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REACCION QUIMICAMENTE UTIL

Rapida
Sensible

Especifica o al menos selectiva

QUIMICA ANALITICA GEASTEAi

Via Seca a. Precipitacion (pH, T°)
Foco caldrico (mechero) Separar
‘1, Identificar
— b. Coloracion o decoloracion
Analisis a la llama
. Redox
Fusiones s
Disarezaciones Complejacion
sgregact c. Catdlisis
d. Enmascaramiento
e. Extraccion
f. Desprendimiento de gases

Via Himeda I
(agua)
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COLORACION Tﬁi '
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Fe® + SCN- — Fe(SCN)j; rojo
Cu?t+ NH; — CU(NH3)42+ azul intenso
Ni2* + NH; — Ni(NH3)63+ azul violeta

Co?* + NH; — CO(NH3)63+ pardo
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DECOLORAGION L] |
MnO, + SO5;% — Mn2* + SO, selectiva para reductores

CAMBIOS DE COLOR
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CATALISIS

Mn2* + 82082_ ALQ MnO4' violeta

I, + 2NaN; — 3N, + 2Nal acelerada S> SCN- S,0,%




IDENTIFICACION DE Zn2* ‘éuii

Zn%*+ Sz - 7ZnS pp. blanco

Cu?* + S — CuS pp. negro

ENMASCARAMIENTO DE Cu?*

Zn?* Zn(CN),2z ZnS pp blanco
CN- (CN)* g
Cuzt Cu(CN)42' CU(CN)42' complejo incoloro
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IDENTIFICACION DE Co?* ie

Co2"+ SCN- - Co(SCN),”  azul

Fe3* + SCN- — Fe(SCN); rojointenso no muy estable pKi =6

ENMASCARAMIENTO DE Fe3*
Co?* _F- Co?* SCN- Co(SCN), azul

Fed* FeF63' FeF63’ incoloro

EXTRACCION

I+ HNO, — I, + NO + H,0 cc,
DESPRENDIMIENTO DE GASES
I+ HZSO4 e |20 vapor violeta

S0,%+ H,S0O, — SO, gas reductor

NH,Cl+ NaOH — NH; gas de caracter basico
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SIN MO

NO METALICAS

/
(SALINAS) \

MUESTRAS CON MO

METALICAS
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MUESTRAS SALINAS SIN M@ 8- 588

CONTRAMUESTRA ANALISIS ANIONES SPAA

Reacciones Redox
Reacciones de Precipitacion
Reacciones Especificas

ANALISIS EN MUESTRA SECA ANALISIS CATIONES SPAC

Marcha de Cationes

Anélisis a la llama N :
Reacciones Especificas

Reacciones de desprendimiento de gases
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MUESTRAS SALINAS SIN LT
ANALISIS EN MUESTRA SECA:

Observar propiedades de la muestra
Color

Homogeneidad

Tipo de cristales

Andlisis a la llama

Reaccione de Desprendimiento de Gases
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MUESTRAS SALINAS SIN MG 82588
ANALISIS EN MUESTRA SECA:

ANALISIS A LA LLAMA
Mechero

T
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Absorcién Emisién
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COLORACION A LA LLAMA L]

K*  rosado — violeta
Ca?* rojo naranja
Sr2* rojo intenso

Ba?* verde amarilo

Na* amarillo anaranjado

REACCION DE DESPRENDIMIENTQ_DEgﬁi
— SO, diui

COz# ———> CO, Efervescencia

S —— H,S Gas reductor
H*
SO0s# ——— SO, Gas reductor
8,04
H
NO, ——— NO, Gas color pardo rojizo
H*
Br —— Br, Gas color rojizo
H
I — | Gas color violeta
H
NO, ————> NO, Gas color pardo rojizo
NO; .
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REACCION DE DESPRENDIMIENUeW C3 |

| Accion de @lcali (NaOH) |

OH-
NH,X ——— NHj, Gas de caracter basico
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Test NH4+ ‘ ‘Acmon de acidos | ‘Testala llama ‘ _l[é?élaii

neg vapores violeta violeta
H,SO, conc
- vapores pardos Amarillo naranjo Na* NOy
H,SO, dil.
+ vapores pardos rojo NH,* NO;
H,SO, conc Br Sr*
Vapores incoloros
H,SO, dil
- vapores pardos amarillo Na* NO,
H,SO, conc Br Ca? NOj
Vapores pardos
H,S0, dil
- Gas reductor incoloro (X*? SOz* S§% SCN-
Con H,SO, dil No hay Ca?* Na* Sr2*

Ba2*

77\ "
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ANALISIS EN SPAA: —— oo e otacion

Reacciones Especificas

Preparar una solucion @I

SOLUBILIDAD
/ N
v N
SOLUBLE H,0 (pH) INSOLUBLE H,0

Puede o no haber Metales Hay Metales Pesados
Pesados (Todos excepto Na* K* NH,*)

Probar con COz ﬂ
~ . Eliminar

No pp, no hay MP ‘ ‘ Sipp, hay MP ‘ =>




= & b&; < 1
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¢ Por qué se deben eliminar los metales pesados?

