Sn Sn0; No volatil en la llama de | calentada, se vuelve
oxidacion. verde azulada.
En caliente, amarillo .
e . Si se toca la aureola
. palido; blanco en frio.
. Oxido de o por un momento con
Molibdeno . Puede ser cristalino.
molibdeno o una llama reductora,
Mo Volatil en la llama de
Mo03 o . se vuelve azul
oxidacion. MoO; rojo
. oscura.
bajo la muestra.
Esta reaccion se
Yoduro de . produce cuando los
Amarillo de cromo. .
plomo o minerales de plomo
Volatil ;
I.Pb se calientan con
Plomo fundente de yoduros.
Pb Su aureola puede
Oxido de Amarillo cerca del estar formada por
plomo mineral y blanco lejos sulfito blanco y
PbO de él. Volatil. sulfato de plomo,
ademas del oxido.
Oxido de Amarillo cerca del Se distingue del
bismuto mineral y blanco méas 6xido de plomo por el
Bi,O3 lejos. Volatil. ensayo del yoduro.
Bismuto Esta reaccion se
Bi Yoduro de Rojo brillante con anillos | produce cuando los
bismuto amarillos cerca de la minerales de bismuto
I3Bi muestra. se calientan con
fundente de yoduros.
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8.5 ENSAYOS A LA PERLA DE BORAX 247918

Ciertos elementos cuando se disuelven en fundentes apropiados dan un
color caracteristico a la masa fundida que se denomina perla. Los fundentes
gue se emplean mas corrientemente son el borax BaO7Na2.10H20, carbonato
sbédico Na2COs3 vy la sal de fosforo NHaNaHPO4 . 4H20 .

El color de la perla resultante depende de si fue obtenida en llama oxidante o

reductora, y de si la perla se observa en caliente o en frio.

TECNICA:

— Se emplea un alambre de platino doblado en forma de asa o anillo, similar
al utilizado en los ensayos a la llama.

— El anillo se calienta en la llama de Bunsen hasta el rojo, y luego, se
introduce rapidamente en boérax pulverizado y se calienta nuevamente
hasta formar una perla vitrea, incolora, transparente que se compone de
una mezcla de metaborato de sodio y anhidrido borico.

— La perla se humedece y se toca la sustancia a analizar; la cual debe estar
finamente pulverizada, de modo que una pequefa cantidad de la misma

se adhiera a la perla.

Nota: es importante emplear una pequefia cantidad de sustancia, pues, de
otro modo, la perla se tornara oscura y opaca por el calentamiento

subsiguiente.



reductora inferior, se deja enfriar y se observa el color.

se observa el color.

Se recomienda cambiar la perla después de cada ensayo.

Cuadro N° 5. Reacciones coloreadas con fundentes ’
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La perla con la sustancia adherida se calienta primero en la llama

Luego se calienta en la llama oxidante inferior, se deja enfriar y de nuevo

Perla de borax Perla de sal de fosforo
Oxidos de Llama Llama Llama Llama
oxidante reductora oxidante reductora
Titanio Caliente  |Amarillo palido |Grisaseo Amarillo pélido |Amarillo
Ti Frio Incoloro a Pardo violeta  |Incoloro Violeta
blanco
Caliente  |Amarillo palido |Amarillo Amarillo pélido |Azul sucio
Volframio Incoloro a Amatrillo a
W Frio pardo Incoloro Azul fino
blanco .
amarillento
. . . Verde .
Molibdeno Caliente |Amarillo palido |Pardo amarillento Verde sucio
Mo ; .
Frio Incoloro a Pardo Incoloro Verde fino
blanco
Caliente |Amarillo Verde Verde sucio Verde sucio
Cromo Verde
Cr Frio ; Verde fino Verde fino Verde fino
amarillento
Caliente |Amarillo Verde fino Amarillo Verde fino
Vanadio ) Verde
Va Frio amarillento casi [Verde fino Amarillo Verde fino
incoloro
Uranio |Caliente Ama_mllo f“efte Verde pdlido  |Amarillo Vgr_de sucio
a rojo naranja palido
U ) is pali i .
Frio Amarillo .G”S palido a Ar.“"’}“”o Verde fino
incoloro grisdceo
. Amarillo fuerte Amarillo intenso Amanllp rojizo
. Caliente . . Verde botella . a amatrillo
Hierro a rojo naranja a rojo parduzco
Fe verdoso
. . Verde botella [Amarillo a casi .
Frio Amarillo i . Casi incoloro
palido incoloro
Caliente |Verde palido |Incoloro a verdeVerde verde
Cobre parduzco
Cu i .
Frio Verde azulado Rojo opaco con |, Rojo opaco
mucho 6xido




Continuacion del Cuadro N° 5
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Perla de bdrax Perla de sal de fésforo
Oxidos de Llama Llama Llama Llama
oxidante reductora oxidante reductora
Cobalto |Caliente |Azul Azul Azul Azul
Co Frio Azul Azul Azul Azul
. Caliente |Violeta Gris opaco Rojiz0 a rojo Rojizo a rojo
Niquel parduzco parduzco
Ni ] y - . Amarillo a Amarillo a
Frio Rojizo castaio |Gris opaco . . . .
amarillo rojizo |amarillo rojizo
Manganeso [Caliente  |Violeta Incoloro Violeta grisdceollncoloro
Mn Frio Violeta rojizo  |Incoloro Violeta Incoloro

8.6 ENSAYOS EN TUBO ABIERTOQ 247918

Se emplea para ellos, un tubo de vidrio fuerte de un diametro interno de 5

mm., debe cortarse en secciones de unos 15 mm. de longitud. Se emplea

para ensayos de oxidacion.

TECNICA:

— Una pequeia cantidad del mineral que ha de ensayarse, se reduce a

polvo y se introduce en el tubo en una zona situada aproximadamente en

el tercio de su longitud total.

— El tubo se inclina con el maximo cuidado hasta el angulo tal que permite

extender el mineral hasta el extremo inferior del tubo, el cudl se

mantendra sobre la llama de un mechero de Bunsen de tal forma que

lama su parte mas alta. El mineral se calienta en una corriente constante

del aire, y sera oxidado si ello es posible.

El cuadro siguiente contiene una lista de elementos que produce reacciones

caracteristicas en tubos abiertos.
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Cuadro N° 6. Ensayos en tubo abierto ’

Productos de oxidacion

Elementos — 7 Observaciones
Composiciéon | Color y caracter
El gas tiene un olor penetrante
El SO, un gas e irritante. Si se coloca una tira
S o incoloro se hameda de papel de tornasol
Anhidrido ;
desprende del azul en el extremo superior del
sulfuroso. ! .
S0 extremo tubo, se vuelve rojo, debido a la
2 superior del reaccion acida del acido
tubo sulfuroso.
El sublimado se condensa a
Oxido Blanco, volatil y | considerable distancia de la
As ) cristalino. porcién caliente en pequefios
arsenioso. : 1
cristales octaédricos.
AS>03
El sublimado forma un anillo
blanco mas préximo que el
Sh . Blanco, volatily | 6xido de arsénico a la parte
Oxido de N ) ,
. . cristalino caliente del tubo. Se obtiene de
antimonio . )
Sb-0 compuestos de antimonio que
23 no contenga azufre.
El Sb,0, se obtiene del sulfuro
Amarillo palido | de antimonio y de los
Sb en caliente, sulfantimoniuros. Se concentra
Tetréxido blanco en frio. principalmente en la parte
Sb,04 Denso, no inferior del tubo, y normalmente
volatil, amorfo. | va acompafiado de Sh,03,
Cristales Si se tocan los cristales con la
Mo amarillos llama de reduccioén, se vuelven
L. alidos a azules.
Trioxido de b )
. blancos;
molibdeno
MO Forman un
03 reticulado cerca
de la parte
caliente.
Los glébulos pueden unirse
. Globulos entre si con un trozo de papel.
Mercurio. " .
Hg H metalicos, El calor debe ser aplicado con
9 grises cuidado para asegurar una

perfecta oxidacion
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8.7 ENSAYOS EN TUBO CERRADO #*"918
Frecuentemente es de gran utilidad en el ensayo de minerales. El tubo se
hace de cristal blando de 10 cm. de longitud, didmetro interno de 3-1.5 cm.
Los ensayos en tubo cerrado se emplean para determinar lo que ocurre

cuando un mineral se clienta en ausencia de oxigeno. Ordinariamente no se

produce reaccién quimica alguna.

Cuadro N° 7. Ensayos en tubo cerrado ’

Elementos|Sustancia| Color y caracter Observaciones
Todos los elementos que
contienen agua de
cristalizacion o el radical
hidréxilo dan, al calentar
moderadamente una

Agua. Liquido incoloro, |condensacion de gotitas de
H.O facilmente volatil. |agua en la parte fria del tubo.
Si es pura, el agua es neutra,
pero pude ser acida por
contener clohidrico,
fluorhidrico, sulfarico u otros
acidos volatiles.
. . Dado solamente por el azufre
Rojo en caliente y :
Azufre . . nativo y aquellos sulfuros que
S amarillo en frio. . ;
S o contienen un gran porcentaje
Volatil.
de azufre.
Dos anillos alrededor
del tubo; uno,
formado por material
L amorfo negro; el otro
Arsénico . L.
As rodea al tubo cerca |Producido por el arsénico
de la parte inferior  |nativo y algunos arseniuros.
As con un material
cristalino, gris plata,
el espejo de arsénico
Liquido rojo fuerte, . .
Sulfuros de|-'Au!CO rojo T Producido por el rejalgar,
. en caliente soélido .
arsénicos . . AsSS, y oropimente As;S3y
amatrillo rojizo, en :
AsSS As,S;3 frio algunos sulfarseniuros.
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Continuacion del Cuadro N° 7

Elementos|Sustancia| Colory caracter Observaciones
Sulfuro de Este ensayo se obtiene
mercurio |Sublimado amorfo  |cuando el cinabrio HgS es
HgS |negro. calentado solo.

El mercurio metalico se
Hg obtiene cuando se calienta el
Mercurio |Gris, globulos mercurio nativo o amalgamas,

Hg metélicos o cuando el cinabrio se

calienta mezclado con
carbonato de sodio.

Oxisulfuro |Sublimado castafio,
de ligeramente rojizo
antimonio |cerca de la parte
Sb,S,0 |inferior del tubo.

Producido por el sulfuro de
antimonio y algunos
sulfantimoniuros.

Sb

8.8 ENSAYOS EN PLACAS DE TOQUE 2418

Las placas de togue son de porcelana esmaltadas y por lo comdn poseen de
6 a 12 cavidades u hoyos de igual tamafio, de una capacidad de 0.5 a 1 ml.
El fondo blanco de porcelana permite distinguir muy pequefios cambios de
color en las reacciones que dan productos coloreados; se nota mas
facilmente el cambio de color efectuando ensayos en blanco en las
cavidades contiguas de la placa. Cuando se forman precipitados o
enturbiamientos escasamente coloreados o incoloros es mejor emplear
placas de toque negras. Hoy en dia hay placas de toque transparentes de
vidrio resistentes, que al utilizarlas se les puede colocar sobre papel brillante
de color apropiado cuando la coloracion o precipitacion no se observa a

simple vista.
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TECNICA:

— Colocar la muestra a analizar ya sea solida o liqguida en una de las
cavidades de la placa de toque.

— Adicionar el reactivo a utilizar.

— Esperar la aparicion de una coloracion, decoloracion, precipitacion o una

reaccion determinada.

8.9 ENSAYO EN PAPEL FILTRO PARA REACCION A LA GOTA 2418

Para este ensayo pueden utilizarse:

Papel filtro Whatman: Papel filtro Schleicher Schiuill:
N° 120 de doble espesor N° 601

N° 3 MM de primera calidad N° 598

N° 42 6 542 N° 589° (banda azul) *

Ambos papeles, tanto el Whatman como el Schleicher Schill poseen la
propiedad deseable de absorber las gotas sin extenderse demasiado como

sucede con papeles mas delgados.

* Existen 3 tipos de papel con el mismo nimero y se diferencian con el super indice que indica la

porosidad del papel, siendo en este caso el de menor porosidad el 589° y el mas poroso 589’.
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El papel se emplea en rectdngulos de 5 x 2.5 cm o en cuadrados de 2 x 2 cm
o bien empleandolo en su forma circular de origen; se los guarda en capsulas

de petri.

TECNICA:

— Se coloca una gota de la solucidon a analizar sobre el papel y se deja
secar.

— Sobre la gota de la solucién en analisis adicionar el reactivo,

— Se espera que aparezca una mancha o coloracion.

8.10 CATALISIS **°,

Fundamentada en la aceleracién de la velocidad de una reaccion quimica
mediante un catalizador. Esta sustancia facilita la velocidad de la reaccién sin
modificar el equilibrio termodinamico, y se recupera sin alteraciones al final

de la reaccion; aunque se altere temporalmente.

TECNICA:
— Depende del ensayo a realizar; pero generalmente a la sustancia en
analisis se le adiciona una pequefia cantidad de una sustancia que

funciona como catalizador y es o no sometida a calor
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8.11 PRECIPITACION °.
Se basa en la formacion de un soélido en un liquido por la adicion de un
reactivo en solucibn o una sustancia solida; este precipitado puede
presentarse como polvos en suspension coloreados o no, y también como
una solucién coloidal, que mediante centrifugado o reposo puede ser

separado del liquido.

8.12 COLORACION Y DECOLORACION “.
Se fundamenta en la aparicidbn o desaparicion de color de sustancias en

solucién o de los mismos reactivos que se empleen.

TECNICA:

La técnica para los tres ensayos antes mencionados es: por reacciéon a la
gota.

Que se efectla sobre una placa de toque, en un microcrisol, en vidrios de
reloj pequefios, en tubos de ensayo o sobre papel filtro; segun lo requiera el
analisis. Esta consiste en la adicion de un reactivo, (ya sea sélido o en
solucién) sobre una sustancia y al contacto de ambas, cambiara o
desaparecera un determinado color, ya sea en el reactivo o en la sustancia

en estudio.



CAPITULO IX
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9.0: IDENTIFICACION DIRECTA DE ANIONES

IONES O COMPUESTOS IONICOS. Los protones (cargados positivamente)
presentes en el nucleo de un atomo permanecen ahi durante los cambios
quimicos ordinarios (reacciones quimicas), pero los electrones (cargados
negativamente) se ganan o se pierden con facilidad, cuando se agregan o
eliminan electrones a un atomo o moléculas neutras, se forma una particula

cargada eléctricamente llamada ion.

ANION: (de an y ion); lon de carga negativa, base conjugada de un acido.

9.1 ACETATOS ", C,H;0,

Solubilidad:

Todos los acetatos neutros son facilmente solubles en agua, excepto los
acetatos de plata y mercurio que son escasamente solubles.

Algunos acetatos basicos de hierro, aluminio y cromo son insolubles en agua.

Reaccion con Nitrato de Lantano.

Si se trata una solucion de acetato con una solucién de nitrato de lantano al
5%, y se agrega una solucion de yodo y algunas gotas de solucién de
amoniaco y se calienta lentamente hasta ebullicion. Produce un color azul;
debido probablemente a la absorcion del yodo por el acetato basico de

lantano. Es una reaccion extremadamente sensible para acetatos.
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Interfieren los sulfatos y fosfatos, pero pueden separarse precipitandoles con
nitrato de bario antes de realizar la prueba.

CH3COO™ + La(NO3); + I, + NHLOH —» Formacion de anillo azul

Reactivos: Material y Equipo:
- Amoniaco al 1% - Frasco gotero
- Nitrato de Lantano al 5% - Placa de toque
- Yodo 0.01N

Procedimiento:

a- Colocar y mezclar en placa de toque, 1 gota de solucién en analisis con 1
gota de nitrato de lantano al 5% y 1 gota de yodo 0.01N.

b- Adicionar 1 gota de solucién de hidroxido de amonio.

En minutos forma anillo azul alrededor de la gota de amoniaco.

9.2 ARSENIATOS "8, AsO42 Ver en reacciones de cationes pag. 181

9.3 ARSENITOS '8, AsOs™ Ver en reacciones de cationes pag. 181

9.4 BICARBONATO '8, HCO;
Solubilidad:
Bicarbonatos de metales alcalinos son solubles en H,O pero son menos

solubles que los carbonatos normales correspondientes.
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Reaccion: Desprendimiento de gas.
La reaccidbn se basa en el desprendimiento del CO, gaseoso, por el
calentamiento generado.

