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Prélogo

Este libro recoge las pricticas de Anilisis Quimico que se utilizan en la espe-
cialidad de metalurgia no ferrosa; contiene una introduccién general sobre las ins-
trucciones que deben cumplirse para desarrollar un buen trabajo, asi como las
técnicas de andlisis de aniones y cationes mis usuales y la forma de desarrollarlas.
De estas técnicas de andlisis se scleccionan los tipos de aniones y cationes que
tienen interés en la ingenieria metalurgica. Ademas, todos los tipos de ensayos por
via hiimeda y via seca que se pueden realizar en esta especialidad .

Al final del libro aparece un anexo que contiene tablas, de las cuales dos de
ellas (9 y 11) deben ser completadas por los alumnos y entregarlas a manera de in-
forme final, ademas, siete esquemas donde se recogen las marchas sistemdticas de
los grupos de jones estudiados.

Este libro es el complemento del libro de texto Quimica am!:m-n cualitativa

Antes de finalizar, deseamos expresar nuestro agradecimiento a los compaferos
del Departamento de Quimica —Procesos de la Facultad de Metalurgia— Electro-
mecdnica y a todos los compafieros que con sus sugerencias han contribuido a la
confeccion de este libro.

' Tamb¥n agradecemos a los lectores todas aquellas criticas y sugerencias que
‘contribuyan a mejorar el contenido de este,

Fsperamos que el libro sea también de utilidad a otras especialidades de inge-

nieria de nuestro pais.

La autora
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Introduccion

La Quimica Analitica ha sido definida como la ciencia v el arte de determinar
la composicion de los materiales, por la forma de los clementos 0 compuestos que
contienen.

La Quimica Analitica Cualitativa tanto en el aspecto teorico como en el pric-
tico se basa en el principio general, de que la finalidad principal del andlisis ci:alita.
tivo es identificar los grupos quimicos que componen una muestra, y separarios
unos de otros. Este objetivo se logra mediante el desarrollo de las prdcticas de
laboratorio.

En este libro nos dedicamos al estudio de las técnicas de andlisis que se utili-
zan en la Quimica Analitica Cualitativa. :

En el capitulo 1, Introduccién al andlisis quimico, estudiaremos: introduccién
al andlisis, reacciones por via hiimeda y reacciones por via seca: en el capitulo 2, los
tres grupos de aniones con sus marchas y, en el capitulo 3, los cinco grupos de ca-
tiones con sus marchas correspondientes. g

Esperamos que este libro sirva de guia para nuestros estudiantes en sus traba-
jos de laboratorio, los lleve a la esencia de cada uno de los temas tratados y los
ayude a desarrollar hdbitos y habilidades en su trabajo futuro.

Para lograr los objetivos planteados en las pricticas debemos tener en cuenta
la estructura que estas poseen y cumplir con todo lo que se orienta en sus partes:
1. Titulo:

2. Objetivos:
En esta parte se sefialan los conocimientos que el alumno comprobard experi-
mentalmente y algunas manipulaciones que realizan durante las pricticas.

3. Introduccién tedrica:
Aqui se plantean en forma breve, aspectos tedricos que tienen estrecha relacion
con la prictica a desarrollar.

4. Materiales y reactivos:

Aqui se relacionan todos los materiales y reactivos que el alumno utiliza du-
rante las prdcticas.

5. Técnica operatoria:

Se plantean en esta parte en forma ordenada las operaciones que el estudiante
utilizard durante las prdcticas.

6. Esquemas:
Describen las marchas analirticas de cada grupo de iones, donde se indican ius
pasos a sepuir durante las prdacticas.
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Tablas:

En estas se relacionan los datos que los estudiantes deben obtener durantelas
prdcticas, los que se entregardn como informe final de estos.

. Informe final:

Contiene los resultados obtepidos, conclusiones y observaciones realizadas du-
rante las pricticas. Este se entrega al profesor.




1
INTRODUCCION AL ANALISIS QUIMICO

Practica No. 1 Introduccién al andlisis
Objetivos
® Conocer las orientaciones generales para cl trabajo en el laboratornio.
® Conocer las técnicas mads usuales con sus operaciones analiticas: concentracion,

filtracion, centrifugacién, calentamiento y evaporacion de las muestras objeto
» de andlisis.

Introduccién tedrica

En el Anilisis Quimico, tanto cualitativo como cuantitativo ¢s importante saber
cémo se deben manejar los diferentes utensilios e instrumentos de laboratorio y el
cuidado que hay que tener cuando se esta trabajando con estos, por eso ¢s impres-
cindible conocer las crientaciones generales para trabajar cn ¢l laboratorio.

Orientaciones generales para trabajar en el laboratorio

Para realizar un trabajo analitico correcto deben seguirse algunas normas. como
SOMn:

. Mantener un orden estricto en la manipulacion de los materiales.

. La limpieza es fundamental para evitar contaminaciones, tanto ¢n los reactivos,

como en el material con que se trabaja.

. Debe seguirse el método dado sin suprimir ninguna operacion, ni sustituirla por

otra, va que esto puede traer como consecuencia resultados erroneos.

4. Para realizar un anilisis correcto deben observarse todos los detalles del experi-
mento, aunque parezcan minimos, ya que estos pueden ayudar a conducir el
experimento por caminos correctos que nos lleven a un resultado exitoso.