*Al hacer ajustes de pH en medio alcalino
precipitan formando los hidréxidos.

*Algunos cationes pueden dar reacciones de
oxido reduccion.
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MUESTRAS SALINAS SIN mo® 858 E

¢,Como se eliminan los metales pesados?

‘ Todos los carbonatos son insolubles ‘

Ebulliciéon x 10 min. con
Na,CO, hasta que no haya

/ liberacion de NH,.

Ej: PbSO, + Na* + CO4> — PbCO, + SO, + Na*

NH,* + OH- — NH,
Cu2* + NH, — [Cu(NH,),J2*

Se elimina

80,z CH3COOH
\ Nor CH3COOH  gppp




Reacciones redox

KMnO, en medio H* (Oxidante fuerte) ‘

10Br + 2MnO, + 16H* — 5Br, + 2Mn2* + H,0

Aniones de caracter reductor: S2- SO42 S,0;% AsO4% PO
I Br SCN- C,0,2 NO,

I, en medio H* (Oxidante débil)

I, + SOz + H,0 — 21 + SO, + 2H*

Aniones de caracter reductor enérgicos: S?- SO42 S,0,*

AsO.% PO>
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Reacciones redox

KLen medio H*_(Reductor)

21 + 2NO, + 4H* — I, + 2NO + 2H,0

Aniones de caracter oxidante: CrO,% AsO,3 NO,

| Muestra salina blanca, insoluble en agua | I:>

Test en muestra seca

Test a la llama
Test H,SO, dil.

verde

Hg,>* (+)
Pb2* (-)

|Test H,SO, conc.

Se eliminaron MP I:> SPAA

Test MnO,-

*)
*)
()

BaZ+
S0, S,0,% SCN-
No hay Sz

‘ Gases incoloros ~ No hay I

No hay oxidantes
NO,  CrO,* AsO,*
lones presentes: Ba2*
lones probables: SO,2 S,0,%
SCN-, CI- PO,* SO,% SiOz>
COz% F




PRECIPITACION

F+cr A9

[Ag*][I] = Kps Agl = 1016
[Ag*] [CI] = Kps AgCl = 1010
[Ag*] = KpsAgl = KpsAgCl

[ [CI]

1 =KpsAgl =107"=10°
[CI]  KpsAgCl 1010
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Tabla2. Constantes de producto de solubilidad de algunas sales de Bario

y Calcio.

Compuesto Formula Kps
Arseniato Ba(AsO.): 7.7x10%
Carbonato BaCO, 16x10°
Cromato BaCr0, 12x10™
Fluoruro BaF; 2.4x10-5
Fosfato Bas(PO4) 60x10%
Hidréxido Ba(OH), 50x10°
Oxalato BaC:0, 15¢10-8
Nitrato Ba(NOs), 45x10°
Sulfato BaSO. 1.0x10™
Sulfito BaSO, 1.0x10*
Tiosulfato BaS:0; 1.0x10"
Arseniato CasAsO.) 6.8x10"°
Carbonato CaCO, 47x10°
Cromato CaCro, 7.1x10*
Fluoruro CaFy 17x10™
Hidréxido Ca(OH), 55x10°
Oxalato CaC:0. 2.1x10°
Fosfato Cas(POu): 2.0x107
Sulfato CaSO. 24x10°
Suffito CaSO0, 1.0x10%

Tabla 1. Constantes de productos de solubilidad de sales de plata

Compuesto Formula Kps

Acetato AgC,Hs0; 2.3x10°
Arseniato Ag3As0, 1.0x10%
Bromuro AgBr 52x10™
Carbonato Ag2CO5 8.2x10™
Cloruro AgCI 1.8x107
Cromato Ag2Cro, 2.4xi0°"
Cianuro AgCN 2.0x10™
Yoduro Agl 8.3x10°7
Oxido Ag:0 2.6x10°
Fosfato Ag:PO, 1.0x10%'
Sulfato AgSO, 1.7x10-5
Sulfito Ag:SOs 1.5x10™*
Sulfuro Ag.S 7.0x10%°
Tiocianato AgSCN 1.0x10™"
Oxalato AgzC204 1.0x10™"
Arsenito AgsAsO; 1.0x10"7
Nitrito AgNO, 1.0x18™