2HCO;3 "+ calor > 2 CO; (g + H2O

Reactivos: Material y Equipo:
- Agua destilada libre de CO05 - Beakerde 10 mL
- Hot plate

Procedimiento:
a) Colocar 1 mL de la muestra en analisis previamente solubilizada en agua
libre de CO2. en el beaker.

b) Calentar la solucion, sin hervirla; se desprende C0, gaseoso.

9.5 BORATOS* "%, BO;*

Solubilidad:

Boratos de metales alcalinos son bastante solubles en agua.

Los de otros metales son poco solubles con agua, pero bastante solubles en

acidos y en solucién de cloruro de amonio.
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Reaccioén con Manita-Azul de Bromotimol.
El acido borico actua como un acido monobasico muy débil; que por adicion
de compuestos organicos con hidroxilos, como “manita”, glicerina, dextrosa o
azucar invertido, se transforma en un acido relativamente fuerte,

probablemente del tipo:

| |
~C-OH HO —C-0O
| + B— OH > | P
~C-OH HO —-C-0

B — OH + 2H,0

Por eso, el pH de la solucion disminuye. De modo que si la solucion es
inicialmente casi neutra, ejemplo el azul de bromotimol (verde), por la adicion
de manita, el color pasa a amarillo. La solucion en analisis se hace casi
neutra al azul de bromotimol, tratandola con solucion de acido o alcali hasta

que el indicador pase a verde.

Reactivos: Material y Equipo:
- Manitol (' s) o solucion al 50% - Agitador de vidrio
- Alcohol al 50% - Gotero
- Azul de Bromotimol al 0.04% - Microtubos
- Solucién de Hidroxido de Sodio 0.01N - Placa de toque

Procedimiento:
a- Colocar en un microtubo la solucién en analisis, adicionarle 1-2 gotas azul

de bromotimol al 0.04%
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b- Tratarla con hidroxido de sodio al 0.01N hasta que el indicador pase a
verde.
c- Sobre una placa de toque colocar 2 gotas de la solucion preparadaen ay
b.
d- Adicionar sobre ellas unos miligramos de manita o 1 gota de solucion
acuosa de manita al 50%.Cambia de verde a amarillo.

NOTA: Llevar un blanco con agua.

9.6 BROMATOS *'®, BrO’;

Solubilidad:

Bromatos de plata, bario y plomo son poco solubles en agua, siendo sus
solubilidades 2 g, 7 g y 13.5 g por litro a 20°C respectivamente.

El bromato mercurioso es poco soluble.

La mayoria de los otros bromatos son solubles en agua.

Reaccion con Sulfato Manganoso.

Si una solucién de bromato se trata con una pequena cantidad de mezcla
(1 + 1) de una solucion de sulfato manganoso y acido sulfurico 2 N, produce
una coloracion roja que por adicion de cristales de acetato sédico y bencina

se colorea de azul.

BO3; + MnSO4 + Hy; SO4 + bafio maria = Mn »(SOy4); + BrO3™ color rojo
BrO3s™ + Mny(SO4)3 > MnO; color pardo

MnO; + CH3COONa + HyN — (CgHg)2 - NH2, > Coloracién azul
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Reactivos: Material y Equipo:
- Acetato Sodico (s) - Beakers ( para bafo maria)
- Acido Acético 2N - Frascos goteros.
- Acido Sulfurico 2N - Hot plate.
- Bencina al 1% - Tubo de ensayo.

- Sulfato manganoso al 0.5%

Procedimiento:
a) Colocar en el tubo de ensayo 2-3 gotas de la solucién problema.
b) Afadir 2 gotas de sulfato manganoso al 0.5% (en H,SO4 2N.)
c) Calentar el tubo en bafio maria hirviendo, por 4-5 minutos.
Da coloracién roja Mn; (SO4)3 que pasa a turbidez parda de MnO
d) Dejar enfriar y afiadir unos cristales de acetato sodico y 5 gotas de

bencina al 1% (en CH3COOH 2N). Se colorea de azul.

9.7 BROMURO®, Br

Solubilidad:

Los bromuros de plata, mercuriosos y cuprosos son insolubles en agua.

El bromuro de plomo es escasamente soluble en frio pero es mas soluble en
agua caliente

Todos los demas bromuros son solubles en agua.
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Reaccién con Fucsina ( o Magenta)
El colorante fucsina forma con un bisulfito un compuesto de adicion incolora.
El bromo libre convierte la fucsina asi decolorada en un colorante bromado
azul violeta. Ni el cloro ni el yodo libres afectan el compuesto de bisulfito de
fucsina incoloro, por lo que la reaccion se puede emplear para investigar

bromuros en presencia de cloruros y yoduros.

—

| HN
2 C> =NH |
HN + KBr + HCrO/—p Complejo coloreado
b= s violeta
Reactivos: Material y EQuipo:
- Acido Crémico al 25% - Ver aparato de anexo 1

- Bisulfito de Sodio (s).

- Fucsina al 0.1%

Procedimiento:

a) Colocar 1 gota de soluciéon en andlisis ( o mg, de sdlido) en el tubo del
aparato.

b) Agregar 2-4 gotas de solucién de acido crémico al 25% y tapar el aparato
con la “cabeza” que contiene 1-2 gotas de reactivo en el capilar.

c) Calentar el aparato suavemente ( no dejar hervir).

d) Elliquido en el capilar toma en breve un color violeta.
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Reactivo: “Fucsina—bisulfito “ es una solucién de fucsina al 0-.1% decolorada

con bisulfito de sodio.

9.8 CARBONATOS' CO;5”

Solubilidad:

Todos los carbonatos normales excepto los de metales alcalinos y de
amonio, son insolubles en agua.

Carbonatos acidos o bicarbonato de calcio, estroncio, bario, manganeso y

hierro existen en solucidon acuosa.

Reaccion: Carbonato de Sodio — Fenolftaleina

La reaccion se basa en que la fenolftaleina da color rosado con carbonatos
solubles, y es incolora con bicarbonatos solubles. Por eso del CO; liberado
de carbonato por accion de los acidos diluidos, decolora una solucion de
fenolftaleina débilmente rosada por el agregado de una pequefia cantidad de
carbonato de sodio, y asi el CO; puede ser identificado por la decoloracion

que se produce: C02+NayC03+H,0O = 2Na HCO;

Reactivos: Material y Equipo:

- Agua destilada libre de CO, - Ver anexo N° 2
- Acido Sulfurico 2N
- Carbonato de Sodio 0.1N

- Fenolftaleina al 0.5%
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Procedimiento:

a) Colocar 1- 2 gotas de solucién en analisis ( una pequefna cantidad si es
sélida) en el aparato de (anexo 2) mas una gota de reactivo: carbonato de
sodio — fenolftaleina sobre el bulbo del tapdn.

b) Adicionar 3 — 4 gotas de H,SO4 2N y taparlo.

c) La gota se decolora inmediatamente o después de un corto tiempo de
acuerdo con la cantidad de CO, formado.

d) Llevar un ensayo en blanco en otro aparato.

Reactivo:
Mezclar: 1 mL carbonato de sodio 0.1 N con 2 mL fenolftaleina al 0.5% y 10

mL de agua destilada.

Interfieren: - Acetatos - Fluoruros - Sulfitos
- Cianatos - Nitratos -Tiosulfatos
- Cianuros - Sulfatos

Los aniones que contiene azufre pueden ser oxidados a sulfatos por peréxido
de hidrégeno y evitar su interferencia de la siguiente forma:
— Se mezcla 1 gota de solucién de analisis.

+ 2 gotas de H,O, de 20 — 30 vol.

+ 2 gotas de H,S04 2N, y se procede igual.
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— Los cianuros se evitan tratando la muestra con:
4 gotas de solucion saturada de cloruro férrico por 2 gotas de H,S04 2N ;

se forma el cianuro mercurico escasamente disociado.

9.9 CIANUROS 8, CN’

Solubilidad:

Solamente los cianuros de metales alcalinos y alcalinos térreos  son
solubles en agua; las soluciones son alcalinas debido a la hidrolisis.

El cianuro mercurico, Hg(CN), es soluble en agua, pero practicamente no se
disocia por lo que no da las reacciones idnicas de los cianuros.

Los cianuros de muchos metales pesados se disuelven en cianuro de
potasio, produciendo sales complejas.

Todos los cianuros son sumamente toxicos; por lo que, en las reacciones en

que se desprenda gas o se calienten cianuros deben realizarse en camaras.

Reaccion con Sulfuro de Cobre.
Las soluciones de cianuros disuelven el sulfuro cuprico formando un
cupricianuro de potasio incoloro.

CuS +4KCN > Ky[Cu (CN) 4] + KsS.

Reactivo: Material y Equipo:
- Hidréxido de Amonio 2N - Gotero
- Sulfato de Cobre * - Papel filtro o placa de toque.

- Tioacetamida (s)
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Procedimiento:
a) Sobre placa de toque colocar una gota de la suspension recién preparada
de sulfuro de cobre.”
b) Adicionar 1 gota de la solucion en analisis.

El color negro de sulfuro de cobre desaparece al instante.

* Reactivo: “Sulfuro de cobre Suspensién”

0.012 g sulfato de cobre cristalizado en 10 mL de agua + gotas de solucion
hidroxido de amonio 2N y enturbiando la solucién por precipitacién de CuS

con una pequeia cantidad de tioacetamida.

9.10 CLORUROS ", cL’

Solubilidad:

La mayoria de los cloruros son solubles en agua.

El Hg»Cl,, AgCl, PbCl,, es poco soluble en frio pero bastante soluble en
caliente.

El CuCl,, Hg, 0OCl,, BiOCI, SbOCI, son insoluble en agua.

Reaccion con Soluciéon de Nitrato de Plata.

Se obtiene un precitado blanco de cloruro de plata, AgCl, insoluble en agua y
acido nitrico diluido; pero soluble en solucion diluida de amoniaco y en
soluciones de tiocianato de potasio y tiosulfato de sodio.

NaCl. + AgNO3 > AgCl. + NaNOg;
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Si el precipitado de cloruro de plata se lava con agua destilada y se agita
con solucion de arseniato de sodio, se convierte en arsenito de plata amarillo

y se forma cloruro de sodio.
NasAsOs + 3AgCIl - 3NaCl + AgsAsOs;

Siendo una prueba confirmativa para cloruro.

Reactivos: Material y Equipo:
- Agua destilada - Agitador de vidrio
- Arseniato de Sodio al 1%. - Centrifugadora
- Nitrato de Plata al 2% - Goteros

- Tubo de ensayo pequeio

Procedimiento:

a) Colocar en un tubo de hemdlisis aproximadamente 1 mL. de solucion en
analisis.

b) Adicionar 10 gotas de nitrato de plata. Formara precipitado blanco.

c) Centrifugar y decantar todo el liquido.

d) Lavar el precipitado con agua destilada. Centrifugar y decantar.

e) Al precipitado adicionarle 10 gotas de arseniato de sodio y agitar. Se

volvera amairillo, confirmando cloruros.
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9.11 CROMATOS, CrO,~ / DICROMATOS *® Cr,0;
Solubilidad:
En agua dan soluciones amarillas.
En acidos inorganicos diluidos pasan a dicromatos que dan soluciones
acuosas rojo anaranjadas.
Solubilidad de los cromatos de metales alcalinos, de calcio y magnesio son
soluble en agua.
El cromato de estroncio es escasamente soluble.

Los dicromatos de sodio, potasio y amonio son solubles en agua.

Reaccion con soluciéon de Nitrato de Plata.
*Con una solucién que contenga Cromato.
Da precipitado parduzco de cromato de plata, AgCrO4 que es soluble en

HNO3 diluido, solucién de NH4CL e insoluble en CH3;COOH.

* Con una solucién que contenga Dicromato.
Da un precipitado pardo rojizo de dicromato de plata, Ag.Cr,O7, que por
ebullicion en agua pasa a cromato de plata menos soluble.

KoCrO4 + 2AgNO3 > Ag2CrO4 + 2KNO3

K2Cr,07 + 2AgNO3 > AgCr,07 + 2KNO3

2Ag2Cf'207 + H,0O > 2Ag2CFO4 + H,Cr,0O7
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Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Acético 1N - Goteros
- Acido Nitrico 2N - Placa de toque

- Amoniaco 2N

- Nitrato de Plata al 2%

Procedimiento: (para ambos)

a) En placa de toque, colocar 1 gota de la solucion en analisis.
b) Adicionar 1 gota de nitrato de plata.

c) Observar coloraciones, para saber si es cromato o dicromato.

d) Comprobar solubilidades.

9.12 FERRICIANUROS ' Fe(CN)s*

Solubilidad:

Los ferricianuros de los metales alcalinos y alcalinos — térreos y de hierro son
solubles en agua.

Los de la mayoria de los demas metales son insolubles o escasamente

solubles.

Reaccién con Bencidina.
Se produce un precipitado azul de un producto de oxidacién.
Deben estar ausentes otros agentes oxidantes (cromatos y molibdatos). La

reaccion puede efectuarse en presencia de ferrocianuro; sin embargo, la



149
sensibilidad se reduce y es mejor precipitar primero el ferrocianuro por
adicion de acetato de plomo.

Ks'[Fe(CN)e] +

bencidina precipitado azul
Reactivos: Material y EQuipo:
- Bencidina solucién saturada - Placa de toque
- Nitrato de Plomo al 1% - Gotero

Procedimiento:

a) Adicionar 1 gota de PbNO;3; al 1% a la muestra por si hay ferrocianuro
presente, antes de agregar el reactivo.

b) Sobre una placa de toque mezclar 1 gota de la solucién en analisis con 1
gota de reactivo de bencidina.

Aparece precipitado color azul.

9.13 FERROCIANUROS '8, Fe(CN)¢™

Solubilidad:

Los ferrocianuros de los metales alcalinos y alcalinos térreos son solubles en
agua.

Los de los otros metales son insolubles en agua y acidos diluidos, en frio,

pero son descompuestos en alcalis.
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Reaccion con solucién de Acetato de Uranilo.
En presencia del acido acético diluido se forma un precipitado pardo
ferrocianuro de uranilo, (UO2)2[Fe(CN)s]
Los ferrocianuros reaccionan solamente en soluciones concentradas vy
después de largo reposo o por calentamiento, dan el ferricianuro de uranilo
amarillo parduzco.

Ks[Fe(CN)e] + UO2(C2oH302), — . (UO2)2[Fe(CN)g] + Ka(C2H302)2

Reactivos: Material y Equipo:

- Acetato de Uranilo 1N - Gotero

- Placa de toque

Procedimiento:
a) Colocar 1 gota de la solucion en analisis y una de solucion de acetato de
uranilo 1N sobre una placa de toque.

Se obtiene un precipitado o mancha parda en 2 minutos.

9.14 FOSFATO "¢ PO,?

Solubilidad:

Los de metales alcalinos se vuelven soluciones en H,O excepto el de litio.
Los fosfatos primarios de los metales alcalino- térreos también son solubles.
Los otros metales y los fosfatos secundarios y terciarios de los metales

alcalino- térreos son escasamente solubles o insolubles en agua.
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Reaccion con Molibdato de Amonio — Bencina.
Esta reaccion se basa en el hecho que la bencina, que no es afectada por los
molibdatos normales ni por el acido molibdicos, es en cambio oxidada en
soluciéon de acido acético por el acido fosfomolibdico o por su sal de amonio
insoluble.
Esta reaccion es extremadamente sensible; forma dos productos
coloreados: el azul de reduccion o “azul de molibdeno” y el azul de oxidacion

o “azul de bencidina”.

/o
PO, + (NH,):MoO, + HENNHQ v HNQQNH + (NH4)s[PMO+2040]

Coloracion azul

Reactivos: Material y Equipo:
- Amoniaco 2N - Gotero

- Bencidina al 1% - Papel filtro

- Molibdato de Amonio al 1% - Vidrio de reloj

Procedimiento:
a) Colocar sobre el papel filtro 1 gota de la solucion acida en analisis.
b) Agregar 1 gota del reactivo molibdato de amonio y una de bencidina.
c) Someter el papel a los vapores de amoniaco .
Se formara una mancha azul cuando la mayor parte del acido se ha

neutralizado.
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NOTA: En presencia de silicatos o arseniatos antes del procedimiento
anterior; a la gota de solucién en analisis se adiciona 1 gota de acido
tartarico-molibdato de amonio y se mantiene el papel sobre tela metalica

caliente.

9.15 FOSFITOS "8 HPO;”
Solubilidad:
Los fosfitos de los metales alcalinos son solubles en agua.

Todos los demas fosfitos son insolubles en agua.