5. Cumplir con las reglamentaciones establecidas para el uso correcto de los equipos

en el laboratorio. Ademas, en todo laboratorio. para concluir con un buen traba-

-

.'.H

' jo deben seguirse las siguientes instrucciones:
1) Los equipos v utensilios de vidrio o de porcelana deben estar perfectamens
: te limpios.
' 2) Después de usar cada objeto se ha de lavar bien con avuda de un hisopo y

si es necesario usar detergente.

3) La meseta de trabajo debe mantenerse limpia y seca.

4) No deben acumularse demasiados objetos sobre la mesa: frasco lavador,
mechero, soporte, etc.

5) Cada objeto debe tener su lugar especifico a fin de encontrarlo cuando se
necesite.

n) Al usar el pomo de reactivo, el tapon no debe dejarse sobre la mesa, sino
sostenerlo entre los dedos durante su uso y taparlo tan pronto se termine
para evitar la contaminacion que implique la pérdida del andlisis.

a



7) Antes de empezar un experimento lez el procedimiento completo v adquie-
ra la seguridad de que se comprende ia finalidad de anadir cada reactivo.

8) Examine el rétulo del frasco antes de ailadir cada reactivo.

9) Todas las operaciones que dan por resultado desprendimiento de humos o
gases desagradables deben realizarse bajo la campana.

10) No deben pedirse reactivos prestados.

11) Los vasos de precipitados y cdpsulas que contengan 4cidos no deben mani-
pularse con pinzas metdlicas, porque ¢sias reaccionan con los acrdos v por
tanto se introduce alge de metal en la disolucicn

12) Asegurarse de que se-pone ¢! ;étulo debido a todas las disoluciones y pre-
cipitados que han de utilizarse en etapas posteriores.

13) Para realizar un ensayo que Jependa de la formacion de un precipitado, ¢s
condicién esencizi que tanto la disolucion que se va a utilizar como ¢l reac-

tive estén absolutamente libres de¢ particulas en suspension.

Técnicas de las operaciones analiticas

Fl conccimiento de las técnicas de las operaciones analiticas es fundamental ¢
indispensable para realizar un buen trabajo en el laboratorio.

A continuacion nos referiremos a las téenicas mas generales que emplearemos
en las pricticas de Quimica Analitica.

Separacién de sélido y liguido

Para separar un liquido de un solido finamente dividido, suspendido en €l, po-
demos utilizar diferentes operaciones:

a) Decantacion. ¢) Calentamiento.
b) Filtracion. ) Evaporacion.
c) Centrifugacion. g) Calcinacion.

d) Lavado de precipitados.

Decantacion

‘Esta operacién es utilizada en aquellos casos en que ¢l solide mezclado con ¢l
liquido es pesado y se deposita en el fondo de la vasija en un tiempe mimmo, lo que
permite que el liquido pueda verterse, cuidadosamente, o sea. decantarsc. Eizmplo
de este caso es la separacion de arena suspendida en agua.

Ejltracion

Esta operacion se utiliza cuando ¢l sdlido no s separa facilmente, ¢ cuando se
desea una separacion mas completa que la que es posible obtener por decaniacion,

La filtracién consiste en verter la disolucién sobre un papel de filiro doblado
colocade dentro de un embudo, que retiene el solido, pero que deja pasar el liquido.,

Para preparar un papel de filtro en forma simple, debe doblarse este. a lo largo
de su didmetro, en dos mitades, despucs en dngule recte con of primer doblez, en
cuartas partes. El papel de filtro doblade se abre entonces en lomma de cono, una
parte de este. tienc ¢l grueso de tres veces el papel v, 1s otra parte. del grueso del pa-
pel. Cologue el papel de filtro cn el embudo. El papel de filtro debe ajustar bien,
si s preciso variese ¢l dnzulo del doblez. Para que quede bicn ajustado al embudo



humedézcase con agua. Una vez que esta ha filtrado, apriétese el papel fuertemente
contra los lados del embudo con los dedos, para eliminar las burbujas de aire, el fil-
tro puede entonces usarse.

Los filtros simples se emplean generalmente cuando es preciso conservar el pre‘
cipitado para el trabajo posterior, porque es mas facil quitarlo de un filtro simple,
Por el contrario, si en las siguientes operaciones s¢ utiliza Ginicamente la disolucian,
se emplea el filtro plegado, el que asegura una mavor velocidad de filtracidn debido
a que es mayor la superficie filtrante.

En los casos de precipitados muy abundantes, jarabes, aceites o cuardo se guie-
re aumentar la velocidad de filtracion, se utiliza la filtracién a presién reducida o
filtracion al vacio.

La filtracién al vacio se realiza con un embudo especial de poreclana llhmado
Buchner, que al igual que el corriente, requiere papel de filtro, aunqu. existeii ¢.ro
embudos y crisoles que no lo necésitan, pues constan de una pigca de vidrio filtran-
te. Ademas, el papel puede sustituirse por otras sustancias tales como asbhesto, algo-
don, etc., dependiendo de las caracteristicas del precipitado y la disolucién 2 filtrar.