11, ESQUEMA DE ORIENTACION POR PRECIPITACION PARA EL ANALISIS

SISTEMATICO DE ANIONES.

cos? [Bacos |
F? CaF;
$0.7 BasSO,
sios* BaSi0;
[ BaCy0,
[ BaCr0, CH,COOH
PO, Bay(POu):
POy Bay(POs):
As0,* Bas(As0d) | NHy 6N As0,*
ca-a”
PHT
705> Ca”887 | BaASO) As0;
$0,* BasSO, 80"
8,0, BaS0, .07
o (N
' ' ®
Br B
§* s? AgNO;
—
HNO; 6N
or ar blanco
blanco

—
HCI 6N
NH3 6N

Ca’*-Ba"
PHT

AgNO;
—_—
pHT

caF:

8aS0,

$i0,H0

AgPOs
AgAsO

amarillo

AgASO,

AgiSOs | blanco

AG:8.0 | blanco oscu

Agl | amarilo

AgBr | blanco-amar

Ag:S | negro
(8r)
o @
SCN'
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Aniones que ho presentan caracteristicas redox

|COzZ F SO,z SiO5 PO, CI NOy

29
Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3
©0;2 (€O, Co;? (COy)
co;2 BaCO, Fy? CaF, F,2 CaF,
F? CaF, 50,2 BasO, 80,2 BaSO,
80,2 BasSo, si0g2 BaSiO, 02 SIO,H,0
Si0;? BaSIO, C,0:2 BaC,0, C0;? C0,?
C0,? BaC,0, Cro;? BaCro, Cro;? Cro;?
Cro;2 BaCrO, PO, PO PO PO,
PO;* Bay(PO,), PO PO PO,3 PO;3
PO;? Bay(POs), AsO, AsO, AsO,? AsO,?
ASO Bay(AsO,), ASO®  CaBa? ASO, ASO;3  Ca2Ba2 AsO;®
ASO;® _cazaar |Ba(AsOy), 80,2 —— 80,2 S0;* _pH1  SO;?
T
S0y ' pHY |BasO, e . sop M@ so5
505 BaS,0, 802 0Ll 05
o oN ? oN oN
r 3 N CN- r v
Br Br r r Br Br
s2 s? Br Br s2 s?
o o 52 s? cr cr
son s cr 3 SCN SCN-
NO; NOy X SCN- SCN s NOy; NO; ¢
NO; NO; NOy NOy NO, NO;
Profesora Jeannette Espinoza
30
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Tubo 4 Tubo 5 Tubo 6
J Coy? Co

o . o o b
F3? Fy? 5-0,'3 o Sb‘--‘ S;};"
SO 80,2 50, Si0y? Si0y?
Si02 SOH0 o .02 c.o.
[l A%C0, cro, croz? cro.?
Cro,2 AGC0, PO, PO PO
PO AGPO, PO P, PO,
poé: % aso“ As0,? As0?
ASO;’ ) . a0 AsODy®  AgNO, AsO,?

s AGASO RSO AgO,  AsDy 5?__ AgNO, AsOy
:O?i As—:% 2GS0, 0. pH1 50, 30;'1._ pHE SO:"“
5072 A4S0, 507 HNO, 50/ §:0,7  NH3IGN 5,0,

o Ch CH Ch

oN AgCN .
v Agl r Agl L Agl
Br AgBr Br AgBr 8 AgBe
s2 AgS 5 Agis §¢ |A9,S
o Al cl Agct cr Cr
son AgSON SCN AgSCN SCN SCN
NO; NO; : Noy NOy NOy NOy
NO; NO; MO NO; MO, NO;
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PROTOCOLO DE ANALISIS |

Ensayos preliminares
+ Testllama

» TestNH,*

1° Moler
2° Homogeneizar

‘ Caracteristica - informacion

Muestra seca

+ TestH,SO, 6N
» Efervecencia
» Papel Hg,*?
« Papel Pb*

+ Test H,SO, conc color

Muestra solucién (SPAA)

.
o
[

A “__?5

» Reacciones Redox
* MnO, + H* + mtra
e l,+H*+alm+mtra
¢ I+ H*+alm + mtra

* Rxs de orientacion por pp de A con sol. de sales
de Ca*2-Ba*2y Ag*

1. mtra pH9 + Ca-Ba4. mtra pH neutro + Ag*
2. mtra pH5 + Ca-Ba5. mtra pH HNO, + Ag*

3. mtra pH1 + Ca-Ba6. mtra pH NH, + Ag*

11
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REACCIONES IDENTIFICACION PARA'AEIC%ES‘

Fosfatos.