Reaccion con solucion de Nitrato de Plata.
Se produce un precipitado de fosfito de plata, Ag,HPOs3;, que en frio pasa

rapidamente a plata metalica negra. Con soluciones diluidas es necesario

calentar.
Na,HPO;3; + 2AgNO; > AgoHPO3; + 2NaNO3”
AgoHPO;3; + H,O > 2Ag° + H3PO4
Reactivo: Material y Equipo:
- Fosfito de Sodio al 1% - Frasco goteros.

- Tubo
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Procedimiento:
a) Colocar en un tubo 10 gotas de muestra.
b) Adicionar de 2 — 5 gotas reactivo.

c) Observar. Forma plata metalica negra.

9.16 FLUORUROS *' F°

Solubilidad:

Fluoruro de sodio, potasio, plata, mercurio, aluminio y nitrébgeno son
facilmente solubles en agua.

Fluoruros de plomo, cobre, férrico, bario y litio, son escasamente solubles.

Los metales alcalinos térreos son insolubles en agua.

Reaccién con la Laca de Zirconio - Alizarina.

Las soluciones de sales de circonio en acido clorhidrico se colorean de
violeta rojiza por la alizarina S o por alizarina ( alizarin sulfonato de sodio);
agregando una solucién de fluoruro, cambia inmediatamente a amarillo palido
(acido alizarinsulfénico o alizarina) a causa de la formacién del i6n

circonifluoruro [ZrF]” incoloro.

OH OH
(ICO\ f iOH (ICO\ i iOH
co SC.MNa + 7Z/NO, ’ co SQ.MNa + 7" + NOy

OH
(Ico\ﬁon
en SC.Na + 7" + NO; +NaF ——p  ZrF
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Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Clorhidrico 2N - Frasco gotero
- Alcohol Etilico - Placa de toque

- Alizarina S* (s)
- Nitrato de Zirconio™ (s)
Procedimiento:
a) Mezclar en una placa de toque; 2 gotas solucion de alizarina al 0.1%,
2 gotas de nitrato de circonio al 0.1% en acido clorhidrico 2N
b) Adicionar 1 6 2 gotas de solucion en analisis.

La laca de circonio se decolora dando una solucién amairrillo clara.

Reactivo: “Circonio — alizarina”

Solucion de alizarina al 0.1%:

0.01 g de alizarina S en 10 mL de alcohol etilico.
Solucion de nitrato de zirconio al 20%:

0.01 de nitrato de zirconio en 10 mL &cido clorhidrico 2 N.

Mezclar 2 gotas de cada una de las soluciones anteriores para realizar el

ensayo.

9.17 MOLIBDATOS 8. Ver reaccion en cationes pag. 201
9.18 NITRATOS *'%'® NOs

Solubilidad:
Todos los nitrato son solubles en agua.Los nitratos de mercurio y bismuto

dan sales basicas con agua, solubles en acido clorhidrico 2N.



155
Reaccion de reduccién a Nitrito.
Los nitratos se reducen a nitritos mediante cinc y solucion de acido acético; el
nitrito se puede reconocer facilmente por medio del acido sulfanilico y de la

o~ naftilamina.

El procedimiento es igual al de los nitritos, pero al final se agregan unos

miligramos de polvo de cinc. Se produce una coloracion roja.

9.19 NITRITOS "8 NoO,
Solubilidad’
El AgNO; es escasamente soluble en agua.

Todos los demas nitritos son solubles en agua.

Reactivo: Acido Sulfanilico y a-Naftilanina.
Esta reaccion se basa en la diazotacién del acido sulfanilico por el acido

nitroso y su copulacion con la a-naftilamina para formar un azo colorante

rojo:
NH2.H.C2H302 N2.C2H302
¢ + HNO, - ¢ + H,0
SO3H SO3H
N2.C2H30-

+ > /N=N\ ¥ H.C2H:0:
oG o T

0sH NH; SO3zH NH,
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Reactivos: Material y Equipo:
- Acido acético al 30% - Gotero
- Acido o-naftilanina* al 0.3% - Placa de toque

Acido sulfanilico* (s)

- Agua destilada.

Procedimiento:
a) Colocar una gota de la solucién en analisis neutra o acidulada con
acido acético al 30% sobre una placa de toque.
b) Adicionar 1 gota de acido sulfanilico al 1% y 1 gota de acido
o-naftilamina al 0.3%

Forma coloracion roja

Reactivos:

Acido Sulfanilico: 1g de acido sulfanilico en 100 mL acido acético al 30%

Acido o-naftilamina: Disolver a ebullicion: 0.3 g de acido o-naftilamina en 70

mL. agua, se filtra o se decanta la pequefia cantidad del residuo y se mezcla

con 30 mL. de acido acético.

9.20 OXALATOS ", C,04-

Solubilidad:

Oxalatos de metales alcalinos y de hierro(oso) son solubles en agua.
Todos los otros oxalatos son insolubles o escasamente solubles en agua.

Todos son solubles en acidos diluidos.
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Algunos se disuelven en solucion concentrada de acido oxalico formando

oxalatos solubles acidos o complejos.

Reaccién: Formacion del Azul de Anilina.
Calentando oxalatos insolubles con acido fosforico siruposo y difenilamina o
calentado juntos acido oxalico y difenilamina, se forma el colorante azul de

anilina ( o azul de difenilamina)

OONa COONa

+ =N —> ) NH; «_)~ COONa
COONa difenilamina azul de anilina
Reactivos: Material y Equipo:
- Alcohol Etilico - Mechero
- Difenilamina (s) - Microespatula.

- Microtubos de ensayos

Procedimiento:

a) Colocar miligramos de muestra en analisis en un microtubo (si es
solucioén evaporar a sequedad 2 gotas de la solucién y ocupar el residuo)

b) Agregar un poco de difenilamina y fundir directamente sobre la llama.
Enfriar.

c¢) Tomar un poco del producto de la fusion con 1 6 2 gotas de alcohol.

Se colorea de azul
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9.21 PERCLORATOS *“*, ClO,

Solubilidad:

Son generalmente solubles en agua.

El perclorato de potasio es de los menos soluble ( 7.5g/L a 0°- 218g/L a 100°)

El perclorato de sodio es de los mas solubles ( 2096g/L a 25°)

Reaccion: Coloracion Violeta del Azul de Metileno.
Interfieren muchos oxidantes entre ellos, los persulfatos; en presencia de

ellos se procede a eliminarlos reduciéndolos con zinc en acido.

Reactivos: Material y Equipo:
- Azul de metileno al 0.25% - Agitador de vidrio
- Sulfato de cinc (s) - Gotero

- Tubos de hemdlisis

Procedimiento:
a) A 0.5 - 1mL de solucion en analisis saturarla con ZnSO4 (solido).
b) Anadir una gota de azul de metileno al 0.25%

En minutos de colorea o precipita violeta.
9.22 PERMANGANATO "8, MnO4
Solubilidad:
Todos los permanganatos son solubles en agua formando soluciones

purpureas.
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Reaccion con Solucion de Hidroxido de Potasio.
Calentando una solucion concentrada de permanganato de potasio con
solucién concentrada de hidroxido de potasio, se produce una solucion verde
de “Manganato de Potasio” y se desprende oxigeno. Al verter esta solucion

en un gran volumen de agua, reaparece el color purpura del KMnOg.

4KMnO4 + 4KOH = 4K>;MnO4+ 2H,0 + O,

3KoMnOy4 + 2H,O0 > 2KMNnO4 + MnO, + 4KOH

Reactivos: Material y Equipo:
- Agua destilada - Agitador de vidrio
- Hidréxido de Potasio solucién saturada - Beaker 10mL y 25mL
- Permanganato de Potasio - Frascos gotero
- Hot plate

Procedimiento:

a) Calentar sobre un hot plate, y en un beaker de 10mL; 1 mL de
permanganato de potasio y 1 mL de hidroxido de potasio, se volvera
verde de manganato de potasio (K:MnOg4 con desprendimiento de
oxigeno.

b) Verter esta soluciéon sobre un beaker de 25mL. que contiene 15 mL de
agua destilada.

Reaparecera la coloracion violeta de permanganato de potasio (KMnOy,)
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9.23 PEROXIDOS "8, H,0,
Reacciéon Formacion de Sulfato de Plomo:
El peroxido de hidrégeno transforma el sulfuro de plomo negro en sulfato de

plomo blanco.

PbS +4H,0, > PbSO, + 4H,0

Reactivos: Material y Equipo:
- Acetato de Plomo al 0.05% - Gotero
- Amoniaco 6 Acido Clorhidrico - Papel filtro Whatman N°3 MM
- Sulfuro de Hidrégeno - Papel pH.

Procedimiento:
a) Colocar una gota de la solucion en analisis neutra o débilmente acida
sobre un papel filtro impregnado con sulfuro de plomo.

Forma mancha blanca en el papel pardo.

NOTA: Papel de Pb,SOy.
Sumergir el papel filtro Whatman N°3MM en acetato de plomo al 0.05%,
exponerlo a una pequefia cantidad de sulfuro de hidrogeno y secar en

desecador al vacio.
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9.24 SULFATOS ", S0,”
Solubilidad:
Sulfatos de bario estroncio y plomo son practicamente insolubles en agua.
Los de calcio, mercurio y mercurioso son escasamente solubles.
La mayoria de los demas sulfatos son solubles.
Algunos sulfatos basicos, como los de mercurio, bismuto y cromo son

también insolubles en agua pero solubles en HCL o HNO3 diluido.

Reaccion con Rodizonato de Sodio.

Las sales de bario producen un precipitado pardo rojizo con rodizonato de
sodio. Los sulfatos y el acido sulfurico producen una decoloracion inmediata
a causa de la formacion de sulfato de bario insoluble. Reaccién especifica

para sulfatos.

CO-CO-CO.Na CO-CO-CO.Ba
| + BaCL, | | color pardo
CO-CO-CO.Na CO-CO-CO.Ba
CO-CO-CO.Ba —p» CO-CO-CO.Na
|+ Na,SO, | | + BaSO,
CO-CO-CO.Ba CO-CO-CO.Na
Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Clorhidrico al 2% - Goteros
- Cloruro de Bario al 1% - Microtubos
- Hidréxido de Sodio al 1% - Papel pH

- Rodizonato de Sodio al 5% - Placa de toque
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Procedimiento:
a) Neutralizar la solucion en analisis. (o levemente acida)
b) Colocar 1 gota de solucién de cloruro de bario en una placa de toque.
c) Agregar 1 gota de rodizonato de sodio al 5% ( preparacion reciente). Se
vuelve pardo rojizo.
d) Tratar esta mancha parda con 1 gota de solucidn en analisis (acida o

alcalina). El color de la mancha desaparece.

NOTA: El rodizonato de sodio al 5%, no se conserva bien por lo que debe

prepararse en pequefas cantidades y al momento de su uso.

9.25 SULFITOS", SO3”

Solubilidad:

Sulfitos de metales alcalinos y de amonios son los unicos solubles en agua.
Los de otros metales son escasamente solubles o insolubles en agua.

Los bisulfitos de metales alcalino son solubles en agua.

Bisulfitos de metales alcalinos térreos solamente existen en solucion.

Reaccion: Con Verde de Malaquita.
Soluciones diluidas de colorantes de trifenilmetano, como el verde de
malaquita o fuscina, se decoloran inmediatamente con sulfitos neutros.
Interfieren los sulfatos de hidroxidos.

NazS03; + CaoH20N3ClIT > CyN3 + SO, + NaCl + H0.

Decoloracién del reactivo verde de malaquita.
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Reactivos: Material y Equipo:
- Agua destilada - Frascos gotero
- Bicarbonato de Sodio (s) - Placa de toque

- Verde de Malaquita (s)

Procedimiento:

a) Sila muestra es acida, neutralizarla con bicarbonato de sodio.

b) Colocar 1 gota de verde de malaquita sobre una placa de toque.
c) Agregar 1 gota de solucion, neutra en analisis.

El reactivo se decolora.

Reactivo: 0.0025g de verde de malaquita en 100 mL de agua.

9.26 SULFUROS' s

Solubilidad:

Los sulfuros acidos y neutros, y los polisulfuros de los metales alcalinos son
solubles en agua; sus soluciones acuosas son alcalinas porque estan
hidrolizadas.

Los sulfuros neutros de la mayoria de los demas metales son insolubles.

Los de los metales alcalinos-térreos son escasamente solubles; pero
gradualmente por contacto con el agua se transforman en sulfuros acidos
solubles.

Los sulfuros de aluminio, cromo y magnesio se hidrolizan totalmente por el

agua y solo se les puede preparar por via seca.
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1-Solucién de Nitroprusiato de Sodio. Na; [Fe(CN)sNO]
En presencia de soluciones alcalinas se obtiene una coloracion purpurea
fugaz. No se produce la reaccidén con soluciones de sulfuro de hidrégeno, o
con gas libre; sin embargo al humedecer un papel filtro con la solucion del
reactivo, alcalinizada con solucion de hidroxido de sodio o de amonio
(NH4OH) se produce una coloracién purpurea con sulfuro de hidrogeno libre.

Na,S + Na[Fe (CN)s (NO)] 2H,0 > Nas [Fe(CN)s NOS]

- Procedimiento para muestra sin Sulfuro de Hidrégeno como gas libre.

Reactivos: Material y Equipo:
- Hidréxido de Amonio al 2% - Gotero
- Nitroprusiato de Sodio al 1% - Placa de toque

Procedimiento:

a) Alcalinizar la muestra con hidréxido de sodio o amoniaco.

b) Colocar en la placa de toque 1 gota de la muestra alcalinizada.
c) Adicionar 1 gota de nitroprusiato de sodio al 1%.

Aparece una coloracion violeta.

- Procedimiento para muestra con Sulfuro de Hidrégeno como gas libre.

Reactivos: Material y Equipo:

- Hidréxido de Amonio al 2% -Gotero

- Nitroprusiato de Sodio al 5% -Papel filtro Whatman N°3 MM
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Procedimiento:
a) Impregnar un papel filtro con una solucién amoniacal de nitroprusiato de
sodio al 5%.
b) Adicionar 1-2 gotas de la solucion en analisis sobre el papel filtro.

Aparece coloracion violeta.

2- Formacioén de Azul de Metileno.

La p-dimetilaminoanilina (dimetil-p-fenilendiamina) reacciona con el cloruro
férrico y el sulfuro de hidrégeno en solucién fuertemente acida, dando azul de
metileno, que es un colorante azul, soluble en agua. Es una reaccién muy

sensible para sulfuros solubles y sulfuros de hidrégeno.

(CHYN—( )—NHz + H;S + (CHs).N~( )NH, + 6FeCl > 6FeCl + NHCl +

4HCI + (CH3)sN i N(CH,), Cl

Reactivos: Material y Equipo:
- Acido clorhidrico concentrado - Gotero
- Cloruro férrico 0.1N - Placa de toque

- P-dimetil-amino-anilina (s)

Procedimiento:
a) Colocar sobre una placa de toque 1 gota de la solucion en analisis.

b) Adicionar 1 gota de HCL concentrado y mezclar.
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c) Disolver una pequeia cantidad de p-dimetilaninoanilina en la mezcla ( 6 1
gota de solucion al 1% del cloruro o sulfato).

c) Agregar 1 gota de solucion de cloruro férrico 0.1N

9.27 TIOCIANATOS ", CNS"

Solubilidad:

Los tidcianatos de plata y cuproso son practicamente insolubles en agua.
Los tiocianatos mercuricos y de plomo son poco solubles.

Los tiocianatos de los otros metales son solubles

Reaccion: Catalisis de la reaccion del Yodo con la Azida.
Vestigios de tiocianatos catalizan enormemente la reaccion entre el yodo y la
azida sdédica, que de otro modo es extremadamente lenta.
2 NaNs + |, > 2 Nal + 3N, ()
Los sulfuros y los tiosulfatos poseen un efecto catalitico similar; estos se

pueden separar por precipitacion con cloruro mercurico.

Reactivos: Material y EQuipo:
- Azida Sédica* (s) - Gotero.
-Yodo 0.1N - Placa de toque.

Procedimiento:
a) Mezclar 1 gota de la solucion en analisis con 1 gota de reactivo de yodo
azida sobre la placa de toque. Se desprenden burbujas de nitrégeno gas.

*Reactivo: Disolver 0.3 g azida sédica en 10 mL. de yodo 0.1N
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9.28 TIOSULFATOS ", S,0;
Solubilidad:
La mayor parte son solubles en agua.
Los de plomo, plata, niquel y bario son muy poco solubles en agua.
Muchos se disuelven en un exceso de solucion de tiosulfato de sodio

formando sales complejas.

1-Catalisis de la reaccién del Yodo con Azida.

Soluciones de azida sdédica y de yodo (como KI) no reaccionan; pero al
agregar un vestigio de tiosulfato, actia como catalizador, produciendo un
desprendimiento inmediato y enérgico de nitrégeno.