Para efectuar la filtracién se utiliza el embudo de porcelana, lamado Burhner
y un erlenmeyer especial denominado kitasato; este tiene paredes grue as U, 2
tubuladura lateral en la que se conecta un tramo de goma de parr le' ta b n p:ue
sas. El otro extremo del tramo de goma se conecta a la llave de vaciv, entre ambos
se coloca un frasco denominado *‘frasco trampa” para recop:r 1aiu -l julo »
vapor que salga del kitasato y proteger asi la bomba de vacio

El fundamento de la filtracion al vacio se basa en que al disininuir 1a presion
en el kitasato se facilita que pase el liquido a través del papel d - fiitro esia tiene la
ventaja de que el sdlido retiene menor cantidad de liquido,

Centrifugacion

La centrifugacién constituye el procedimiento mas rapido, comodo y limpio
de separar precipitados. Esta se realiza en el aparaio denumi.iadu centrifuga. Las
centrifugas pueden ser eléctricas o manuales, para dos, -ua ro ) scis tubos de cen-
trifugas.

En todos los casos hay que tener la precaucic.a1 d. ¢ .0oC.r1 a tubo gemelo, con
la misma cantidad de agua, en la parte opuesta a la que sos iene el tubo a centrifu-
gar, para que la centrifuga esté bien nivelada.

Lavado de precipitados

Todos los precipitados tiemen cantidades variadas de sustancias presentes que
proceden del seno del liguido donde se forma.on Miich s d= estas impurezas se
suelen eliminar por lavados, los que se efecttian geerz'mente, con agua destilada a
la que se ha afadido un poco de reactivo precipitante. Otras veces el precipitado
presenta cardcter coloidal y esto obliga a r .ali ar 11-vado con agua destilada a la
que se afiade un electrolito que ayuda a 1a separacidn.

El lavado debe efectuarse con pequefias porciones de liquido v repetidas vece$
(2 o 3), esperando que filtre la totalidad del liquido cada vez, mejor que una sola
vez con mucho liquido.

T

Calentamiento

A menudo en nuestros andlisis serd necesario calentar las disoluciones en tubos

de ensayo: esta operacion es muy sencilla, pero da lugar 2 numerosos accidentes si
no se tomaan las precaucinnes necesarias.



__El tubo de e¢nsayo, bien seco exteriormente, debe introducirse en la llama, lige-
ramente inclinado, cuidando que la boca de este no quede hacia el operador. Mien-
tras se calienta debe agitarse suavemente y dar vueltas para que todo el liquido se
caliente por igual y se eviten las proyecciones por ebullicién subita. Debe aplicarse
el calor como estd establecido, teniendo cuidado de que la llama no se aplique por
encima del nivel del liquido, ya que la rdpida formacion de vapor hace en ocasiones
que se derrame el contenido del tubo de ensayo. :

Evaporacion
Esta operacidn se utiliza para concentrar liquidos o para llevar a sequedad la

astancia disuelta, no debe hacerse en general a llama directa, ya que se corre ¢l ries-
go de proyecciones, pérdidas por volatilizacién o descomposicion del producto seco.
Para realizar la evaporacién en bafios de arena o bafos de Maria no deben emplearse
tubos de ensayo, ya que la pequefa superficie libre del liquide y la altura de las pa-
redes sobre las que se condensa el liquido evaporado hace la evaporacidn lenta. Para
que sea rdpida se deben utilizar crisoles o cdpsulas de porcelana de tamafio apropia-
do a la cantidad de liquido.

Calcinacion
La calcinacidn se verifica a la llama directa en crisoles o capsulas de porcelana
hasta la total eliminacion de liquido. Después de haber estudiado las medidas de

proteccién necesarias para el trabajo en el laboratorio ya ustedes estdn en condi-
ciones de comenzar a realizar los analisis correspondientes.

Préctica No. 2 Reacciones por via himeda
Objetivo
& Desarrollar los hibitos de observacién, experimentacion, investigacion y habili-
dades, mediante el desarrolio de los ensayos por via himeda.
Introduccién tebrica
Cuando queremos llevar a cabo el andlisis cualitativo de una muestra podemos

_utilizar reacciones entre sélidos ¢ reaccione s que tienen lugar en disolucion, asi es-
tas se clasifican en:

a) Reacciones por via hiimeda son las que tienen lugar en disolucion
b} Reacciones por via seca son las qué tienen lugar entre sdlidos.

En la prdctica de hoy nos dedicaremos al estudio de las reacciones por via hi-
meda que son las que tienen lugar entre iones en disolucién adecuada, generalmente
en disolucién acuosa. Dentro de estas reacciones tenemos tres tipos:

1. Reacciones con formacién de precipitados. ;
2. Reacciones con desprendimiento de gases. .
3. Reacciones con cambio en la coloracidn de la disolucion.

Reacciones con formacion de precipitados

Donde el producto de la reaccién es un precipitado visible de diferentes colora-
ciones de acuerdc:'con las sustancias reaccionantes.

10
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Ejemplo:

AgNO; + HCl— AgCl + HNO,

Blaneco

Reacciones con desprendimienros de gases

En este tipo de reacciones se obtiene el desprendimiento de un gas, el que pue-
de ser incoloro o coloreado, pero que puede reconocerse.
Ejemplo :

Na,CO4 + CH; COOH - NaCOOCH, + C_C_l; + H,0

Incoloro

Reacciones con cambio en la coloracion de la disolucion

En este tipo de reacciones al final del ensayo se observa que ha tenido lugar un
cambio en la coloracidn.