Molibdato de amonio: a 10 gotas de (S.P.) en medio HNO; agregue 5 mL de
solucién reactivo de molibdato de amonio. Calentar a 60° C durante 5 minutos.
Observe la formacion de precipitado.

Arsenitos

Reaccién con tioacetamida: A2 mL de S.P. a pH 7 agregue dos gotas de HCI 6
N (la solucion resultante debe ser aproximadamente 0,3 N), agregue 10 gotas
de solucién de tioacetamida y caliente a bafio maria.

Observe la formacién de precipitado.

Arseniatos:
Reaccién con tioacetamida: A 2 mL de (S.P.) a pH 7 agregue dos gotas de HCI 6N
(H*+ 0.3N) y un cristal de NH*l (o dos gotas de solucion de Kl) caliente hasta

ebullicion. Enfrie y agregue 10 gotas de solucion de tioacetamida y caliente a
bafio Maria. Observe la formacion de precipitado.

19/12/2011

REACCIONES IDENTIFICACION PARA ANIONES

Sulfuros

a) Con Nitroprusiato de Sodio: En una placa de toque o en una cépsula coloque una
gota de S.P., una gota de NaOH y una gota de solucion diluida de Nitroprusiato de
sodio recién preparada. Observe coloracion. Paralelamente haga una reaccion en
blanco y una con solucién patrén.

b) Catalisis de la reacciéon de |2 con azida sodica: En una placa de toque o en una
capsula coloque 2 gotas de S.R. I2-azida sodica y agregue una gota de S.P. a pH 7.
Observe burbujeo y decoloracion. Esta reaccion también es positiva con SCN-y S2032
NOTA: Esta reaccion también la catalizan los S2no descomponibles por acidos.

DEDUCCION ANALITICA

1.Esquema de pp
2.Rx redox
3.Test H,SO,

4. Test NH,*
5.Testala llama

12



Caracteristicas:

Ensayos preliminares sobre muestra seca "
» Testllama: E:
» Test NH,*:
+ Test H,SO, dil:
« Efervescencia:
« Papel Pb?*:
« Papel Hg,?*:
» TestH,SO, conc:

» informar
Ensayos en solucion de la muestra i
Test redox lones presentes:
* MnO,: lones probables:
D lones ausentes:
Orientacion por rxs de ppcion
Ca-Ba pH9: Ag* PHoeutro:
Ca-Ba pH5: Ag* pHynos:
Ca-Ba pH1: Ag* pHyus!

19/12/2011
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Una muestra, levemente rosada, constituida por 2 Saile: nﬁ'“

siguiente protocolo de analisis:
Ensayos preliminares:
Test a la llama: negativo, Test alcali: negativo, Test H,SO, diltido:
negativo, Test H,SO, conc.: positivo, vapores pardos.
Metales pesados: positivo
Se eliminan metales pesados y la solucion preparada para andlisis
de aniones entrega la siguiente informacion:
Test redox: KMnO, y para |, en medio H*: positivo

I-- neqgativo

I negativo
Test de precipitacion: sélo precipita con Ba2* a pH 9 y con Ag* a pH7
Andlisis de catidnes: la muestra se disuelve en &cido y al tratar con
carbonato de sodio precipita, no se disuelve en NHj se disuelve
parcialmente en NaOH y la solucién B obtenida precipita con sulfuro
dando un precipitado negro. El pp restante que no se disolvién en
NaOH se trata con HCl y HNO; y se disuelve completamente, esta
solucion C no pp con sulfato pero con sulfuro da un pp de color rosado.
Indique la composicion de la muestra, justificando cada etapa del
analisis.

COy? Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3
F,? o
50,2
Si0;2
C,0,?
CrO,2 (rd.)
PO,?

PO,3 (rf.)

ASO,? (ox.)
AsO; (rf.)
5052 (1)

8,052 (rf.)

I (rd.)

Br (rd.)

S§2 (rf)

Cl

SCN- (r.d.)
NOy

NO, (r.d.-ox.)