2 NaNs; + |, = 2 Nal + 3N, ()

Los sulfuros y tiocianatos actuan en forma similar por lo que deben estar

ausentes.
Reactivos: Material y Equipo:
- Azida de Sodio*(s) - Gotero
-Yodo 0.1 N - Vidrio de reloj

Procedimiento:

a) Mezclar 1 gota de solucion en analisis y 1 gota del reactivo yodo —azida
sobre un vidrio de reloj.
Produce desprendimiento enérgico de burbujas de N, (g).

* Reactivo: 0.1g de azida de sodio en 10 mL yodo 0.1N
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2- Solucion de Nitrato de Plata.
Se produce un precipitado blanco de tlosulfato de plata, Ag>S,03, soluble en
un exceso de tiosulfato, formando una sal compleja. Na[Ag(S203).]. El
precipitado es inestable, se descompone por reposo y rapidamente por

calentamiento; el color cambia de amarillo y pardo a negro de sulfuro de

plata. AgzS.
Na,S,03; + 2AgNO3; > Ag2S,03 + 2NaNO;
Ag2S;,03 + H,0 > AgsS + HaSO4
Ag2S,03 + 3NazS,03 > 2Nas [Ag(S203),]
Reactivos: Material y Equipo
- Cianuro de Potasio al 10% - Gotero
- Nitrato de Plata al 2% - Tubo de ensayo

Procedimiento:

a) Utilizar 0.5 — 1.0 mL de la muestra mas nitrato de plata, hasta una
precipitacion completa.

b) Observar cambios de: amarillo — pardo — negro.

c) Al afdadir cianuro de potasio, el negro permanece.

9.29 SILICATOS ", SiO5"

Solubilidad:

Sodlo los silicatos de metales alcalinos son solubles en agua; se hidrolizan en

solucién acuosa y por tanto, poseen reaccion alcalina.

NazSiOs3 + 2H,0 2 2NaOH + H,SiO3
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Reaccién con Molibdato de Amonio — Bencina.
Los silicatos reaccionan con los molibdatos en solucidén acida para formar el
acido completo silicomolibdico, H4[SiM042040], cuya sal de amonio, a
diferencia de compuestos analogos, de los acidos fosférico y arsénico, es
soluble en agua y acidos, dando una solucion amarilla. La reaccion entre el
acido silicomolibdico y la bencidina en solucion acética produce el “azul de

molibdeno” y un compuesto meriquinonico de oxidacion de la bencidina, de

color azul.
Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Acético Glacial - Goteros
- Acido Nitrico 2N - Hot plate
- Amoniaco concentrado - Papel filtro Whatman N°3 MM
- Bendicina* (s) - Tela metélica
- Molibdato de Amonio* (s) - Vidrio de reloj

Procedimiento:

a) Colocar sobre un vidrio de reloj, el papel filtro.

b) Colocar sobre el papel filtro 1 gota de solucion en analisis, mas 1 gota de
solucién de molibdato.

c) Colocar el papel filtro sobre una tela metalica, y calentar suavemente en
el hot plate.

d) Agregar 1 gota de bencidina sobre el mismo lugar de las adiciones

anteriores.
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e) Someter el papel al vapor del amoniaco.

Produce coloracion azul.

Reactivos:
Molibdato de amonio: 5g en 100 mL agua y adicionar 35 mL de HNO3; 2N.
*Bencidina: 0.05g en 10 mL de acido acético glacial. Diluirlo con agua a

100mL.

9.30 YODATOS **, 105

Solubilidad:

Los yodatos de los metales alcalinos son solubles en agua.

Los de los demas metales son escasamente soluble, y en general, menos

solubles que los correspondientes cloratos y bromatos.

Reacciéon con Tiocianato.
Los yodatos reaccionan con los tiocianatos en solucion acida con liberacién
de yodo; dando coloracién azul.

6105 + 5CNs™ + 6H" + 2H,0 > 3 I, + 5HCN + 5H504

Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Sulfurico 2N - Gotero
- Almidén al 1% - Placa de toque

- Tiocinato de Potasio al 5%
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Procedimiento:

a) Acidificar la solucidén en analisis con acido sulfurico diluido.

b) Colocar en la placa de toque 1-2 gotas de solucion de almidén y adicionar
1 gota de tiocianato de potasio al 5%.

c) Agregar sobre ellas 1 gota de solucion en analisis.

Producira una coloracion azul clara después de 2 — 3 minutos.

9.31 YODUROS ", I
Solubilidad :
Poseen solubilidades similares a los de los cloruros y bromuros.
Los yoduros de plata, mercurioso, mercurico, cuproso y de plomo son los
menos solubles.
Reaccion con el Almidén.
Los yoduros son facilmente oxidados en solucién acida a yodo libre; el yodo
libre se puede reconocer entonces por medio de la coloracion azul intensa
que se produce con solucion de almiddn. El mejor agente oxidante a emplear
en reacciones a la gota es una solucién acidificada de nitrito de potasio.

2HI + 2HNO; - I+ 2NO + 2H,0
Interfieren los cianuros a causa de la formacién de yoduro de cianégenos por
lo que deben eliminarse antes de efectuar la reaccidn, acidificando y
calentando.

[+ HCN - ICN + HI
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Reactivos: Material y Equipo:
- Almidén al 1% - Agitado
- Nitrito de Potasio al 10% - Beaker
- Gotero
- Hot plate

- Placa de toque

Procedimiento:

a) Acidificar la solucién en analisis.

b) Mezclar 1 gota de solucion en analisis con 1 gota de la solucién de
almidon sobre una placa de toque.

c) Agregar 1 gota de nitrito de potasio al 10%

Se obtiene una coloracion azul
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Cuadro N° 8: 9.32 RESUMEN DE IDENTIFICACION DE ANIONES

ANION REACTIVO OBSERVACION REACCION

A(‘;Czﬂj(t)of Nitrato de lantano  |Formacion de anillo azul CH3COy + La(NOs)s + I + NH4OH > anillo azul

Arseniatos Acetato de uranilo  |Precipitado gelatinoso amarillo palido NazHASO, + UOz(C2Hs0z)2 + NHiOH >UO(NH4)ASOs + 2Na.C2Hs0, +
AsOy H.O

A";_\S:On;t.gs Acetato de uranilo No precipita NazHasO3 + UO2(C2H302)2 + NH4OH = no precipita

Bicarbonatos
HCO3

Bicarbonato

Desprendimiento de CO-

NaHCO3; + H20 + A > CO2

Boratos
BOs®, BOz, B4O7?

Manita-azul de
bromotimol

Coloracién cambia de verde a amarillo

C,02H;, + BO3H3 = C,03HB + 2H,0

Bromatos Sulfato manganoso  |Coloracién azul BrO; + MnSOs + HoSO4 + A > Mny(SOu)s + BrOs + H'
BrOs” 9 an(SO4)3 +BrOs; = MnOz; MnO, + CH3COONa + (H2NCSH4)2 azul
Bromgros Fucsina Coloracién violeta [(NHzCeH4)2.CeH4.NH2 ]C| + KBr + HCrO4 9[(NH2C6H4)2.C6H4.NH2 ]Br +
Br KCI + HCrO4
Carbonatos Carbonato de sodio- oo
COs fenolftaleina Decolora el indicador CO2+ NaCOs3 + H20 - 2NaHCO3
Cianuros Desaparece color negro del sulfuro
CN Sulfuro de cobre de cobre CuS + 4KCN > K3[Cu(CN)4] + K2S
Cloruros . - . CI" + AgNO3 > AgCl + NO3”
cr Nitrato de plata Precipitado amarillo NazAsOs + 3AgCl > 3NaCl + AgsAsOs
Cromatos . . . CrO4™ + 2AgNO3 > AgzCrO4 + 2NOs ; Cro07™ +2AgNO3 > AgCr,07 +
Cro. Nitrato de plata Precipitado rojo parduzco de cromatos 2NOy ; 2Ag2Cr207 + Hy0 = 2AgoCrO4 + HyCro0y
Dicromatos CrO4™ + 2AgNO3 > Ag;CrO, + 2NOg ; Cr,07~ +2AgNO; = AgCr,07 +
Cr,0r Nitrato de plata Precipitado pardo rojizo de dicromatos 2NO3 ; 2Ag2Cr207 + HoO = 2Ag2CrO4 + HoCrO7
Ferricianuros
Fe(CN)e'3 Bencidina Precipitado azul Ks[Fe(CN)g] + [(NH2CsH4)2.CsH4.NH2"]CI > prec. azul
Ferrocianuros K4[Fe(CN)g]+UO,(CoH302), 2 (UO,),[Fe(CN)el+

Fe(CN)g™*

Acetato de uranilo

Precipitado o mancha parda

K4 CoH305),

€Ll



22

Continuacién del Cuadro N° 8

Cuadro N° 8: 9.32 RESUMEN DE IDENTIFICACION DE ANIONES

ANION REACTIVO OBSERVACION REACCION
Fosfatos Molibdato de amonio - Coloracion azul PO,° + 12(NH4), Mo0, + 24H" >
PO,~ bencidina (NH,4)3[P0,4 .12 Mo05] +21 NH, + 12 H,0
Fosfitos . Plata metalica negra. PO,” + 2AgNO; > Ago,HPO; + 2NO5
HPO,- | Nitratode plata Ag:HPO, + H,0 > 2Ag° + HsPO,
Fluoruros Cambia de violeta a amairillo COCgH»(OH),COCgH,(OH),SO3Na + ZrNO, »>
F Zirconio - alizarina palido. COCgH»(OH),COCgHLZr(OH),SO3Na + NO, ;
COCGHz(OH)QCOCGszr(OH)2803Na + NaF > ZrF-
M,\‘;gt:gj:%s Fenilhidrazina. Coloracion roja. NH,)sM07O54 + CeHs NHNH, = CgHs.M0;0,4 + NH3
. o - o Coloracion rOja CzH302.H.NHQCGO4SO3H + HN02 > CzH302NQCGH4SO3H + HZO:
Nitratos | Acido sulfanilico y acido CoH102N;CoHiSOGH + CaHyNH; = HSOCaHaN.NCoHNH;CatHs +
NO; a - naftilamina H.C,H-0
L300,
" o P L Coloracion rOja CzH302.H.NH2C604SO3H + HN02 9C2H302N206H4SO3H + Hzo,
Nitritos | Acido sulfanilico y cido C2HyO,N;CsHySOzH + CoHyNH, > HSO5CeHsN.NCeH,NH,CoHy +
NO a - naftilamina
2 H.C,H30,
Oéa'oat‘:’s Difenilamina. Coloracion azul. C,042 + CeHs.NH.CgHs + calor > CgHsNH; + CgHa(COO"),
204
Percloratos Azul i Precipitado o coloracion 7 C?_Iboi +CZ|_T SO,\I“C?_'ZCnSIS‘g“H+NNg|S_|O4éI N
clo;- ul de metileno violota NCLO, + [(CH3)2NCeH; sHaN(CH_)]
’ [(CH3),NCsHsCHSCgH3N(CH,)]CIO, + ZnCl
Permanganatos | q.svido de potasio Coloracioén violeta 4KMnO, + 4KOH = 4KMnO, +2H,0 + O,
MnO4- ’ ’ 3K2Mn04 + 2H20 > 2KMnO4 + Mn02 + 4KOH
Pel_:ogdo Sulfuro de plomo Mancha blanca. PbS + 4H,0, - PbSO, + 4H,0
22
Silicatos Molibdato de amonio — Coloracion azul. SiO3~ + (NH4)2MoO, + calor + NH,CgH,4CsHsNH, >
SiO3_ bencina (NH4)3[SiM012040] + NHC6H4C6H4NH
Sulfatos . . . . BaCl, + (COCOC.ONa), - (COCOC.OBa),
SO, Rodizonato de sodio Decoloracion del reactivo. (COCOC.OBa), + SO,” > (COCOC.ONa), + BaSO,
Nitroprusiato de sodio | & ci6n violeta Na,S + Nay[Fe(CN)sNOJ = Nay [Fe(CN)sNOS]
Sulfuros
s p- dimetilaminoanilina Coloracion azul-clara (CHs)2 NCeHaNH; + HpS + (CHa), NCeHNH, +6FeCl; = 6FeCl, +

NH,CI + 4HCI + [(CH3),NCgH3SN.CeHsN(CH;),|CI

174"
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Continuacién del Cuadro N° 8

Cuadro N° 8: 9.32 RESUMEN DE IDENTIFICACION DE ANIONES

ANION REACTIVO OBSERVACION REACCION
Tlogﬁlréa_\tos Yodo — azida. Desprendimiento de nitrégeno gaseoso N, I, + 2NaN; + CNS™ = 2Nal + 3N,
Tiosulfatos Desprendimiento de nitrégeno gaseoso N, 2NaN; + 2, + Nay;S,03 = 4Nal + 3N, + S,05°

S,0.° Yodo — azida. A928203 + HZO -> Agzs + H2804
2 Ag>S,03 + 3NayS,03 2 2Na3[Ag(S203),]
Yoldoat.os Tiocianato de potasio | C°0"acion azul 6105 + 5CNS + 6H" + 2H,0 > 3, + 5HCN + 5HSO,
3
Yoduros | o cién de almiden | 0 10racion azul- 2HI+2HNO, > I, + 2NO + 2H;0
I I + HCN > ICN +HI

Gll



CAPITULO X
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10.0: IDENTIFICACION DIRECTA DE CATIONES.

CATION: (de cat eion) lon simple o complejo, con carga positiva.

10.1 ALUMINIO™, Al
Reaccidn con Alizarina S (Alizarin Sulfonato de Sodio).
Se forma en un precipitado o laca roja en solucién anomiacal que es bastante

estable en acido acético diluido.

OH
GO\ {0)31 . .
Al(SO4)3 + NaOH + q + C H3;COOH —» Precipitado rojo
Cco SC.NMa
Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Acético 2N - Gotero
- Alizarina S al 0.1% en Alcohol Etilico - Placa de toque

- Hidréxido de sodio 2N

Procedimiento:

a) Tratar la solucién en analisis con suficiente hidroxido de sodio.

b) Colocar una gota de la solucién en analisis en una placa de toque.

c) Agregar una gota de alizarina S y seguidamente gotas de acido acético,

d) hasta que el color violeta desaparezca y una gota en exceso.
Aparecera una coloracion precipitado rojo.

NOTA: Hacer un blanco con solucién de hidréxido de sodio.
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10.2 AMONIO™® NH*
Reactivo Cloruro de p-Nitrobenceno — Diazonio “Solucion Riegler”
Con sales de amonio, en presencia de soluciéon de hidréxido de sodio, el

reactivo (I) produce una coloracion roja debido a (Il)

OoN— >—NyCl +2NH,0H > 0,N—< > N=NONH, + NH,CI + H;0

(1) (IT)

Reactivo: Material y Equipo:
- Acido Clorhidrico concentrado - Gotero
- Oxido de Calcio (s) - Placa de toque

- p-nitroanilina* (s)

Procedimiento:
a) Colocar 1 gota de solucion en analisis (neutra o débilmente acida) sobre
una placa de toque.
b) Adicionar 1 gota del reactivo y un pequefio granulo de 6xido de calcio.
c) Llevar un ensayo en blanco con 1 gota de agua
Se forma una zona roja alrededor del 6xido de calcio.

*Reactivo: Solucién Riegler.

Disolver 1 g p-nitroanilina en 2mL de acido clorhidrico concentrado mas 20

mL de agua y disolver con 160 ml de agua destilada.
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Se enfria y agregar 20 mL de nitrato de sodio 2-5% con fuerte agitacion,

continuando hasta disolucion total.

El reactivo se enturbia con el tiempo, pero se le puede emplear después de

filtrado.
Ensayo via seca "*®
Ensayo ala llama

Todas las sales de amonio se volatilizan o descomponen cuando son

calentadas a temperaturas préximas a las correspondientes al color rojo.

En algunos casos cuando también el acido es volatil, los vapores se

combinan al enfriarse para volver a formar la sal. Ej. Cloruro de amoni

10.3 ANTIMONIO?*® Sh

Reaccion con Rodamina-B o Tetraetilrodamina.

o.

Se obtiene una coloracidén violeta o azul con antimonio pentavalente. El

trivalente no da esta reaccion, por lo que debe ser oxidado con nitrito de

potasio o sodio y acido clorhidrico concentrado. Estafio y hierro en pe

quenas

cantidades no interfieren mercurio, talio, plata, molibdeno y tungstatos en

soluciones acidas producen soluciones coloreadas parecidas.