Ejempilo:
Fe*® + 6 SCN™— Fe (SCN)}?
Amarillo Rojo
intenso
Materiales

Tubos de ensayo
Gradilla para tubos de ensayo
Probeta graduada

Reactivos

-Acido sulfirico (H;S0,4) 0,1 mol» L-!
Nitrato de bario (BaNO;) 0,1 mol - L™!
Nitrato de plata (AgNO5) 0,1 mol - L™!
Acido clorhidrico (HC1) 0,1 mol « L™
Sulfato de cobre (CuS0O,4)0,1 mol- ™!
Hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 mol - L™
Carbonato de sodio (Na,C0,) @,1 mol- ™!
Cinc metdlico (Zn) granallas

Cromato de potasio (K;Cr0,) 0,1 mol - !
Permanganato de potasio (KMnQ.)0.1 mol - L-!
Nitrito de sodio (NaNO3) 0.1 mol - L™?
Acido sulfirico (H;S0,) 2 mol - L™!
Cloruro férrico (Fe;Cly) 1 mol- L™"
Tiocianato de potasio(KSCN) 1 mol - L'
Sulfato de manganeso (MnSQ4) 1 mol - L7}
Bismutato de sodio (NaBiO3) | mol. L™!
Fasforo (cerillas)

11




Técnica operatoria
En esta prictica vamos a comprobar si ocurren o no las reacciones de este tipo.
1. Reacciones con formacion de precipitados «
a) Reaccion del dcido sulfirico (H;80,) con nitrato de bario (BaNQOjy ) ambos

en disolucién.

— Afiada en un tubo de ensayo 2 mL de H, S0, 0,1 mol- 1! y sobre estos
aftada 2 mL de disolucién de BaNO4 0,1 mo! - L™!

— Observe lo que ocurre.
-- Escriba la reaccion correspondiente.
b) Reaccién del nitrato de plata (AgNO; ) con dcido clorhidrico (HCI).

Afada en un tubo de ensayo 2 mL de disolucion de AgNO, 0.1 mol- 1"
y sobre estos aflada 2 mL de disolucién de HC10,1 mol - !

— Observe lo que ocurre.
— Escriba la reaccion correspondiente.
¢) Reaccion entre el sulfato de cobre (CuS0,) ¢ hidréxido de sodio (NaOH).
— Afiada en un tubo de ¢nsayo 2 mL de disolucién de CuSO,4 0.1 mol « 1!
y 2 mL de disolucién de NaOH 0.1 mol - L.
— Observe el resultado de la reaccién.
— Escriba la reaccidn correspondiente.

2. Reacciones con desprendimiento de gases
a) Reaccion entre una disolucién de carbonato de sodio (Na,CO,) v el dcido
clorhidrico (HCI).
— Afiada en un tubo de ensayo 3 mL de disolucién de Na,CO4 0.1 mol« L'
y 3 mL de disolucién de HC10.1 mol - L'

~ Observe el gas que se desprende.
— Escriba la reaccion correspondiente v sefiale el gas desprendido.
b) Reaccion entre el dcido sulfiirico (H; SO, ) v el cinc metdlico (Zn).

Afiada cn un tubo de ensayo 3 mL de disolucién de H, SO, 0.1 mol - !
v una granalla de Zn.

En esta reaccion se observa el desprendimiento de un gas, para comprobar
esto, coloque un fésforo en la boca del tubo de ensavo durante el de-
sarrollo de la reaccidn v observe lo gue ocurre.

— Escriba la reaccién comrespondiente v seflale el gas desprendido.

3. Reacciones con cambio en lg coloracion de la disolucion

Nota En este tipo de ensayo el alumno debe tener presente la coloracion de la diso-

lucién al inicio y al final del experimento.

a) Reaccion del dcido suifirico (H; SO, ) con ¢l cromato de potasio (K. CrQ, ).

— Afada en un tubo de ensayo 3 mL de disolucién de H; SO, 0.1 mol + L-!
y-3 mL de disolucién de K, CrO, 0.1 mol - L,

— Observe lo que ocurre.
- Escriba la reaccién correspondiente.

12
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b) Reaccién entre el permanganato de potasio (KMnOy) y el nitrito de sodio
(NaNQ; ) en medio dcido.

— Afiada en un tubo de ensayo 3 mL de disolucion de KMnO,4 0,1 mol - B
1 mL de disolucién de NaNO, 0.1 mol - L™! y cuatro gotas de Hy SO
2mol.L"!
— Observe el cambio de coloraciéon (tengan en cuenta que esta es una reacs
cion de oxidacion-reduccion).
— Escriba la reaccion.
¢) Reaccion entre el cloruro férrico (FeCly ) v el tiocianato de potasio (K5CN).

— Tome un tubo de ensayo y afiada 2 mL de FeCl, 1 mol- "' y 2 mL
de KSCN 1 mol - L'

— Observe ¢l color de los reactivos antes de unirlos,
— Observe el cambio de coloracion que sufre la reaccion.
— Escriba la reaccion correspondiente,

d) Reaccion entre el sulfato de manganeso (MnSO, ) y el bismutato de sodio
(NaBiO3; ) en medio dcido.

— Afiada en un tubo de ensayo 2 mL de MnSO,4 1 mol - L', 2 mL de*
NaBiO; 1 mol - L' y 0,5 mL de H SO4 2 mol - { iy

— Observe el color inicial y el final de la reaccién,
— Escriba la reaccion correspondiente.