13
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MUESTRAS SALINAS SIN m& 8588

CONTRAMUESTRA ANALISIS ANIONES SPAA

Reacciones Redox
Reacciones de Precipitacion
Reacciones Especificas

D]

Disolucion muestra

ANALISIS EN MUESTRA SECA ANALISIS CATIONES SPAC
Andlisis a la llama Marcha de Cationes
Reacciones de desprendimiento de gases Reacciones Especificas

Ensayos preliminares
Test a la llama Na* K* Ca2* Ba%* Sr2*
Otros cationes también dan color a la llama pero se identifican

por otros caminos y no los consideramos colores caracteristicos
Ej Cu?*

Color importante

Sales de :

Cu?* azules

Niz* verdes

Co?* rosado fuerte

Mn2* rosado palido

Cr3* verde oscuro o violeta oscuro
Fe2* verde claro

Fe?* amarillo si se encuentra con CI-

19/12/2011
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Asocicién con aniones

AgCl blanco
AgBr amarillo palido
Agl amarillo

Los sulfuros presentan colores de gran utilidad en identificacion
y los utilizaremos con este fin. :]

esquema

19/12/2011
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CARACTERESTICAS GENERALES DE cATIONES B I

Los cationes reaccionan con:

HCI 6N formando cloruro insoluble: Ag* Pb?* Hg,?*.

H,S en H* 0,3N formando un sulfuro insoluble: Ag* Pb%* Hg,?* Hg?*
Bi%* Cu?* Cd?* As3+ As®* Sh¥ Sb5* Sn2* Sn#+.

H,S en OH- 0,3N formando un sulfuro insoluble: los mismos que pp en
medio acido, ademas de Fe3* Ni2* Co2* Mn2+ Zn2* .

No forman sulfuros insolubles con H,S: Ca?* Ba?* Sr2* Mg?* Al®* Cr3*.
Ademas los sulfuros de arsénico, antimonio y estafio se pueden
solubilizar frente a un exceso de i6n sulfuro en medio alcalino por
formacioén de tiosales.

NH; 6N formando un precipitado: Ag* Pb?* Hg,?* Hg?* Bi®* Cu?* Cd?*
Sb3* Sb5* Sn2* Sn#* Fe3* AIR* Cr3* Ni2* Co?* Mn2* Zn2* Mg?*.

No precipitan con NH; 6N: Ca?* Ba?* Sr2* AsO;* AsO,%. “

] iy e
CARACTERESTICAS GENERALES DE cATIONES B I

Frente a un exceso de NH; se solubiliza el precipitado de: Ag* Cu?*
Cd?* Ni2* Co?* Zn?*, por la formacion de complejos amoniacales.

NaOH 6N formando un precipitado: Ag* Pb?* Hg,?* Hg?* Bi®* Cu?* Cd?*
Sb3* Sb5* Sn2+ Sn4* Fe3* AI3* Cr3* Ni2* Co2* Mn2+ Zn2* M92+.

No precipitan con NaOH 6N: Ca?* Ba?* Sr2* AsO;* AsO,%.

Frente a una exceso de NaOH se solubiliza el precipitado de: Pb?*
Sb3* Sb%* Sn2* Sn* APR* Cr¥* Zn%*, por formacion de complejos
hidroxilados.

SO,2 formando un sulfato insoluble: Pb?* Ca?* Ba2* Sr2*.

CO,* formando un precipitado insoluble: con los cationes de los
metales “pesados”.

No precipitan con CO,;>: NH,* Na* K*.

15
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ANALISIS DE CATIONES
DISOLUCION DE LAMUESTRA [ > SPAC

1°H,0

2° HNO;, (todos los nitratos son solubles, poder oxidante
genera residuos insolubles)

3° HCI aporta H+ pero ademas CI- complejante.

Excepto: Ag* Pb?* Hg,?*

4° HNO; : HCI = 1:3 (agua regia)

Frio - Caliente .

19/12/2011
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Probar solubilidad en H,O y medir el pH de la solucién acuosa
Cationes que hidrolizan :> pH acido
Fe3* + H,0 < Fe(OH); + H*

Bi3* + H,0 < Bi(OH); + H*

Cationes que hidrolizan fuertemente
Bi3+ Sn2* Sh3*5* Fe3* Hg?* Al%*

Presentan pH en H,O muy bajo, en una primera etapa aparecen como
solubles

Pero aparece un pp por formacion del hidréxido, para disorverlos hay que
acidificar para desplazar el equilibrio.