SbCl; + HClI = SbCl, + H* +2CI

4 A

,.,-*L COOH

+SbCl, =

rj:/l[x &
N (CaHg b " 'J\k
O He la N—L A
E‘ (C:Hs b o .

\

M (C:Hs )4
+

_/

Sb
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Reactivos: Material y Equipo::
- Acido Clorhidrico concentrado - Goteros
- Nitrito de Sodio al 2% - Placa de porcelana

- Rodamina B* (s)

Procedimiento:

a) Acidificar fuertemente la solucion problema con acido clorhidrico
concentrado y agregar nitrito de sodio o potasio para oxidar el antimonio.

b) Colocar en la placa de porcelana 1 mL del reactivo rodamina B.

c) Adicionar sobre el reactivo 1 gota de la solucion problema.

El color rojo claro del reactivo cambia a violeta.

*Reactivo: 0.01g de rodamina — B en 100 mL de agua destilada.

Ensayo por via seca:

Ensayo en carbén vegetal ’

a) Colocar la solucion en analisis o compuesto soélido sobre el carbon
vegetal.

b) Adicionar carbonato de sodio y calentar con la llama.

Se obtiene un régulo metalico fragil rodeado de una incrustacion blanca.
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10.4 ARSENICO®, As

Reaccion con Solucién de Acetato de Uranilo

Se forma un precipitado gelatinoso, amarillo palido de arseniato de uranilo y
amonio, UO2(NH4)AsQ,4 , en presencia de un exceso de acetato de amonio,
soluble en acidos minerales e insoluble en acido acético.

Si la precipitacion se efectua con solucion caliente de arseniato, se obtiene
un precipitado granuloso. Esta reaccion proporciona un excelente método
para diferenciar arseniatos de arsenitos que no da precipitado con este
reactivo

NasHAsO, + UOQ(Cszoz)z + NH,OH > UOz(NH4)ASO4 + 2Na.CyH5;0, + H,O

Reactivos: Material y Equipo:
- Acetato de Amonio 2N - Beaker de 30 mL
- Acetato de Uranilo 0.1N - Tubo de ensayo

Procedimiento:

a) Colocar en un tubo de ensayo de 10 a 20 gotas de la solucién a analizar
(fria o caliente).

b) Agregar solucion de acetato de amonio 2N en exceso.

¢) Adicionar 5 gotas de acetato de uranilo 0.1 N, formara precipitado amarillo

palido, gelatinoso.
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Ensayo por via seca: '

Ensayo sobre carbon vegetal

a) Colocar la solucién en analisis sobre el carbon.

b) Adicionar carbonato de sodio y calentar.

c) Producira incrustaciones blancas de oOxido arsenioso y da olor oliaceo
durante el calentamiento.

10.5 BARIO, *® Ba™

Reactivo Rodizonato de Sodio.

En solucién neutra se forma un precipitado pardo rojizo de la sal de bario del

acido rodizonico.

Las sales de calcio no interfieren; las sales de estroncio reaccionan como las

de bario; el precipitado de rodizonato de estroncio es totalmente soluble en

acido clorhidrico diluido. Otras por ejemplo los que son precipitados por

sulfuros de hidrogeno y por sulfuro de amonio, deben estar ausentes.

CO-CO-CO.Na CO-CO-CO0O.Ba

2BaCL, + | I —> | | + 2NaCl,
CO-CO-CO.Na CO-CO-CO0O.Ba

Reactivos: Material y Equipo:

- Acido Clorhidrico 0.5N - Gotero

- Rodizonato de Sodio al 5% - Papel filtro

Procedimiento:
a) Colocar una gota de la solucion a analizar (la cual tiene que estar neutra o

débilmente acida) sobre un papel para reacciones a la gota.
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b) Adicionar una gota de solucién acuosa de rodizonato de sodio al 5%.
Se obtiene una mancha parda o parda rojiza.
En presencia de estroncio.
La mancha parda rojiza de rodizonato de bario se trata con una gota de acido
clorhidrico 0.5N; el rodizonato de estroncio se disuelve, mientras que el

proveniente del bario da una sal 4cida de color rojo brillante.

Ensayo por via seca: ’

Coloracién alallama.

Cuando las sales de bario se calientan en la llama no luminosa de bunsen

esta adquiere un color verde amarillento.

10.6 BERILIO, Be

Reaccién con Quinalizarina:

Son reacciones débilmente alcalinas de sales de berilio se obtiene una
coloracion rojo azulada. El reactivo solo, en soluciones débilmente
alcalinizadas, forma un color violaceo caracteristico; pero bastante diferente

del azul del complejo de berilio.

I I
BeSO4 + COCgH2(OH),COCeH2(OH), 5 Complejo coloreado azul.

Reactivos: Material y Equipo:
-Agua destilada. - Goteros
-Solucién Quinalizarina 0.05 % - Placa de toque.

en Hidréxido de Sodio 0.1 N
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Procedimiento:

a) Colocar en cavidades adyacentes de la placa de toque, una gota de la
solucion en analisis y una gota de agua destilada.

b) Agregar a cada una 1 gota del reactivo.

Se obtiene una coloracion azul.

Ensayo por via seca: "*®
Ensayo con carbon vegetal
Calentamiento de la muestra con unas gotas de solucion de nitrato de

cobalto al 2% sobre carbdn se obtiene una masa gris.

10.7 BISMUTO™, B;i

Reaccion con Solucién de Yoduro de Potasio.

Da precipitado de yoduro de bismuto pardo oscuro faciimente soluble en
exceso de reactivo dando una solucién amarilla de la sal compleja K [Bil4].

El complejo se descompone por diluciéon primero de un precipitado de yoduro

y luego un precipitado anaranjado de yoduro basico (BiO)I.

Bi(NO3)3.5H,0 + KI - Bils + 3KNO3; + Kl pardo oscuro.
Bil; + KI > K|Bils] solucion amarilla

Bil; + H,0 > 2HI + ( BiO )l coloracion anaranjada.
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Reactivo: Material y Equipo:

-Solucién de Yoduro de Potasio 0.1 M - Goteros

- Tubos de ensayo

Procedimiento:

a) Colocar en un tubo de ensayo 5 a 10 gotas de solucién a analizar.

b) Adicionar solucién de yoduro de potasio da precipitado naranja.

c) Adicionar exceso de yoduro de potasio, da solucion pardo oscuro que se

descompone en solucion amarilla y precipitado pardo oscuro.

Ensayo por via seca "'

Ensayo al soplete
a) Colocar la muestra sobre carbén
b) Adicionar carbonato de sodio y calentar.
Produce régulo quebradizo del metal, rodeado por una incrustacion

amarilla de 6xido.

10.8 CADMIO®, Cd
Reaccidén con Dinitro-difenilcarbazida.
El reactivo colorea de pardo al hidroxido de cadmio que, con formaldehido,

se torna rapidamente azul verdoso.

NH.NH.C¢H4.NO, NH.NCd.CsHsNO,

/ - /
CdS0O4 + NaOH + KCN" + CC{ CQ
NH.NH.CsH,4.NO, NH.NCd.CsHsNO,
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Reactivos: Material y Equipo.
- Cianuro de Potasio al 10% - Goteros
- Dinitrofenilcarbazida al 0.1% en alcohol - Placa de porcelana

- Formaldehido al 40%

- Hidréxido de Sodio al 10%

Procedimiento:

a) Colocar sobre la placa de porcelana 1 gota de la solucion en analisis
acida, neutra o amoniacal.

b) Mezclar con 1 gota de hidréxido de sodio al 10% mas 1 gota de cianuro
de potasio al 10%.

c) Agregar 1 gota de reactivo y 2 gotas de formaldehido al 40% (el reactivo
cambia de rojo a violeta con el formaldehido)
Se produce un precipitado pardo que rapidamente se torna azul verdoso.

Ensayo por via seca "%’

Ensayo al soplete.

- Colocar la muestra sobre el carbén vegetal

- Adicionar carbonato de sodio so6lido y llevar al soplete.

Se producen incrustaciones pardas de 6xido de cadmio.
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10.9 CALCIO™, Ca
Reaccion con Oxalato de Amonio.
Se produce un precipitado blanco de oxalato de calcio CaC,04.H20, que se
forma con soluciones concentradas y lentamente con soluciones diluidas.
Se facilita la precipitacion alcalinizando la solucion con amoniaco. El
precipitado es practicamente insoluble en agua y acido acético.

(NH4)2C,04 ———3p CaC,04 precipitado blanco

Reactivo: Material y Equipo:

- Oxalato de Amonio 2N - Goteros

- Vidrio de reloj

Procedimiento:

a) Colocar una gota de la solucién a analizar sobre un vidrio de reloj
colocado sobre un fondo negro.

b) Agregar de 1 a 2 gotas del reactivo.

c) La presencia de calcio se revela por la formacién sobre la superficie del

liquido y luego de un precipitado blanco y denso.

Ensayo por via seca "8
Ensayo a la llama:
Los compuestos volatiles de calcio imparten a la llama de bunsen una

coloracion rojo.
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10.10 COBALTO", Co
Reactivo: Solucion de Tiocianato de amonio.
Se produce una solucién azul debido al idn cobaltotiocianato,
Co [(CNS)4J?, por adicién de una solucién concentrada de NH4-CNS (mejor
usan la sal sélida)
Co (NO3), + 4HCNS > H; [Co(CNS)4] + 2HNO;
Si hay iones hierro se evita agregando una solucién de fluoruro de sodio 6

tiocianato de sodio.

Reactivo: Material y Equipo:
-Solucién saturada de Tiocianato de Amonio en - Frascos goteros
Acetona - Placa de toque

Procedimiento:
a) Mezclar sobre placa de toque 1 gota de solucion en analisis con 5 gotas
de solucidn saturada de tiocianato de amonio en acetona.

Aparecera coloracién de verde a azul.

Ensayo por via seca: "'

Ensayo de la Perla de bérax.

Un mineral de cobalto fundido con bdérax sélido da un color azul oscuro
caracteristico.

Ensayo al soplete.

La muestra mas la adiciéon de carbonato de sodio sélido produce perlas de

cobalto de color gris.
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10.11 COBRE™, Cu.
Reaccion por Catalisis de lareacciéon de los iones férrico con tiosulfato.
Las sales férricas reaccionan con los tiosulfatos segun:

Fe™ + 25,05~ —» [Fe(S,05),]  iones complejos violeta reaccion |I.

[Fe(S203),] + Fe™® ——» 2Fe* + S,06  reaccion Il

La reaccion | es rapida; la reaccion Il es lenta; pero se acelera en forma
apreciable por vestigio de sales de cobre.

Si la reaccion se efectua en presencia de un tiocianato que sirve de indicador
de la presencia del ion férrico, y también, retarda la reaccion Il, entonces, el
tiempo que se requiere para la decoloracion permite la apreciacion de

pequenas cantidades de iones cupricos.

Reactivos: Material y Equipo:
— Agua destilada. — Goteros
— Tiocianato Férrico 2N — Placa de porcelana.

— Tiosulfato de Sodio al 0.1N

Procedimiento:

a) Colocar en una placa de toque y en cavidades adyacentes 1 gota de
agua destilada y en la otra la solucion a analizar.

b) Agregar a cada una 1 gota de tiocianato férrico y 3 gotas de tiosulfato

de sodio 0.1N.
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c) Elblanco decolora totalmente en 1.5 — 2 minutos.

d) La solucion en andlisis decolora instantaneamente.

Reactivo: 1.5g de cloruro férrico y 2.0g tiocianato de potasio en 100ml de

agua destilada.

Ensayo por via seca:
Perla de bérax "8

En llama oxidante en caliente produce color verde y en frio produce color
azul

En llama reductora produce color rojo y se obtiene mejor agregando vestigios
de estafo o humedeciendo con cloruro estannoso.

Ensayo al Soplete "8,

Al calentar la muestra sobre el carbdn vegetal con carbonato de sodio

produce cobre metalico rojo sin 6xido, el cual es visible.

10.12 CROMO"*8, Cr

Reaccion con Difenilcarbazida.

En esta reaccion no deben haber grandes cantidades de halégenos ya que
impiden la accion catalitica de los iones plata.

Las soluciones de cromatos dan en acidos minerales diluidos, un compuesto

soluble de color violeta con la difenilcarbazida.
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Interfieren las sales de cobre, manganeso, niquel y cobalto, debido a su
precipitacion por el alcali.

2CrCl3 + K0S, + AgNOs+ difenilcarbazida ——p Forma coloracién roja

Reactivo: Material y Equipo:
-Difenilcarbazida al 1% en Alcohol -Agitador
-Solucién de Nitrato de Plata al 2% -Goteros

-Solucién saturada de Persulfato de Potasio -Placa de toque

Procedimiento:

a) Acidificar la solucion de analisis con 1 gota de persulfato de potasio y una
gota de solucién de nitrato de plata al 2%.

b) Colocar sobre la placa de toque 1 gota de la solucion a analizar.

c) Dejar reposar 2-3 minutos (para que pase a cromato).

d) Agregar 1 gota de difenilcarbazida.

e) Se obtiene un color de violeta a rojo.

Ensayo por via seca: "

Ensayo al soplete

Todos los compuestos de cromo cuando se calientan sobre carbdn con
carbonato de sodio, forman una masa infusible verde de sesquioxido de

cromo, Cr,03
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Perla de Borax
La muestra produce tanto en llama oxidante como en reductora color un

verde.

10.13 ESTANOQ'®, Sn

Reaccion con Dimetilglioxima- Cloruro Férrico.

No produce coloracidon cuando las sales férricas se mezclan con
dimetilglioxima y una pequefia cantidad de solucién de amoniaco; pero si hay
presente vestigios de hierro ferroso, producido por reduccion con iones

estannosos, da coloracion rojo obscura debida a la dimetilglioxima ferrosa.

H H OH-N CH;
I I n |
SnCl».2H,0 + FeCl3 +OH-C-C-C-C =0 + C- C + NH4OH
HCL no| I I I n
O OH OHOH CHs; N -OH
Dimetilglioxima

—» Produce color o precipitado rojo.

Reactivos: Materiales y Equipo:
-Acido Clorhidrico 2N - Agitador de vidrio

- Acido Tartarico (s) - Frascos goteros

- Amoniaco 2N - Microespatula

- Cloruro Férrico 0.1N - Placa de porcelana

- Dimetilglioxima al 1% en Alcohol Etilico



193

Procedimiento:

a) Sobre la placa de porcelana mezclar 1 gota de la muestra fuertemente
acida con 1 gota de solucion de cloruro férrico 0.1N acidificada con acido
clorhidrico.

b) Después de 1 minuto agregar un cristal pequefio de acido tartarico (impide
la precipitacién del hidréxido férrico) agitar a disolver.

c) Adicionar 1 gota de solucién alcohdlica de dimetilglioxima al 1%.

d) Adicionar 1 gota de solucion de amoniaco.

Produce coloracion roja.

Ensayo por via seca "'

Ensayo al soplete.

Todos los compuestos de estafio al ser calentarlos sobre carbdon vegetal y
carbonato de sodio sélido; producen un régulo maleable, que no raya sobre
papel como el lapiz. Una parte del metal se oxida a O0xido estannico con

calentamiento fuerte, dando incrustacién blanca sobre el carbén.

10.14 ESTRONCIO*, sr**
Reactivo Rodizonato de Sodio.
En solucién neutra se produce un precipitado pardo rojizo de rodizonato de

estroncio.
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Para investigar estroncio en presencia de bario, se transforma este en
cromato de bario insoluble. EI cromato de bario no reacciona con el
rodizonato de sodio; pero el cromato de estroncio mas soluble reacciona

normalmente.

CO-CO-CO.Na CO-CO-CO.Sr
2SrCl, + | I — | +2NaCl,
CO-CO-CO.Na CO-CO-CO.Sr
Reactivo: Material y Equipo:
- Cromato de Potasio solucién saturada - Gotero
- Rodizonato de Sodio al 2% - Papel filtro

Procedimiento:
a) Impregnar una porcion de papel filtro con una solucion saturada de
cromato de potasio, y dejar secar.
b) Colocar una gota de la solucién en analisis sobre este papel
c) Después de un minuto, se agrega 1 gota de rodizonato de sodio al 2%
sobre la mancha humeda.
d) Se forma una mancha o anillo pardo rojizo.

Ensayo por via seca: "*®
Coloracion de la llama:
Los compuestos volatiles de estroncio, especialmente el cloruro, imparten un

color caracteristico carmin rojo a la llama no luminosa de bunsen.
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10.15 HIERRO", Fe

Reaccion con Dimetilglioxima.