Informe final

1. Entregue las observaciones hechas en ~ad1 experimento, o sea, informe los re-
sultados.

2. Escriba las reacciones correspondientes a cada experimento, sefialando en cada
caso las sustancias que deturm nai el ‘ip- de¢ re: zcidn ocurrida.

Nota. Es necesario domina los tipos de reacciones y poder establecer las diferen-
cias entre estas.

Practica No.3 Reacciones nor via seca

Objetivo
m Conocer las reacciones por via seca mas utilizadas y su aplicacion en el andlisis
de diferentes minera’es.

Introduccién teodrica

Las reacciones o ensayos por via seca se practican sobre las muestras solidas o
sobre productos procedentes de evaporar a sequedad la disolucién problema a
analizar.

Los ensayos mds importantes en ¢l andlisis por via seca son los siguientess!

1. Ensayos de coloracion a la llama.




2. Ensayos de formacién de perlas coloreadas:
a) Perlas dcidas.
b) Perlas bdsicas.

3. Ensayos sobre el carbdn.

4. Ensayos en tubos cerrados.

5. Ensayos en tubos abiertos.

Nota. Nos referiremos brevemente a cada tipo de ensayo:

Ensayos de coloracion a la llama

Estos ensayos se realizan con la ayuda de un hilo de platino de unos 10 cm de
largo por 0,5 mm de didmetro, engarzado en una varilla maciza de vidrio que le
sirve como soporte y utilizando la metodologia adecuada se realiza ¢l ensayo usan-
do la base de la llama del mechero.

Ensayos de formacion de perias coloreadas

Este tipo de ensayo se realiza utilizando el hilo de platino con las mismas ca-
racteristicas que ics ensayos de coloracién a la llama, utilizando la propiedad que
poseen diferentes sustancias de formar perlas coloreadas al fundirse en el extremo
del hilo de platino.

Las perlas pueden ser de diferentes colores de acuerdo con las sustancias que sc
utilicen y segiin el cardcter oxidante o reductor de la llama empleada.

Las perlas pueden ser dcidas o bdsicas de acuerdo m las sustancias que se em-
pleen en los ensayos.

a) Las perlas dcidas se obtienen con bérax (Nas B, O, - 10H,0) y el fosfato

‘#cido de amonio y sodio tetrah:dmtado (PO, HN]-IqJNa 4 H,0).

b) Las perlas bdsicas se obtienen con carbcmatn de sodio (Na, CO3) o carbo-
nato de pﬂl&m (Kg Ceg,)
Ensayos sobre el carbon o

Este tipo de ensayo se realiza sobre un trozo de carbén de madera en el que se
abre una cavidad pequefia con la punta de un cortaplumas o con una fresa de acero.

En esta cavidad se coloca un poco de la sustancia que se va a analizar (en pol-
vo), mezclada con carbdn en poivo (reductor) o carbonato sédico anhidrico (oxi-
dante) (en exceso). Toda esta mezcla después de ser colocada en la cavidad se
gspmete al dardo del soplete pudiendo ocurrir diferentes fenémenos.

La utilizacién de una u otra zona de la llama depende de la forma en que se use
el carbén. . Cuando el carbdn se usa como simple soporte infusible, se emplea la
llama oxidante y fundente. Cuando se desea aprovechar las pmpiedadcs reductoras
del carbdén, entonces se empiea la llama reductora.

De acuerdo con las sustancias que se analicen serdn los fendmenos que se pre-

senten. (Ver pp. 527-528 del libro de texto Quimica Analitica Cualitariva. )
Entre los fendmenos que se pueden presentar tenemos:

Deflagracin,

Decrepitacién.

Cambios de color.

Desprendimiento de gases o vaperes.
Fsrmacion de aureolas.



Fusion.
Reaccion del hépar.

Ensayos en tubos cerrados

Para realizar este ensayo se utiliza un tubo de vidrio de 8-10 ¢m de largn
y 6-7 mm de didmetro, cerrado por un extremo en forma de bola. A este tubo
se le suministra calor pa:'é que se realicen las reacciones. En este ensayo, en ¢l cual
no ocurren fenémenos de oxidacién por falta de circulacién del aire se pueden ob-

servar diferentes fenomenos de acuerdo con las caracteristicas que posea el mineral
a analizar. Los fenémenos que se pueden presentar son los siguientes:

Cambio de color.

Fusiones,

Volatilizaciones (olor)

Sublimaciones

Disociaciones parciales o totales, etc.

Consulte el libro de texto Quimica Analitica Cualitativa (pp. 531-533) para
realizar el informe posterior.

Ensayos en tubos abiertos

Se emplea un tubo de 12 cm de largo por 5 mm de didmetre y con un dngulo
obtuso a unos 3 cm de uno de sus extremos.

En este tipo de ensayo se producen todos los fendmenos que ocurren en los
tubos cerrados, debido a la acci6n del calor 'y, ademds, se suman los debidos al oXi-
geno del aire que circulz a través del tubo, oxidando por ejemplo al S, As, arseniu--
ros, sulfuros, etc. Por tarto se debe observar cspecialmente despmndhmento de
gases y formacion de sublimnados.