Y y——
TEST DE ORIENTACION GENEB EAi

CATIONES 5o,
n PbSO,
_H,S0,6N | BaSO,
Srso,
PbCl,
HCI 6N AgCl
" Hg,Cl,
Solucién Preparada
Para  Analisis de S% (H*) S de: Ag* Pb2* Hg,?* Hg?* Bi*
Cationes SPAC [~ | Cu?*Cd?* Sn2* Sb3* As3*

S% de: Fe® Ni2* Co?* Mn2*

S? (OH") Zn?*y los anteriores aunque
— > | se disuelven Sn?* Sb% As®*
porque forman tiosales.

Se forman todos los sulfuros
exceto AI* Cr3* Ca?* Ba?* Sr2*
Mg2+

S2 (neutro)
_—

4

16
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ESQUEMA DE SEPARACION Y ORIENTACION PARA EL ANALISIS DE CATIONES

-t | Pl el Ty Aptt | T
- ™3 | ng 1 L
- maxn. | s, ey et
"w L2 ] raras o e o
W e o, AT ., e
- L B na, mn'.‘-.\ L
5 n, | e - [N e w’
ot Gemcm | wgoo. LR, o e | g e
Wt Nl e e Ly - o
= T | e L e, v
s oo mace. P riaa.
n n . oy .

iy - Filtrado C
. P, anm o
ot rrn oo | peswgy
" P s .
o’ (e e
tat Lwelnaedl -U.-‘_ F|“rad0 B
P . s ®
e o, st
st o i

gl

at - LY
- P,
. P Filtrado A
HL L

19/12/2011

TGl ]

Las disoluciones de Na,CO; (pH ~ 11,6) presentan una fuerte
hidrélisis

CO,2 + H,0 < HCO, + OH-
HCO; + H,0 <H,CO, + OH-

Cationes con propiedades anfotéricas

Sn2* Pb2* Al3* Sb3* Cr3+ Zn2+ @

esquema

[M* = M(OH), < M(OH),> |

! ]
TRt |
FILTRADO A | Grupo de cationes en forma de complejos amoniacales

Probar la presencia de grupo |:> Con Tioacetamida

S
=
CH3 —C

\ NH2
Ag(NH,),* (incoloro) Ag,S (negro)
Cd(NH3),2* (incoloro) CdS (amarillo fuerte) pom
Cu(NH;),2* (Azul) s CusS (negro)
Zn(NH,)¢?* (incoloro)  — ZnS (blanco)
Ni(NH5)g?* (celeste) NiS (negro)
Co(NH3)g?* (pardo) CoS (negro)

soluble insoluble

17
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FILTRADO B Grupo de cationes en forma de complejos hidroxilados
Probar la presencia de grupo |:> Acidificando hasta pH 6 - 7 @

Si da precipitado ~ ®s3'em@

Con Tioacetamida para reconocer el cation

Sn(OH),? (incoloro) Sn(OH), (bco. gel.) SnS, (amarillo sucio)
Pb(OH),? (incoloro) Pb(OH), (bco. gel.) _ | PbS (negro)
AI(OH)," (incoloro)  CHaCOOH| aGOH); (beo. gel.) $* | AIOH),
Sb(OH)," (incoloro) Sb(OH); (bco. gel.) Sb,S; (naranjo fuerte)
Cr(OH), (incoloro) ~ PH 87 | Cr(OH), (verde. gel.) Cr(OH),

soluble insoluble insoluble
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FILTRADO C

Sobre la solucién C &cida se puede investigar la presencia en forma preliminar
o realizar reacciones especificas.

H92+ HgS (negro)
Bi%* Bi,S; (negro)
Fe%* Fe,S; (negro)

Ca2+ NH; (pH 6-7) Mg(OH)2
Baz* MnS (rosado)

Sr2+ s*
Mg2* Ca?*
Ba2+
Mn2+ Sr2+
Soluble Sulfuros insolubles

i ioam
F:s

REACCIONES IDENTIFICACION PARA% My

[FILTRADO A (SOLUCION AMONIACAL) |

SOLUCION A.

a) 5 gotas de sol. A + HCI (pH1) __, AgCl (Ag)

b) 5 gotas de sol. A+ H' (pH8) + DMG —» pprojo (i

¢) 5 gotas de sol. A+ H' (pH1)+ [Fe(CN)* — pp pardo rojizo (Cu").
d) 5gotas de sol. A+ HCI (pH1) + S.R. Vogel —» color azul (Co™)

€) 5gotas de sol. A+ S R. tioacetamida —_— %* amarillo (Cd"?)

f) 5gotas de sol. A+ S.R. tioacetamida Zns*blanco (Zn?)