En soluciéon amoniacal forma dimetilglioxima ferrosa soluble, de color rojo; las
sales férricas no dan coloracion; pero interfieren el niquel, cobalto y grandes
cantidades de cobre, por lo que deben estar ausentes.

La reaccion puede efectuarse en presencia de cianuro de potasio para

eliminar la interferencia del niquel.

FeS0s + C406Hs + C2(NOH)2(CHs)2 + NH4,0H—p Forma coloracion azul.

Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Tartarico (s) - Goteros

- Amoniaco 2N - Microespatula

- Cianuro de Potasio al 10% - Placa de toque

- Dimetilglioxima al 1% en Alcohol Etilico

Procedimiento:

a) Mezclar en una placa de toque una gota de la solucién en analisis con
una gota de cianuro de potasio al 10% y adicionar unpequefio cristal de
acido tartarico.

b) Introducir una gota de dimetilglioxima.

¢) Adicionar 2 gotas de solucién amoniacal.

d) Producira una coloracion roja
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Ensayo por via seca "'

Ensayo al soplete

Cuando los compuestos de hierro se calientan sobre carbén con carbonato
de sodio se producen particulas grises metdlicas de hierro; con frecuencia,
son dificiles de ver, pero se pueden separar del carbon por medio de un

iman.

Ensayo a la perla de Bérax:
Con pequenas cantidades de hierro, en llama oxidante, es pardo amarillento

y amarilla en frio, y en llama reductora es verde palido.

10.16 LITIO®, Li*
Reactivo: Solucion de Fluoruro de Amonio.

En solucién amoniacal se forma un precipitado blanco gelatinoso, de fluoruro

de litio.

Li CL + NH4F = LiF + NH4CL
Reactivo: Material y Equipo:
-Solucién de Fluoruro de Amonio 2N - Goteros.

- Tubo de ensayo.
Procedimiento:
a) Colocar en un tubo de ensayo 0.5 mL de la muestra en analisis.
b) Adicionar 2-4 gotas de fluoruro de amonio.

Forma un precipitado blanco gelatinoso de fluoruro de litio.
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Ensayo via seca:

Coloracién de lallama ’:

En llama no luminosa de bunsen da color rojo carmin

El color se enmascara con cantidades de sales de sodio y que puede

observar con un vidrio grueso de azul de cobalto.

10.17 MAGNESIO®, Mg**

Reactivo Amarillo de Titan (Clayton o Amarillo de Tiazol)

El Amarillo de Titan también conocido como Amarillo de Clayton o Amarillo
de Tiazol es un colorante amarillo, soluble en agua.

Es absorbido por el hidréxido de magnesio, produciendo una coloracién o un
precipitado rojo intenso. El bario y el calcio no reaccionan pero identifican el
color rojo.

MgS04 + NazCisH1sN5S40s + NaOH -> Mg(0OH), Precipitado rojo

Reactivos: Material vy Equipo:
- Amairillo de Titan* 0.1% - Gotero
- Hidréxido de Sodio 0.1 N -Placa de toque

Procedimiento:
a) Colocar una gota de la solucion en analisis sobre la placa de toque.
b) Agregar 1 gota de amarillo de titan y 1 gota de hidroxido de sodio 0.1 N

c) Se producira una coloracion o precipitado rojo.
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*Reactivo: es una solucion acuosa amarilla de titan al 0.1 % agua
Ensayo por via seca "**%:

Ensayo al Soplete.

Todos los compuestos de magnesio calentados sobre carbén con carbonato
de sodio se convierten en éxido de magnesio blanco, que en caliente toma
un brillo incandescente.

Humedeciendo con una o dos gotas de Co(NOs), (nitrato de cobalto) y

volviendo a calentar fuertemente, se obtiene una masa rosada.

10.18 MANGANESO®®, Mn

Reaccion con Persulfato de Amonio.

Calentando las sales de manganeso en soluciones de acido sulfarico o nitrico
diluido con persulfatos, reaccionan formando dioxido de manganeso
hidratado, sin embargo, si la solucion contiene i6n plata como catalizador, la
oxidacion prosigue hasta la formacion de permanganatos

2Mn*? + 55,05 2 + 8H,0 = 2MnO4 + 10S0, "2 + 16H"

No debe hallarse presentes: cloruros, bromuros, ioduros y otras sales que
precipiten con la plata, como tampoco compuestos que reaccionan con el

acido permanganico (Fe+2)
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- Acido Sulftrico concentrado
- Nitrato de Plata 0.1N

- Persulfato de Amonio (s)

Procedimiento:
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Material y equipo:

- Agitador
- Espatula
- Goteros
- Mechero bunsen

- Tubo de ensayo

a) Colocar una gota de solucion en analisis en un tubo.

b) Agregar una gota de acido sulfurico concentrado y una gota de nitrato

de plata 0.1 N

c) Agitar

d) Agregar unos miligramos de persulfato de amonio sélido y se calienta

suavemente.

e) Aparecera color caracteristico el acido permanganico.

Ensayo por via seca ’:

Ensayo a la perla de bérax

La perla producida en la llama oxidante con pequefias cantidades de sales

de manganeso es violeta en caliente y rojo amatista en frio.
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10.19 MERCURIO®, Hg

Reaccion con Difenilcarbazida:

En la solucién acida da precipitado azul de composicion indeterminada.
Especifico en solucion de acido nitrico 0.2N.

HgCl, + HNO3 + CO(NH=NHC¢Hg), —® Forma coloracién azul

Reactivos: Material y Equipo:

- Acido Nitrico 0.2N - Gotero

- Acido Nitrico 0.5N - Papel Litmus rojo 6 azul.
- Difenilcarbazida al1% en Alcohol Etilico - Placa de toque.

Procedimiento:

a) Corroborar acidez de solucién problema ( con acido nitrico 0.2N).
b) En la placa de porcelana colocar 1 gota de la muestra.

c) Adicionar una gota de acido nitrico 0.5N.

d) Agregar una gota del reactivo.

Produce el reactivo un cambio de color de rojizo a violeta / azul.

Ensayo por via seca:
Ensayo por tubo abierto
La muestra mas carbonato de sodio anhidro produce globulillos metalicos

grises en la parte superior del tubo.



201

NOTA:

El calor debe ser aplicado con cuidado para asegurar una perfecta oxidacion.
Los vapores de mercurio son extremadamente téxicos y no se debe usar en

la investigacion, una cantidad mayor de 0.5g de sustancia.

10.20 MOLIBDENO*, Mo

Reactivo Fenilhidrazina ( CeHs. NH3)

Se produce una coloracidn o precipitado rojo cuando reacciona con
molibdato en el exceso de fenihildrazina produciendo un compuesto
coloreado.

(NH4)sM07024.4H20 +CgHs.NHNH2, . Complejo coloreado rojo.

Reactivo: Material y Equipo:
- Acido Acético Glacial - Gotero
- Fenilhidrazina® (s) - Placa de toque

Procedimiento:
— Mezclar 1 gota de la solucién en analisis y una gota del reactivo sobre la
placa de toque.

Aparecera una coloracion roja.

*Reactivo: es una solucién de una parte de fenilhidrazina disuelta en 2 partes

de acido acético glacial.
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Ensayo por via seca "8
Perla de sal microscopica.
En llama oxidante es de color amarilla a verde en caliente, e incolora en frio.

En llama reductora es de color parda en caliente y verde en frio.

10.21 NIQUEL', Ni

Reactivo: Dimetilglioxima o Reactivo de Tschugaett

Interfieren: hierro ferroso, bismuto y cobalto cuando estan en una
concentracion 10 veces mayor que el niquel. La interferencia, se evita

agregando un tartrato.

D *

g CHC=NOH o anmon s S C= '-..,:,_Hiﬂ__.-'[*:"z .CH,
CH,.C = NOH GH;.(J: =N ™ | = I.EH.
5 .
Reactivos: Material y Equipo:
- Amoniaco al 2% - Gotero
- Dimetilglioxima al 1% en Alcohol Etilico - Placa de toque

Procedimiento:

a) Colocar 1 gota de solucion en andlisis sobre la placa

b) Adicionar 1 gota de la solucion de dimetilglioxima al 1%.
c) Agregar 1 gota de solucion diluida de amoniaco al 2%.

Da precipitado o mancha roja.
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Ensayos por via seca "'

Ensayo al soplete

Muestra con carbonato de sodio produce laminillas de niquel color gris

Ensayo a la perla de borax
Esta se colorea de pardo en llama oxidante debido a la formacidon de
metaborato de niquel Ni (BO;),, y gris en llama reductora debido a la

formacion de niquel metalico.

10.22 ORO Au

Reactivo p- Dimetilamin — benziliden — rodamina

HN — CO

| |

SC C=CH << >— N (CH3),
\/

En solucién neutra o débilmente acida se produce u precipitado rojo violeta.
Las sales de plata, mercurio, cobre y paladio dan compuestos coloreados

con el reactivo y por lo tanto deben estar ausentes.

HN — CO
|
SC C =CH _C>—N(CH3)2 +Au0 _, Produce mancha violeta
\/
Reactivo: Material y Equipo:
- p—Dimetilamin-benziliden-rodamina - Gotero

al 0.03% en Acetona. - Papel filtro
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Procedimiento:

a) Humedecer una tira de papel para reaccion a la gota en el reactivo y
secar

b) Se coloca sobre la gota del reactivo una gota de la solucién a analizar
neutra o débilmente acida.

Se obtiene un anillo o mancha violeta.

Ensayo por via seca "%

Ensayo al soplete.

Calentado muestra mas carbonato de sodio produce particulas metalicas
amarillas, maleables, que son insolubles en acido nitrico, pero solubles en

agua regia.

10.23 PLATA®™, Ag

Reaccidon con Solucién de Cromato de Potasio

Se obtiene un precipitado rojo de cromato de plata, Ag,Cr0Os insoluble en
acido aceético diluido, soluble en acido nitrico y en amoniaco.

2AgN03 + K,Cr0s = AggCrO4 + 2KNO3

Reactivos: Material y Equipo:
- Cromato de Potasio al 1% en Acido - Agitador de vidrio.
Acético 1N - Vidrio de reloj o placa de

porcelana
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Procedimiento:

a) Colocar 1 gota de muestra en vidrio de reloj o placa de porcelana

b) Agregar 1 gota de solucion de carbonato de amonio y agitar (para que
precipiten los iones de mercurio y plomo).

c) Tomar 1 gota de solucion limpida y colocarla sobre el papel para reaccién
a la gota.

d) Agregar una gota de reactivo de cromato de potasio.

Producira un anillo rojo de cromato de plata.

10.24 PLATINO™, Pt.

Catalisis de reaccion del Acetato de Niquel con el Hipofosfito de Sodio.
El hipofosfito de sodio reduce muy lentamente las soluciones acuosas de
sales de niquel a niquel metalico.

La reaccion se acelera considerablemente mediante pequefias cantidades de

platino.

C,04Niz + NaHPO3 + Pt° >2Ni° + C,04~ + Na" + HPO3™ + Pt°
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Reactivos: Materia y Equipo:
- Acetato de Niquel al 1%. - Bafio maria.
- Hipofosfito de Sodio solucion saturada - Goteros

- Tubo de ensayo

Procedimiento:

a) Colocar en dos tubos de ensayo 10mL. de solucion de acetato de niquel
1% y 1 mL. solucién saturada de hipofosfito de sodio.

b) Introducir en uno de los tubos 1 mL. de la soluciéon en analisis neutra o
débilmente acida y al otro 1 mL. de agua destilada (blanco)

c) Colocar ambos tubos en el Bafio Maria de 2-30 min.
El niquel se separa de la solucion que contiene platino, en parte como
polvo negro y parte como espejo metalico el ensayo en blanco permanece

verde.

Ensayos por via seca "%

Carbon vegetal.
La muestra mas carbonato de sodio sobre el carbon hacen que los

compuestos de platino se reduzcan a un color vegetal gris esponjoso.
El residuo es insoluble en acido minerales concentrados, solo es soluble en

agua regia.



207

10.25 PLOMO™, Pb

Reaccion de Tretametildiaminodifenilmetano:

Se forma en las condiciones experimentales un producto se oxidacion, azul.
Interfiere: bismuto cuando su concentraciones 11 veces mayor a la del
plomo.

H,O, + NH4OH + Pb(NO3), —» Presenta coloracion azul.

Reactivos: Material y Equipo:

- Acido Acético Glacial - Goteros.

- Agua destilada - Papel fiiltro Whatman N° 3 MM
- Amoniaco 2N - Vidrio reloj

- Peroxido de Hidrégeno 20 vol.
- Tetrametildiaminodifeniimetano* (s)
(Tetrabase)

Procedimiento:

a) Colocar 1 gota de peroxido sobre el papel filtro.

b) Inmediatamente adicionar sobre ella 1 gota de amoniaco diluido y 1 gota
de solucion en analisis.

c) Dejar sobre un vidrio de reloj en reposo al aire por unos minutos forma
peroxido de plomo y el peroxido en exceso no es perjudicial.

d) Adicionar 1 gota de la tetrabase .

*Reactivo: 0.05g tetrabase en 10 mL de acido acético glacial y diluido a 100

mL con agua destilada.
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Ensayo por via seca.

Ensayo al soplete:

Muestra mas carbonato de sodio produce regulo maleable de plomo (es
blando y raya sobre papel, como el lapiz) rodeada de incrustaciones

amarillas de monéxido de plomo.

10.26 POTASIO K*

Reactivo: Cobaltinitrito de Sodio y Nitrato de Plata

Se aplica a soluciones que no contienen halogenuros la precipitacion de
sales de potasio con cobaltinitrito de sodio y solucién de nitrato de plata da el
compuesto KoAg[Co(NO;)s] que es menos soluble que el correspondiente al
sodio KzNa[Co (NO2)g] por lo que la reaccion es mas sensible.

No deben estar presentes litio, talio y sales de amonio por que dan

precipitados con la solucién de cobaltinitrito de sodio.

2KCl + AgNO3 + NaCo(NO»)s > KoAg [Co(NO,)e] + 2NaCl

Reactivos: Material y EQuipo:
- Acido Acético al 2% - Microespatula
- Cobaltinitrito de Sodio (s) - Mortero y pistilo

- Solucién Nitrato de Plata al 0.05% - Placa de toqué “negra”
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Procedimiento:

a) La solucion a analizar debe estar neutra o acidulada con acido acético

b) Colocar una gota de la solucién a analizar en una placa de toque negra.

c) Adicionar una gota de nitrito de plata al 0.05% y una pequefa cantidad
de Cobaltinitrito de sodio finamente pulverizado.

Aparece un precipitado o enturbiamiento amarillo.

Ensayo por via seca "*%:

Coloracion de la llama

Muestra (compuesto de potasio con cloro) produce una coloracién violeta
(lila) en llama no luminosa de Bunsen

La llama amarilla producida por pequefias cantidades de sodio que
enmascaran el color violeta.

Al observarse a través de un vidrio grueso de azul de cobalto los rayos
amarillos de sodio son absorbidos y la llama a rojo violeta de potasio se

hace visible.

10.27 SELENIO*®, Se
El selenio es semejante al azufre en muchas de sus propiedades se

convierte por el acido nitrico o por agua regia en dioxido de selenio.

Reaccion con Tiourea, CS (NH,):
La tiourea sélida o disuelta precipita, en frio, de las soluciones diluidas de los

selenitos, el selenio como polvo rojo.
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El telurio y bismuto dan precipitados amarillos; grandes cantidades de nitritos
y de cobre interfieren.

H.Se0; + ZCS(NHz)z > 2 [CS(NHZ)Z]SQ + 3H50

Reactivo: Material y Equipo:
- Tiourea (s) - Gotero
- Papel filtro

Procedimiento:
a) Colocar un poco de tiourea en polvo sobre papel filtro.
b) Humedecer con una gota de la solucion a analizar.
Se formara selenio rojo anaranjado.
Ensayo por via seca "8
Ensayo al soplete.
Muestra mas carbonato de sodio produce desprendimiento de olor a rabanos

podridos.

10.28 SODIO™, Na

Reactivo: Solucion de acetato zinc y Uranilo

Se obtiene un precipitado amarillo, cristalino, de acetato de zinc y sodio y
uranilo. Es una reaccion bastante selectiva para el sodio.

Se ve afectada por el cobre, mercurio cadmio, aluminio, cobalto, niquel,

magnesio. Cinc, calcio, estroncio, bario y amonio cuando se hallan presentes
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en concentraciones mayores de 5g por litro; las sales de potasio y litio
precipita si sus concentraciones en la solucion exceden de 5g y 1g por litro
respectivamente.