Materiales

Hilo de platino

Quemador de gas tipo Bunsen
Tubo cerrado

Tubo abierto

Carbén vegetal

Soplete

Papel tornasol azul

Reactivos
Acido clorhidrico (HCI) 7,5 mol - L
Calcopirita (CuFeS,;)
Celestina (SrS0y)

Fosfato dcido de sodio y amonio tetrahidratado (sal de fésforo.
(NH;NaHPO, -4 H,0))
Cromita (Cr.g 04 FE)
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Pirolusita (MnO3)

Triéxido de arsénico (AS;03)
Carbén vegetal en polvo
Trioxido de antimonio (8b;03) |
Galena (PbS) |
Carbonato de sodio (Na;CO3)

Cuprita (Cu,0)

Limonita (FeO(OH) - nH,0 + Fe, 05 - nH, 0)
Malaquita (CO3Cu; (OH);) -
Pirita (FeS; ) : +
Arsenopirita (FeAsS)

Técnica operatoria

Nota. En esta practica vamos a comprobar si ocurren o no algunos de los ensayos
antes mencionados.

1. Ensayos de coloracién a la llama

— Tome el hilo de platino y pruebe que no se obtiene coloracion a la llama.

_ Sumerja el hilo de platino en HC1 7.5 mol= L~ vy tome un poco del mineral
calcopirita con el hilo humedecido ¢ introdizcalo en la base de la llama
(llama reductora).

— Repita el ensayo anterior utilizando el mineral celestina (SrSO4).
— Observe las coloraciones que se obtienen a 1a llama.
— De acuerdo con las coloraciones que se obtienen y con la constitucion de cada

mineral, remitase a la tabla 1 (Ensayos de coloracién a la llama) que aparece
en el anexo, e informe a qué elementos se deben los resultados obtenidos.

2. Ensayos de formacion de perlas coloreadas

a) Para realizar este ensayo s¢ utiliza el hilo de platino y la técnica apropiada

de acuerdo al tipo de perla.

Realicemos el ensayo con la perla de sal de fosforo (fosfato de dcido de amo-

nio y sodio tetrahidratado).

_ Introduzeca el hilo de platino en ia llama y cuando esté al rojo toque con
&1 un poco de sal de fésforo (PO,HNH, Na+ 4 H,0) y funda a la llama.
Observe primero la fusién acuosa y la fusién ignea de la perla. Se obtiene
una perla transparente.

_ Con la perla transparente ain caliente, se toma un poco de sustancia pulve-
rizada del mineral a analizar (cromita (Cry 04 Fe) y se vuelve a calentar pni-
mero en la liama oxidante v después en la llama reductora hasta que se¢ di-
suclva totalmente.

Repita ei ensayo anterior utilizando el mineral pirotusita (MnO, ).

_ Rectifigue los resultados obtenidos, comparandolos con los existentes en

la tabla 2 (Coloracién de las perlas dcidas) que aparece ¢n el anexo.

b) En las muestras probiemas entregadas por ei profesor determine los elementos
que contienc ¢l mineral como se indica en el inciso a.

16

sheadil. Rl acl ok



3. Ensayos sobre el carbon
a) Para realizar el ensayo:

— Utilice un trozo de carbén vegetal con una cavidad pequefia en la cual com
locamos la muestra a analizar (tribxido de arsénico (AS30;)) en polvo,
mezclada con un poco de carbon vegetal en polvo.

s — Someta la mezcla a la accion del dardo del soplete, de forma tal que actie
sobre la muestra la zona oxidante de la llama.

— Repita el ensayo utilizando una muestra de triéxido de antimonio (Sb;05).
b) Para realizar el ensayo:

— Utilice un trozo de carbdn vegetal con una cavidad peguena en la cual co-
locamos la muestra a analizar (galena (PbS) mezclada con tres partes
de Na, CO; anhidro. '

_ Someta la mezcla a la accién del dardo del soplete, de forma tal que actiie
sobre la muestra la zona reductora de la llama.

_ Repita el ensayo utilizando una muestra del mineral cuprita (Cu; O).

— Rectifique los resultados obtenidos compardndolos con los existentes en
la tabla 1.

Tabla |

Ensayos a la llama y al soplete con tratamiento p revio de d eterminados reactivos

Anion Reactivo Color de la llama

Fosfatos, boratos Acido sulfarico Verde amarillento
: concentrado
Boratos, borosilicatos Sulfato acido de potasio Verde esmeralda
y fluoruro calcico
Cloruro (azul purpura) Perla de fosforo saturada  De verde a azul
Bromuros (azul verdoso) de cobre, CuO

JIoduros (verde esmerakda)

4. Ensayos en tubos cerrados

a) Este ensayo se realiza utilizando ¢l tubo descrito anteriormente (puede ser
un tubo de ensayo).

— Introduzca en el interior del tubo, con cuidado de que no queden par-
ticulas en las paredes del tubo, un poco del mineral limonita® previamen-
te desecado. ,

— Caliente directamente el tubo por el extremo cerrado procurando que la,

parte superior del tubo no se caliente para poder observar los fenomenos
que puedan OCUrTIr.

*(FeQ(OH) + nH3z0 + Feq03 * nH4 O).
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b) Repita el ensayo del inciso a con los minerales siguientes:
Malaquita (CO, Cu, (OH),).
Pirita (FeS,;).
Arsenopirita (FeAsS).
— Observe en cada caso, los fenémenos que ocurren y consulte en el libro de

texto Quimica Analitica Cualitativa (p.531) lo rzferente a qué elementos
se deben los fendmenos detectados.