NOTA: En presencia de Ag', Ni%, Cu’, Co™ cuyos sulfuros son de color negro, es
necesario separarlos para investigar Cd? o Zn"™ como sulfuros. Igualmente la
identificacion Cd'2 y Zn'?, uno en presencia del otro, exige una separacion previa.
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REACCIONES IDENTIFICACION PARAW BTONES

FILTRADO B (SOLUCION DE LOS COMPLEJOS
HIDROXILADOS)

ANALISIS DEL GRUPO DE LOS ANFOTEROS : SOLUCION B.

termoluminiscencia

a) 5 gotas de sol. B + H,S0, —— PBSO, rrero (PbY) v

b) 5 gotas de sol. B + HCI + Zn°® ——  Observe coloracion a la llama (Sn™")

¢) 5 gotas de sol. B se neutralizan —— Al(OH); —»Reaccion de Thenard (AI"%)
Coloracion azul

d) 5 gotas de sol. B+AI° ——» Sb° negro (Sb™*)

) 5gotas de sol. B +Hy0; + NaOH —» Cr0% (cr)

Solucién amarilla

19/12/2011

’._‘f; -
L= ]
REACCIONES ESPECTFICAS PARA C& o@&!i

[ SOLUCION € (SOLUCION ACIDA) |

ANALISIS DE LA SOLUCION ACIDA
Solucion C en medio HC: ,
a) 5gotas de sol. C +SnCl, —> HgCh+Hg® (Hg")
P g0
b) 5 gotas de sol. C + NaOH — Bi(OH); + Sn0;* —» Bi° (Bi")

pp blanco gelatinoso
c) 5gotas de sol. C + KSCN +HCI — Fe(SCN) (Fe"i rojo sangre
5 gotas de sol. C neutralizada + SO," _—,  pp (sulfatos de alcalino-térreos)
—» llama (Ca® Ba® §r%)

d) 5gotas de sol. C neutra+ SO, +tioacetamida —» en solucion sclo Mg™

Mg+ (NHPO +NHy  —,  MGNHPO,  pp bianco

Solucign C en medio HNO; + B0 Mn0' (M%)

Solucién violeta

= i & 5
. =0 o)
Una muestra, levemente rosada, constituida por 2 s‘lnﬁ'“i

siguiente protocolo de analisis:
Ensayos preliminares:
Test a la llama: negativo, Test alcali: negativo, Test H,SO, diltido:
negativo, Test H,SO, conc.: positivo, vapores pardos.
Metales pesados: positivo
Se eliminan metales pesados y la solucion preparada para andlisis
de aniones entrega la siguiente informacion:
Test redox: KMnO, y para |, en medio H*: positivo

I negativo
Test de precipitacion: sélo precipita con Ba2* a pH 9 y con Ag* a pH7
Andlisis de catidnes: la muestra se disuelve en &cido y al tratar con
carbonato de sodio precipita, no se disuelve en NHj se disuelve
parcialmente en NaOH y la solucién B obtenida precipita con sulfuro
dando un precipitado negro. El pp restante que no se disolvién en
NaOH se trata con HCl y HNO; y se disuelve completamente, esta
solucion C no pp con sulfato pero con sulfuro da un pp de color rosado.
Indique la composicion de la muestra, justificando cada etapa del
analisis.
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Py § SE—_—
MUESTRAS SALINAS CON MBS EE

Detecciéon de la MO con H,SO, conc.: ennegrecimiento por
carbonizacion y olor caracteristico a azicar quemada.

H,S0, + (CeH120g), = C + Hy0 + HyS0; (H,0 + SO,) Oxidacion parcial

negro

19/12/2011

Yy -
, 2 UELL] ]
¢POR QUE ELIMINAR LA ME%™

Interfiere en el analisis de las muestras ya que posee

propiedades reductoras.

Tiene capacidad complejante.

La MO de alto peso molecular insolubiliza las muestras.

Si hay MO no procede test a la llama, ya que la MO
enmascara la coloracion de los cationes.

Y ——
¢COMO ELIMINAR LA M08 875 EE

D

MUFLAS (hornos eléctricos) Métodos que usan distintos reactivos
oxidantes en solucion.

100 — 110 °C pérdida de H,0 H,0,— HNO; (horno microondas)

200 - 250 °C quemado suave HCIO,

500 — 550 °C calcinacion H,S0, — HNO; (método sulfonitrico)

En el proceso se pierden componentes
volatiles P, As, Sb, Hg, S, etc.

NaBrO (Br, % OH")

20



z ’ = 5’\ ==
METODO SULFONITRICO gi:.ﬂati
Método KTELDAHL
H,S0, conc.