NaCl +Zn(UO,)2(C2H302)9 —» Complejo coloreado amarillo

Reactivo: Material y Equipo:

- Acetato de Uranilo* (s) - Placa de toque negra
- Acetato de Zinc* (s) 0 vidrio de reloj

- Acido Acético al 30% - Varilla de vidrio

- Agua destilada

- Cloruro de Sodio (s)

Procedimiento:

a) Colocar una gota de solucion neutra en analisis sobre una placa de toque
negra o vidrio de reloj sobre fondo negro

b) Agregar 8 gotas del reactivo acetato de zinc-uranilo.

c) Agitar con una varilla de vidrio.

Se forma enturbiamiento o precipitado amairillo.

* Reactivo: Acetato de Uranilo

Disolver 10 g de acetato de uranilo en 6mL. de acido acético al 30% se
calienta si es necesario y se diluye con agua destilada a 50 ml (solucién a)
En otro recipiente colocar 30g acetato de zinc con 3mL. acido acético al 30%

diluir a 50 ml con agua destilada (solucién b).
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Se mezclan las dos soluciones y se agrega una pequena cantidad de cloruro
de sodio se deja en reposo por 24 horas, se filtra para separar el precipitado

de acetato de sodio, zinc y uranilo. Usar el filtrado

Ensayo via seca "8
Coloracion de la llama:
Muestra mas la llama produce amarillo intenso en llama no luminosa de

bunsen, por los vapores de sales de sodio.

10.29 TELURIO™, Te
Reaccién con Acido Hipofosforoso.
Evaporando con acido hipofosforoso, los teluritos y teluratos se reducen a
telurio.
HoPO, + Te0s? > P0s° + Te + H,0

3H,P0, + 2Te0,2 > 3P0,2 + 2Te + 2H' + 2H,0

Deben estar ausentes las sales de plata, cobre, oro y platino, porque son

reducidas a metal por el acido hipofosforoso.

Reactivos: Material y Equipo:
- Acido Clorhidrico 2N - Goteros.
- Acido Hipofosforoso al 50%. - Hot plate.

- Microcrisol de porcelana.



213

Procedimiento:

a) En un microcrisol de porcelana, mezclar una gota de la solucion en
analisis en acido inorganico y una gota de acido hipofosforoso al 50 %.

b) Evaporar casi a sequedad.

Se obtiene granulos negros o una mancha gris de telurio.

Ensayo por via seca:

Al Soplete.

Muestra mas carbonato de sodio sobre carbon forma telururo de sodio
(NaTe), que puesto en contacto con una moneda de plata humeda produce

una mancha negra debida al telururo de plata (AgzTe).

10.30 TITANIO®, Ti

Reactivo Pirocatequina.

Con soluciones neutras o débilmente acidas de sales de titanio se produce
una coloracién amarilla. Las sales de hierro, cromo, cobalto y niquel
interfieren, como también grandes cantidades de acido inorganicos libres: los

hidroxidos y carbonatos alcalinos reducen la sensibilidad de la reaccién.

Ti*+ O:OH H* O:OH + Ti + Ha(g)
OH OH

Reactivos: Material y Equipo:

- Acido Sulfurico 2N - Gotero

- Pirocatequina al 10% (reciente) - Papel filtro
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Procedimiento:

a) Impregnar el papel de reaccion a la gota con el reactivo.

b) Colocar una gota de la solucién en analisis, en acido sulfurico (H2SO4)
sobre el papel reaccion a la gota.

Se obtiene una mancha amarilla o rojo amarillenta.
Reactivo: Es una solucién acuosa, recién preparada, de pirocatequina al 10%

en agua.

Ensayo por via seca:

Ensayo perla de borax

La perla sobre la llama oxidante es incolora cuando esta en caliente.

- Sobre la llama reductora es amarilla cuando esta en caliente

- Sobre la llama reductora es violeta cuando esta en frio.

- Este resultado se obtiene mas rapido adicionando un poco de cloruro

estannoso.

10.31 VANADIO®, v
Reaccion con Cloruro Férrico- dimetilglioxima

* > V* + Fe™ marcha de izquierda a derecha en

La reaccion V** + Fe
solucion alcalina y sentido inverso en solucién acida
En la investigacion del vanadio se utiliza la coloracion roja intensa que la

dimetilglioxima da con las sales ferrosas y que los vanadatos reducen
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facilmente al estado tetravalente calentando con acido clorhidrico

concentrado.

V,05 + 10 HCL = 2VCl4 + Cl, + 5H,0
Reactivo : Material y Equipo :
-Acido Clorhidrico concentrado - Gotero
-Amoniaco 2N - Microcrisol
-Cloruro Férrico al 1% - Papel filtro

-Dimetilglioxima al 1% en Alcohol Etilico

Procedimiento:

a) Evaporar en un microcrisol, una gota de solucién en analisis y 2 gotas de
acido clorhidrico concentrado casi a sequedad.

b) Adicionar cuando esté frio 1 gota de solucion de cloruro férrico al 1% mas
3 gotas de solucién alcohdlica de dimetilglioxima al 1% y alcalinizar con
amoniaco.

c) Sumergir el papel para reaccién a la gota en la solucién.

El precipitado de hidroxido férrico queda abajo y la solucién roja del
compuesto ferroso de dimetilglioxima difunde hacia arriba por los capilares

del papel
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Ensayos por via seca "%

Perla de Borax:
En llama oxidante es incolora
En llama reductora es verde
10.32 ZINC™, zZn
Reactivo: Mercuritiocianato- Acetato de Cobalto
Las sales de zinc reaccionan en el mercuriatiocianato de amonio, (NH4), [Hg
(CNS)4], dando un precipitado blanco, cristalino; este con pequefias
cantidades de zinc se separan lentamente por sobre saturacion:

Zn** + [Hg(CNS)4J> > Zn [Hg(CNS)4]
Las sales de cobalto reaccionan similarmente dando un compuesto azul
cristalino, Co[Hg(CNS),] la formacién de cristales mixtos de mercuricianatos
de cobalto y zinc evitan la sobresaturacion. Si hay hierro presente, da
coloracion roja, que desaparece con fluoruro alcalino.

ZnS04 + CH3C002,CO0 + Co[Hg(CNS)4] + NaF —» Forma precipitado azul.

Reactivos: Material y Equipo:

- Acido Clorhidrico 2N - Agitador de vidrio
- Acetato de Cobalto al 0.1% - Frascos goteros
- Agua destilada - Placa de toque

- Cloruro Mercurico * (s)
- Fluoruro de Sodio (s)

- Tiocianato de Amonio* (s)
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Procedimiento:

a) Acidular la solucién en analisis con acido clorhidrico y colorar 1 gota sobre
una placa de toque

b) Adicionar 1 gota de acetato de cobalto al 0.1% y 1 gota del reactivo
mercuritiocianato- acetato de cobalto mas unos cristales de fluoruro de
sodio (sélido).

c) Frotar suavemente la placa con un agitador de vidrio durante 15

segundos.

Forma precipitado azul por 2 minutos si hay zinc.

Si no hay zinc precipita después de 2-3 min.

NOTA: Hacer un blanco.

Reactivo: 0.8 g Cloruro mercurio y 0.9 g tiocianato de amonio y disolver en

10 mililitros de agua destilada.

Ensayo por via seca "
Ensayo al soplete
Cuando los compuestos de zinc se calientan sobre carbdn, se obtiene una

incrustacion de oxido, que en caliente es amarilla y blanca en frio.



Cuadro N° 9: 10.33 RESUMEN DE IDENTIFICACION DE CATIONES

GRUPO CATION REACTIVO OBSERVACION REACCION
Litio Li Fluoruro de amonio Precipitado blanco Li* + NHaF > LiF + NH.*
Sodio Na Acetato de cinc y uranilo E;t:rritl)lgmlento o precipitado Na® + Zn(UO2)2(C2H302) > NaZn(UO2)2(C2H302)o
Potasio K* Cobaltinitrito de sodio y Nitrito Enturbiamiento o precipitado 2K" + AgNO2 + NaCo(NO,)s > K2Ag[Co(NO,)g]
de plata amarillo
Berilio Be Quinalizarina Coloracion azul Be** + COCsHa(OH),COCsH2(OH), > color azul
Magnesio Mg™" | Amarillo deTitan o Cleyton Coloracioén o precipitado rojo Mg"" + CogH7N5S2(SOsNa), + NaOH >Mg(OH)2
1A Calcio Ca Oxalato de amonio Precipitado blanco Ca™ + (NH4)2C20s > CaCs04 + 2NH,"
Estroncio Sr Rodizonato de sodio Mancha o anillo pardo rojizo SF** + CeOsNay > CsOsST + 2Na*
Bario Ba Rodizonato de sodio Mancha parda o parda rojiza Ba™ + Cs0s Na, > CeOeBa + 2Na*
HIA Aluminio AI"™" | Alizarina-S Coloracién o precipitado rojo AI”® + NaOH + CsH4C20,CsHOHSO3Na +CH3;COOH >
CsH4C20,C6AI"SOsNa
Estafio Sn™ Dimetilglioxima-cloruro férrico Coloracion roja Sn™ + FeCls/H™ + C406Hs + 2CH3C(NOH)C(NOH)CH3 +
NH4OH - Sn[CH3C(NOH)C(NOH)CHjs]2
IVA PI Pb™ | Tet tildiaminodifenilmet Col i6 |
omo etrametildiaminodifenilmetano oloracién azu H,0, + NHsOH + Pb*? > PbO,
base de Arnold
P 5 A T T N
Arsénico As Acetato de uranilo P;ﬁgg)ltado gelatinoso amarillo NazHAsO4 + UO5(C2aH30,)2 + NH4OH > UO,(NH4)AsO4 +
p 2Na.CyH30; + H,0
VA Antimonio Sb™ | Rodamina-B o tetraetilrodamina | Cambio de rojo claro a violeta Sb™+2HCI> SbCl, + 2H"; [[ *(C2H5)2NCgH3 12.COCsH4CO-H] +
SbCl, 2[Sb [+(C2H5)2NCGH3]2COC6H4C02H]
. F5 . Y .
Bismuto Bi Yoduro de potasio E;((e;ﬁlrp:ézd;) n:rrggja que se Bi*® + 3KI = Bils + 3K": Bils + KI > K[Bil] ;
P Bilz + H,O > 2HI + (BiO)l
VIIB Manganeso Mn | Persulfato de amonio Coloracion violacea Mn*2 + HoSO, + AgNO3 + (NH4)28,05 > MnOs
VB Titanio Ti Pirocatequina Mangha amarilla o rojo Ti** + CeOoHaH' > Ti®
amarillenta
VB Vanadio Va | Cloruro férrico-dimetilglioxima Solucion rojo arriba y precipitado V®/H" + FeCls + 2CH3C(NOH)C(NOH)CH3 + NH,™ >

amarillo palido abajo.

V[CH3C(NOH)C(NOH)CHa]z + Fe(OH)3

Amonio NH™

Cloruro de p-nitrobenceno-
Diazonio.

Forma zona roja alrededor del
oxido de calcio

NO2CesHsN2Cl + 2NH4OH > NO2CsHsN.NONHs NH4Cl + H20.

8l¢
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Cuadro N° 10: Resumen de identificacién de cationes por via seca’.

10.34 CUADRO RESUMEN DE IDENTIFICACION DE CATIONES POR VIA SECA

GRUPO CATION TIPO DE ENSAYO OBSERVACION
Litio Coloracion a la Coloracion rojo carmin.
Li* llama de bunsen
Sodi Coloracion a la Amarillo intenso en llama no
odio .
I A Na* llama de bunsen luminosa, por los vapores de las
sales de sodio
Potasio Coloracion a la Compuestos de potasio con cloro
K* llama de bunsen producen coloracion violeta.
Berilio Carbédn vegetal + Se obtiene una masa gris
Be™" nitrato de cobalto ,
M . Carboén vegetal + Oxido de magnesio blanco que se
agnesio . .
Mg™ carbonato de sodio |vuelve con nitrato de cobalto una
+ nitrato de cobalto | masa rosada
A Calcio Coloracion a la Coloracion rojo amarillenta
Ca" llama de bunsen
Estroncio | Coloracién a la Coloracion rojo carmin
Srt* llama de bunsen
Bario Coloracion a la Llama no luminosa adquiere color
Ba"" llama de bunsen verde amarillento.
Aluminio Carbodn vegetal + Formacion de masa azul infusible.
A et !
Al nitrato de cobalto
Estaf Carbon vegetal + Régulo blanco, maleable que no
stano .
S carbonato de sodio | raya sobre papel.
IV A Perla de bérax Llama reductora color rojo rubi claro
Plomo Carbén vegetal + Formacion de régulo blanco
Pb carbonato de sodio | maleable
Arsenico Carboén vegetal + Incrustaciones blancas de 6xido de
Ar*® carbonato de sodio |arsénico.
Antimonio | Carbon vegetal + Régulo metalico fragil, rodeado de
VA Sb*° carbonato de sodio | una incrustacion blanca.
. Carbodn vegetal + Régulo quebradizo del metal
Bismuto . . ..
Bi*S carbonato de sodio |rodeado por una incrustacion
amarilla de 6xido.
Selenio Carbonato de sodio | Desprendimiento de olor a rabanos
Se*® + carboén vegetal podridos
. Carbon vegetal + Formacion de telurio de sodio
VIA Telurio

Te™®

carbonato de sodio

Precipitado blanco
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10.34 CUADRO RESUMEN DE IDENTIFICACION DE CATIONES POR VIA SECA

GRUPO | CATION |TIPO DE ENSAYO OBSERVACION
Carbon vegetal + | Particulas grises metalicas que
carbonato de sodio | pueden separarse del carbén por
medio de un iman
Hierro | Perla de borax - Llama oxidante pardo
Fe amarillento en caliente y
amarilla en frio
- Llama reductora verde palido en
caliente y en frio
Carbon vegetal + | Producen perlas de cobalto grises
carbonato de sodio
Cobalto |Perla de borax - Llama oxidante azul en caliente y
VIII Co frio
- Llama reductora azul en caliente
u frio
Carbédn vegetal + | Produce laminillas de color gris
carbonato de sodio
, Perla de Boérax - Llama oxidante parda debido a
Niquel .
Ni la formacion de metaborato de
niquel
- Llama reductora gris debido a la
formacion de niquel metalico
Platino |Carbdn vegetal + | Metal gris esponjoso
Pt carbonato de sodio
Carbdn vegetal + | Cobre metalico rojo sin éxido visible
Cob carbonato de sodio
(O:ure Perla de Borax - Llama oxidante verde en
caliente y azul en frio.
| B - Llama reductora rojo
Plata Carboén vegetal + Régulo blanco, maleable, sin
Ag carbonato de sodio |incrustacion.
Oro Carbon vegetal + | Particulas metalicas amarillas
Au carbonato de sodio | maleables
Zinc Carbdn vegetal + | Incrustaciones de 6xido que es en
Zn carbonato de sodio | caliente amarillo y blanca en frio
Cadmio |Carbon vegetal + |Incrustaciones pardas de oxido de
B Cd carbonato de sodio | cadmio
. Tubo abierto con . . ,
Mercurio .| Globulillos metalicos grises en la parte
Hg cart?onato de sodio superior del tubo
anhidro.
- Llama oxidante verde en
VIB Cromo |Perla de borax caliente y frio
Cr - Llama reductora verde en caliente

y frio




Continuacion del Cuadro N° 10

10.34 CUADRO RESUMEN DE IDENTIFICACION DE CATIONES POR VIA SECA

GRUPO CATION TIPO DE ENSAYO OBSERVACION
Perla de Bérax - Llama oxidante violeta
Manganeso . . .
VII B Mn en caliente y rojo amatista
en frio
Perla de Boérax - Llama oxidante
Titanio incolora en caliente y frio
IV B Ti - Llama reductora
amarilla en caliente y
violeta en frio
Perla de Boérax - Llama oxidante
Vanadio incolora en caliente y
Va frio
- Llama reductora verde
VB Todas las sales de amoniaco
A . Calentamiento ala |se volatilizan o descomponen
moniaco
NH* llama cuando son calentadas a

temperaturas a la
correspondiente al color rojo.