8. Ensqyos en tubos abiertos
a) Este ensayo se realiza utilizando el tubo ya descrito.

_— Introduzca el mineral pirita (FeS, ) en el vértice del dngulo del tubo y ca-
liente, primero la punta inferior del tubo, y luego, el mineral, sosteniendo
el tubo por la rama mds larga y en posicién casi vertical.

— Coloque un papel torasol azul en la boca del tubo y explique a qué se
debe el cambio de coloracién y qué gas se desprende.

b) Repna el ensayo del inciso a, utilizando los siguientes minerales:
Triéxido de antimonio (Sb, 0, ). :
Triéxido de arsénico (AS,0;).
— Observe los fenémenos que ocurren y consulte en el libro de texto Qui-
mica Analitica Cualitativa (p. 534) los resultados obtenidos, teniendo en
cuenta la composicién de cada muestra de mineral.

Informe final
1. Obeerve los resultados obtenidos en cada experimento.

" 2. Informe en '&da_éipéiﬁﬁﬁﬁ; de acuerdo con el mineral utilizado v la coloracion
obtenida, cudl es el elemento que se identifica.
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-
ANALISIS CUALITATIVO DE ANIONES.

Prictica No. 4 Estudio del grupo I de aniones

m- It |
a ldentificar los anjones del grupo I comprobando las propicdades de estos.

Introduccién tedrica

Los anjones que forman el grupo I son 14 en total; de estos solamente tres se-
rin objeto de estudjo, por ser los que poseen imporiancia para nuesira especialidad.
Los anjones a estudiar son:

carbonato (CO?‘ ), fosfato (P3"), sulfato (SO3-).

El reactivo general de este grupo es el acetato de bario Ba{COOCH, ),
(catién Ba**) o una mezcla de Ba{COOCH, ), (catién Ba*") y Ca{COOCH, ), (ca-
tién Ca"’) en un medio neutro o débilmente alcalino

Los wes aniones deigmpo somn Incoloros, ioslﬁll:lnesCO:’ y PO; " son bisi-
cos, mhntmque ¢l SO%~ es neutro.

De acuerdo con las caracteristicas de los aniones estos reaccionan con diferen-
tes reactivos generales y luego cada cual se identifica con su reactivo especial.

. Para realizar el andlisis comenzamos haciendo reaccionar la disolucién que con-
tiene los aniones del grupo I con el reactivo general, obteniéndose precipitado blan-
co de las sales cdlcicas y béricas de todos los aniones. Posteriormente climinamos los
restos del reactivo general y pasamos a identificar cada anién con su reactivo espe-

Debemos aclarar que el anién CO3Z - se debe identificar directamente de la diso-
lucion problema, ya que si se analiza al final se obtiene siempre, porque lo introdu-
cimos por medio de la prictica con los reactivos que utilizamos para los diferentes
andlisis (no debe olvidarse este detalle).

El anién CO3~ se identifica utilizando su caracteristica particular de que al ser
atacado por dcidos, se transforma hasta formar CO, y este gas se identifica reco-
giéndolo sobre ““agua de barita” (hidréxido de bario recién preparado, obteniéndose
un precipitado blanco,

Ei anién SO" se identifica utiizando su propiedad de formar precipitado de
BaSO, frente a sales solubles del cation Ba®*.

El anién PO}~ se identifica utilizando su reactivo especial: el molibdato de
amonio frente al que se obtiene un precipitado de fosfomolibdato aménico.
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Materiales

Probeta

Gradilla con tubos de ensayo
Mechero, tripode y tela de amianto
Beaker 500 mL

Embudo y soporte

Papel de filtro

Gotero :

Papel indicador de pH
Probeta de 10 mL

Vidrio reloj

Reactivos

Disolucién problema

Disolucién de agua de barita (Ba (OH),)
Acido acético CH; COOH

Acetato de calcio (Ca (CH; COO),)
Acetato de bario (Ba (CH;COO0);)
H; O destilada

Acido nitrico (HNO4 ) 1:1

Acido clorhidrico (HCl) 2 mol . L™
Cloruro de bario (BaCl;) 1 mol . L™
Acido nitrico (HNO; ) concentrado
Molibdato de amonio (NHg )5 - 12 MoO, o reactivo tartaricomolibdico® -
Carbonato de sodio Na; CO; al 0e
Hidréxido de sodio (NaOH) al 30 %

Técnica operatoria

Nota. Para desarrollar los pasos de la técnica operatoria utilice la tabla 3-{Esquer‘na
del andlisis del grupo I de aniones) que aparece en ¢l anexo.

i, Mida en una probeta 2 mL de la disolucién problema y viértala en un tubo de
ensayo. Afiada cinco gotas de HNO; concentrado. Tape el tubo de ensavo con un
vidrio reloj, en el cual se ha colocado previamente una gota de “agua de barita” pen-
diente en su parte convexa. Precipitado blanco de BaCO, indica la presencia del
anién CO3 ™.

7. Tome § mL de la disolucién problema. neutralice con CHy COOH para dismi-
nuir el pH y que el CO3~ pase a formar CO; y H; Q) hierva para expulsar CO; v
precipite con 1 mL de disolucion de Ca(COOCH; ); ., mds | mL de Ba(COOCH, ),

o caliente suavemente, deje enfriar ¥ filtre

El precipitado consta de sales célcicas y baricas de los aniones del primer grupo.