L
\ 7

]

\ & HNO; + (CgH;,0g), > CO, + H,0 + NO,
7 > H,SO0, + (CgH1206), = C + H,0 + HyS0;, (H,0 + SO,
el

Te ebullicion HNO, 56 °C
Te ebullicién H,SO, 270 °C

Vapor blanco denso

— - Calentar hasta
Elimina MO de bajo PM | | descomposicion del H,SO,

(SO;) humos blancos

19/12/2011

Después de eliminar MO dos situaciones posibles

——— SPAC analizar

/ Marcha cationes

Solucién sin residuo

I
\ [ Separar  solido / g
\_j tﬁ —> del liquido y SPAC analizar
(0 analizar ambos Marcha cationes

Solucién con residuo *\
\ L=

Residuo analizar g,

Por lo tanto en muestras con MO no se
analizard aniones y no se hard test a la
llama.
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MUESTRAS METALICASB 588

caracteristica

En la naturaleza en estado elemental o formando 6xidos
Alta densidad > 5 gcm Fe Cu Pb Zn Ag Hg Au Pt etc.
Baja densidad < 5 gcm?® Al Mg

Duros

Maleables

Buenos conductores de calor y electricidad

Ddctiles

Brillo metalico

Algunos con propiedades magnéticas

Aleaciones
Mezcla de metales por fusion. Aleaciones de Hg son las llamadas amalgamas.

[ Bafios metalicos, recubrimiento de un metal con una pelicula de otro metal |

19/12/2011

BT

Tipos de aleaciones

Latén 80% Cu 20 % Sn Pb Fe Ni

Bronce 70% Cu 30% Zn Pb Fe Ni

Monel 67% Ni 28% Cu 5% Al

Wood 50% Bi 25% Pb 12,5% Sn 12,5% Cd
Devarda 50%Cu 45% Al 5% Zn

Aceros Fe 0,5-1,5% C Mo Ni Cr Si

o

’ = ! :'. -
MUESTRAS METALICASSE 588
Andlisis [ > Disolucién
1° HNO, 1:1

2°HCI 1:1
3° HCI:HNO; =3:1

22



MUESTRAS METALICASS B 5 EE

Disolucién

Excenta de Sn Sb|
alcalinos Ca Ba Sr

& ———— SPAC analizar
Marcha cationes

Separar sé\ido/ g

——> del liquido y SPAC analizar
analizar ambos Marcha cationes

8

Residuo analizar

19/12/2011

MUESTRAS METALTICASEB 58
tratamiento con HNO,

Residuo analizar

SnO. . H lient s
HCI, caliente 20, caliente  gpas = . gng,

Color blanco s>
sbs* =, sb,S; \

Reaccion especifica:
termoluminiscencia
68

MUESTRAS METALICAS 6L 58 E
tratamiento con HCI

&
-

Residuo analizar

AgCl
PbCI

Color blanco
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SO,%: de Ca?*, Ba?*, Sr¥*, Pb?* y algunos de Fe®*, Al** y Cr¥* calcinados

Halogenuros de Ag*: CI, Br, I, SCN-, ferri y ferrocianuros de origen
natural

Oxidos: Al,0;, Cr,05, SnO,, Sb,05, Fe,0,

Otros: Silicatos, SiO,, C°, S°, CaF,, HgS rojo mineral y PbCrO, fundido

Py 5 SE—_—
RESIDUOS INSOLUBLES B 5 U@

19/12/2011

DIGREGANTES TGl ]

ACIDOS

H2S04 concentrado

K2S207 (pirosulfato de potasio) (residuo : disgreg. = 1 : 6)
H2S04 diluido + Zn°

ALCALINOS

KOH

Mezcla oxidante (Na,CO; : KNO;=5: 1)

Mezcla sulfurante o azufrada (Na,CO5;:S=1:1)
Mezcla fundente universal (Na,CO; : K,CO;=1:1)

ANALISIS MUESTRA COMPEETAY §

/ \

[MUESTRA METALICA | [ MUESTRA NO METALICA |

Disolucién con Acidos / N\
i

(eliminar) 7N

SPAC

<N
(si hay residuo analizar) ﬂ
e /N

(si hay residuo analizar) Disolver Efiminar
(&cidos)  (ebullcion con Na,CO,

MO: materia organica (Na, K, NH,* ‘
MP: metal pesado llama, test amonio)
SPAC: solucion preparada andlisis cationes
SPAA: solucion preparada analisis aniones

prep SPAC SPAA
(si hay residuo analizar) 72
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