CAPITULO XI
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11.0: DISCUSION DE RESULTADOS.
En él Capitulo 6.0, inciso 6.2 de este trabajo se describen generalidades,
cristalografia, propiedades y ensayos de elementos por grupos de la tabla
periodica. Dentro de estas generalidades se encuentran los datos de los
pesos atomicos, los cuales; aparecen sin unidades, ya que los pesos
atomicos de los elementos son relativos con el peso de un atomo de oxigeno,
al cual, por convencion se le asigno el peso de 16.0000 uma (Unidades de
Masa Atdmica); y por convencion internacional en 1961, se cambio el
estandar para el carbono con 12.0000 uma.*
Por lo que las unidades para los pesos atdmicos se asignan de acuerdo a las
unidades de peso, medicion y volumen que se requieran. Y para efectos de
calculos se emplean Kg, g, toneladas, kilos, etc.
Para la identificacion de aniones y cationes en la parte experimental del
trabajo, se utilizaron muestras en qué sé sabia de antemano cuantos y
cuales aniones o cationes tenia cada una de ellas, estas fueron las mismas
muestras que se utilizan en la asignatura de Quimica Analitica Il; también se
utilizo una muestra en la que se unieron todas las muestras utilizadas en el
trabajo de la asignatura desde el grupo I, lIA, 1IB, 1lIA, 1lIB al 1V; dando
resultados positivos en los dos tipos de muestras utilizadas y en algunos de
los casos los resultados fueron mas evidentes en la muestra que contenia
todos los cationes y aniones unidos.

* Tomado de: Choppin R. Gregory. 1978. Quimica. México, D. F. Publicaciones Cultural S.A. Paginas
65-66.



CAPITULO Xl
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12.0 : CONCLUSIONES

La identificacion de aniones y cationes, no solo se puede llevar a cabo por
la forma tradicional de separarlos por grupos, donde se separan y luego

se identifican por la similitud de sus propiedades fisicas y quimicas.

La identificacion de aniones y cationes por meétodos directos no
tradicionales, reduce en gran medida el esfuerzo y el tiempo que se
requiere para identificarlos ya que en dichos analisis no se seguira una

marcha analitica tradicional.

Los costos en reactivos, como el material empleado para identificar
cationes y aniones, se ve reducido considerablemente empleando

métodos a escala semimicro.

En estas identificaciones, se emplean reactivos especificos para cada uno

de los cationes y aniones.

NoO se necesitan tratamientos previos de separacion en las muestras que

contienen los aniones o cationes.

La cantidad de muestra requerida para estos analisis de identificacion a

escala semimicro son minimas.
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7. Los aniones y cationes se pueden identificar por medio de las diferentes
coloraciones que estos presentan ante los reactivos especificos

empleados para su identificacion.

8. Los métodos de identificacion recopilados en el presente trabajo son los
mismos que se emplean desde los inicios del analisis quimico cualitativo,

los cuales son confiables y precisos para la identificacion de iones.

9. Actualmente se cuenta con equipos modernos capaces de identificar
sustancias, pero esto no debe dejar de lado el conocimiento y el uso de
métodos mas que probados y sencillos que nos proporcionen resultados

confiables y seguros.



CAPITULO Xill
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13.0: RECOMENDACIONES

Se recomienda el uso de métodos directos para identificar los grupos de
cationes y aniones, ya que no se necesitan de propiedades similares

entre ellos para identificarlos.

El usar estos métodos directos de facil aplicacion, no debe impedir el
hecho que la facultad como tal, en su afan de investigacion se

modernizara con la adquisicion de equipos modernos en sus laboratorios.

Evaluar la implementacion de estos analisis a escala semimicro,
considerandose también que se reducirian ademas de costos en
materiales y reactivos, los errores que se cometen al seguir una marcha

analitica convencional.

Implementar los métodos de andlisis a escala semimicro de forma
directa, para disminuir el impacto en la contaminacién ambiental que se
produce durante el desarrollo de una marcha analitica convencional y

después de finalizada la misma.

Capacitar al personal docente con estos métodos, a aquellas asignaturas

en las cuales los analisis constituyen la parte fundamental de las mismas,
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para asi brindarle al estudiante y al docente, todas las herramientas de

las cuales pueda valerse para una formacién académica mas integral.

6. Implementar diferentes alternativas de analisis que se realizaran en las
practicas de laboratorio de las diversas catedras que se imparten durante

el desarrollo de la carrera de Licenciatura en Quimica y Farmacia.
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GLOSARIO?!

Aleacion:  Del latin alligare, “unir” material metalico formado por dos o mas

elementos como amalgama, bronce, laton.

Arafabilidad: Accion y efecto de arafiar. Rayar con la uiia.
Blenda: Sulfuro de zinc nativo y que se utiliza para extraer de ella elzinc.

Bunsen: Robert Wilhelm Bunsen, quimico y fisico aleman que invento
diversos aparatos en particular el mechero de Bunsen utilizado

en muchas areas.

Caleofila: Dicese del elemento quimico que presenta afinidad por el

azufre.

Catalizador: Sustancia que aumenta la velocidad de una reaccion y se
recupera sin alteraciones al final de la reaccién, aunque se
altere temporalmente.

Catalisis:  Aceleracion de la velocidad de una reaccién quimica mediante

un catalizador.

Combustion: Reaccién quimica entre el oxigeno y un material oxidable,
acompafiada de desprendimiento de energia y que

habitualmente se manifiesta por incandescencia o llama.

Complejo: En quimica inorganica, estructura poliatdbmica constituida por

uno 0 mas atomos metalicos (neutros o con carga) los cuales



estdn unidos por coordinacion de aniones o de moléculas

neutras.

Conductividad: (de conductancia, opuesto de resistencia), magnitud

numérica (Sm™) que describe la conductividad de un material.

Copelacion: (del francés coupelle, “copa pequefia”) separacion de uno o
mas elementos a partir de una mezcla, por fusibn en una
atmosfera oxidante; en particular, manera en que se separa la

plata del plomo.

Exfoliacién: Es la division de los minerales en pequefias particulas en

forma de laminas o escamas.

Electrolisis: (de electro y — lisis). Descomposicion de un electrolito con

corriente eléctrica.

Espato: Cualquier mineral de estructura laminar.

Formula:  Escritura simbdlica para indicar la composicion de un

compuesto quimico.

Fundente: Compuesto cuya finalidad es reducir el punto de fusion de la

sustancia con la cual se mezcla.

Fusible: Que posee facilidad de fundirse.



Galena: Mineral de sulfuro de plomo natural de color gris plumbeo y
brillo metalico que se explota para la obtenciéon de plomo y para

beneficiar la plata, el oro, etc.

Ganga: En mineria; materia inutil que acompana a los minerales.

Gas noble: Cada uno de los gases de la ultima columna de la clasificacion
periodica de los elementos: Helio, Nedn, Argdn, Cripton, Xendn
y Radon. Los gases nobles son cuerpos simples monoatomicos,
los cuales se obtienen por destilacion fraccionada del aire

liquido.

Homogéneo: Se dice de compuestos cuyos elementos son de igual

naturaleza.

Heterogéneo: Compuestos cuya naturaleza son diferentes

Infusible: Que no posee capacidad para fundirse.

Inorganico: La de los cuerpos simples y de los compuestos que no

contienen carbono en sus moléculas.

Isbmero:  Se dice de los compuestos que tienen la misma formula
empirica y difieren en ciertas propiedades fisicas o quimicas
relacionadas con la disposicion relativa de los atomos que

constituyen la molécula.



Isétopo:

Su nombre proviene de iso “igual”, y del griego topos “lugar”.
Nuclido de un elemento que difiere de otro nuclido del mismo
elemento por su namero de masa. Poseen mismo namero
atomico (Z) y diferente peso atdmico (A).

Los is6topos tienen las mismas propiedades quimicas, porque
el numero de electrones (igual al nimero Z de protones del

nacleo) es el mismo.

Macroanélisis: (de macro y analisis). Analisis en el cual la cantidad de

Mera:

Nuclido:

Organico:

Oxidante:

Particula:

muestra a analizar debe de ser de un gramo 0 mas.

Mineral metalico tal como se extrae del criadero y del que

puede obtenerse econémicamente un metal.

(de Nude-) Especie atdbmica AX que indica a todos los atomos
que tienen un namero atémico (niumero de protones), Z idéntico

y nimero de masa (namero de nucleones) A idéntico.

Es un adjetivo del latin organicus si hablamos de quimica
organica en el campo de la quimica que se dedica al estudio del

carbono y sus combinaciones con otros elementos.

Entidad quimica (i6n, molécula) que capta electrones.

Constituyente elemental y fundamental de los atomos.



Periodo:

Pulverizar:

Reductor:

Régulo:

Tostacion:

Triturar:

Valencia:

Voléatil:

Conjunto de elementos que constituyen una linea horizontal de
la tabla de clasificacion periddica de los elementos. Un periodo

comienza o termina con un gas noble.

Reduccion de un sélido a polvo.

Entidad quimica (i6n, moléculas, atomo) que libera electrones.

Parte mas pura de los minerales después de separadas las

impurezas.

Tratamiento a que se someten ciertas minas con objeto de

enriguecerlas.

Reducir un soélido a particulas pequefas sin volverlas polvo.

(apbécope de equivalencia). Numero de enlaces que pueden

formar elementos.

Dicho de un liquido: Que se transforma espontaneamente en

vapor 0 aceite.



ANEXOS



ANEXO N° 1

Figura N° 1: Aparato para identificar Bromuros.*®
Usado para identificar Bromuros con reactivo de fucsina (o magenta).
La figura es un microtubo de ensayo en el cual se coloca un tubo de vidrio
estrechado en ambos extremos que queda flojo, sin hacer cierre hermético.
El extremo capilar inferior se llena hasta una altura de 1 mm con una solucién
del reactivo apropiado, si el gas liberado forma un compuesto coloreado con

el reactivo, se le puede ver facilmente en el capilar.



ANEXO N° 2

.

¢

Figura N° 2: Aparato para identificacién de Carbonatos.*®
Usado para la identificacion de carbonatos con reactivo sodio-fenolftaleina.
La figura es un microtubo de ensayo de 1 ml de capacidad, cuyo cierre lo
hace un pequefio tubo esmerilado con una esferita de vidrio soldada.
El reactivo y la solucion o sélido en analisis, se colocan en el fondo del tubo;
una gota del reactivo para determinar el gas se suspende de la esferita del
tapon. En el tubo se desprende el gas, calentando suavemente si fuere

necesario y es absorbido por el reactivo mantenido por la esferita.



ANEXO N° 3

Figura N° 3: Reaccion ala gota en tubo.?
La figura muestra como se realizan los semimicro analisis por la técnica de

reaccion a la gota en tubo.



ANEXO N° 4

Figura N° 4: Reaccion “ala gota” en un vidrio pequefio de reloj*



ANEXO N° 5
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Figura N° 5: Ensayos a la llamay Ensayos a laPerla®



ANEXO N° 6

Instrucciones Generales de Laboratoriott

a) Normas de sequridad:

El alumno que por primera vez entra en un laboratorio de Quimica, debe
tomar una serie de precauciones para cuidar la seguridad de sus
companeros y la propia. Como norma general deben tenerse en cuenta las
siguientes precauciones:

— No calentar nunca disolventes inflamables (éter, acetona, etanol, metanol,
hexano, sulfuro de carbono, benceno, etc.) a la llama directa o cerca de
ella. Para el calentamiento de estos y otros productos muy volatiles hay
que emplear bafios de agua u otro liquido adecuado o bien lamparas
eléctricas especiales.

— Cualquier operacion en la que se desprendan vapores toxicos o
inflamables, debe efectuarse obligatoriamente en vitrina.

— No mezclar nada cerca del rostro, ni aproximado a sitios donde puedan
producirse proyecciones de productos.

— No colocar disolventes volatiles en vasos de precipitados, ni siquiera por
poco tiempo.

— No llenar las pipetas succionado con la boca cuando se trate de liquidos
molestos 0 venenosos.

— No usar material desportillado o con grietas; cambiarlo.

— Tomar precauciones cuando se manejen bafos calientes.



Hacer los montajes de cada practica con el material adecuado. Evitar la
utilizacién de bases inestables con libros, lapices, cajas de cerillas, etc.
No calentar aparatos cerrados de ningun tipo.

Cualquier variacion que por cuenta propia se haga en un experimento,
hay que consultarla al profesor, por razones de seguridad vy
aprovechamiento.

Para percibir los olores no es preciso poner el rostro en la boca del
recipiente. Basta acercarlo, pasando la mano por encima y mover los
vapores o gases que se desprenden, con lo cual facilmente llegan a la
nariz.

Los productos quimicos no deben degustarse aunque tengan
caracteristicas atrayentes. La manera de reconocer los cuerpos es por
medio de sus reacciones quimicas. Solo cuando se analizan alimentos o
en casos excepcionales, y si se indica previamente, se justifica esta
operacion.

En caso de incendio no hay que alarmarse. Los incendios se ahogan con
trapos. Si el liquido se derrama por la mesa, no hay que echar agua sino
arena, para tenerlo localizado. Cuando un incendio es de mucha
envergadura, se apaga con una manta 0 mejor con un extintor. Si se
inflama un recipiente, que se calentaba a la llama directa, se extingue
apartando el mechero y cubriendo la boca del recipiente con una placa de

vidrio u otro material, o con un trapo humedo.



— Cuando tenga lugar una reaccion tumultuosa es necesario tener a mano
un recipiente conteniendo un disolvente adecuado (agua generalmente)
para debilitar la reacciéon. También puede ser util enfriar el matraz de

reaccion bajo el grifo.

b) Normas de limpieza:

Las mesas y los aparatos han de estar siempre limpios y ordenados.
Después de cada operacion hay que limpiar todos los utensilios empleados
secandolos adecuadamente. El tiempo de Ilimpieza también debe

considerarse de la practica.

Sobre las mesas no deben dejarse objetos calientes porgue las deteriora; los
utensilios de vidrio al entrar bruscamente en contacto con un medio frio, se

exponen a roturas.

Los cuadernos y libros nunca deben estar sobre las mesas de laboratorio,
porque a pesar de poner mucho cuidado, siempre caen sobre ellos liquidos o

sélidos que los deterioran rapidamente.

En las pilas y vertederos no deben echarse cuerpos solidos, a menos que
sean pulverulentos y facilmente arrastrables o solubles en agua. Aunque en
las tuberias de plomo, los acidos clorhidricos y sulfarico, no hacen mella, el

acido nitrico las corroe enseguida. Por tanto este nunca debe echarse en las



pilas sin haberse neutralizado previamente. En general, aunque hoy las pilas
y tuberias son de material ceramico, dificilmente atacable, siempre que se

vierta algun reactivo, debe estar manando agua del grifo.

Todos los residuos sélidos que se obtengan como: filtros, productos sélidos,
vidrios, etc. deben echarse a los basureros colocados al efecto, nunca a los

vertederos.

c) Reactivos:

Todos los reactivos necesarios para cada experimento estan ordenados
sobre las mesas de trabajo. Los reactivos, especialmente destinados a
analisis, no se devuelven a sus frascos, una vez sacados de ellos; asi se
evita el peligro de que por cualquier descuido se vean deteriorados. En los
otros reactivos no se necesita esta precaucion, aunque se exige que siempre
gque se tome un reactivo, se vierta la cantidad necesaria en un recipiente bien
limpio y de aqui se tome el necesario para operar. Por ejemplo, si queremos
tomar 25 ml de NaOH 1M, verteremos en un vaso de precipitados un poco
mas de volumen necesario de reactivo; con una pipeta de 25 ml tomaremos
el volumen requerido, el liquido restante no se devolvera al frasco original. Si
no tenemos la seguridad de que todo el material estaba bien limpio se

desechara el reactivo sobrante.



Cuando se derrame el acido o base concentrados, no limpiarlos con un trapo,
papel o esponja, porque se queman. Hay que echarles bicarbonato sodico a
fin de neutralizarlos y después si se limpia el residuo con una esponja

empapada en agua.



ANEXO N° 7

Figura N° 7: Placas de toque y vidrios de reloj.
En la figura aparecen de arriba hacia abajo: una placa de porcelana blanca,

una placa de vidrio transparente y dos vidrio de reloj de 2.5 cm de didmetro;
materiales sobre los cuales se realizan las identificaciones por el método de

reaccion a la gota.



ANEXO N° 8

Figura N° 8: Soplete de Cobre y Asa de Platino
En la figura aparecen un soplete de cobre y un asa de platino en punta
redonda que se utilizan para realizar los ensayos de identificacion mediante

la coloraciéon de la muestra a la llama del mechero Bunsen.



ANEXO N° 9

Figura N°9: Llama producida por soplete.
La fotografia ilustra la llama que se produce al colocar el pico del soplete a
un tercio dentro de la llama del mechero Bunsen y soplando algo més fuerte
en direccién paralela del pico del mechero; la punta externa de la llama

producida es la que debe actuar sobre la sustancia.



ANEXO N°10

Figura N° 10: Formacion de la perla de Bérax.
La fotografia nos muestra la manera en que debe de formarse la perla de

Borax.
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