«((NHa)3 * 12MoQ4 + HNO, (concentrado) + CH3COCH;COOH)
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3. Lave bien el precipitado con agua que contenga unas gotas de Ba(COOCH, ),
‘para estar seguros de que la precipitacion ha sido total).

:. Fl precipitado obtenido en el paso 2, bien lavado, coloquelo en un tubo de en-
sayo y afiadale 2 mL de Na,CO; al 30% y 0,5 mL de Na(OH) al 30 7. Hierva
sien, mezclando con cuidado el precipitado y la disolucion, deje enfnar y filtre. El
precipitado se desprecia, ya que contiene las sales sobrantes de los cationes Ba®’

v Ca?* que pueden interferir posteriormente.

5. Neutralice cuidadosamente la disolucion con HNO; (1:1) ¥ diluya hasta 8 mL
v utilice esta en la identificacion de los diferentes aniones.

Identificacion del anion sulfato (SO%™)

4. Tome 1 mL de la disolucién preparada de este grupo (neutra) (paso 5). Anada
diez gotas de HCl 2 mol - L', hierva hasta eliminar los gases que puedan producir-
se. Enfrie y separe cualquier precipitado que pueda aparecer. Afiada a la disolu-

cion BaCl, 1 mol« L', hasta precipitacién total (BaSO4). Un precipitado blanco
indica el anién SO3 ~ .

Identificacion del anion fosfato (PO] ™)

7. Tome cinco gotas de la disolucién anterior (paso 5) aflada cuatro gotas de HNO,
concentrado ¢ hierva hasta eliminar cualquier gas que pueda producirse.

Afiada 0,5 mL de (NHg)s - 12 MoOy ¢ hierva. Un precipitado amarillo indica
anién PO~ .

Notra. En presencia de silicatos es mejor emplear reactivo tartaromolibdico para
identificar el anién PO} ~ obteniéndose resultados similares.

Informe final

El informe contendra el numero de la disolucién problema, asi como los anio
nes encontrados y sus reacciones de identificacion.

Practica No. 5 Estudio de los grupos I y III de aniones

Objetivos

& [dentificar los aniones del grupo Il v un anién del grupo III.
® Comprobar las propiedades de los aniones analizados.

Introduccion tedrica
Grupo 2 de aniones

Los aniones del grupo II objeto de estudio son: cloruro (C17), bromuro (Br);
ioduro (I7).

El reactivo general del grupo es el cation Ag'! en medio dcido (nitrico), O sea,
nitrato de plata (AgNO3 ) en medio icido.

Los tres aniones de este grupo precipitan con el reactivo general obteni¢ndose
diferentes coloraciones que nos sirven como una orientacion sobre los iones pre-
sentes.
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El precipitado de los aniones del grupo li con AgNQO; puede ser:

Agl  (amarillo)
AgBr (blanco amarillento)
AgCl (blanco).

Este grupo se analiza haciendo reaccionar la disolucién que contiene los anjo-
nes del grupo con su reactivo general AgNO; en medio acido (nitrico), se obtiene
un precipitado mezcla de las coloraciones antes seflaladas. Se procede posterior-
mente a eliminar el resto del catién Ag'*, usado como reactivo general, haciéndolo
precipitar en forma de Ag; S, mediante el Na, S, eliminando el resto de este ultimo
reactivo por medio del calor.

Una vez realizados los pasos anteriores pasamos a la identificaciéon de cada uno

de los aniones, la cual se basa en las propiedades reductoras de estos. O sea, que
para identificarlos, ellos se oxidan hasta su halégeno correspondiente y luego se pro-

cede a la identificaciéon con diferentes reactivos especiales.
De acuerdo con el cardcter reductor que presentan los aniones:

El anién Cl1™ se puede oxidar con oxidantes fuertes como ¢l KMnO, y luego,
el cloro que se forma se reconoce con fluoresceina mas bromuro de potasio.

El anién Br~ se identifica con oxidantes no tan fuertes, por ejemplo el
K;Cr; O, en medio dcido y luego el bromo que se forma se identifica con fluores-
ceina.

El anién I se identifica con oxidantes débiles, por ejemplo el NaNQ, v el
iodo que se forma se identifica con tetracloruro de carbono.

Grupo [l de aniones

Este grupo esta compuesto por varios aniones, pero nosotros solo estudiare-
mos.el anidn NO3 vya que ¢l resto de los aniones no presenta interés para nuestra
especialidad.

Este anién se identifica con varios procedimientos, pero el mds selectivoes la
reduccién a NH; por el cinc, aluminio o cobre metilico. Esta reducciéon también
puede lograrse con una mezcla de esos tres metales llamada aleacién de varda, y
luego reconocimiento del NH3 con papel indicador universal. También en presen
cia de papel tornasol rojo el NHj (el cual tiene cardcter bdsico) vira a azul.

Materiales

Gradilla con tubos de ensayo
Soporte para embudo

Embudo y soporte

Papel de filtro

Gotero

Mechero, tripode y tela de amianto
Probeta de 5 o 10 mL

Papel indicador universal

Papel tornasol rojo
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Reactivos
Disolucion problema
Cinc (Zn)
Cobre (Cu)
Aluminio (Al)
Acido nitrico (HNO3) 1 mol - !
Disolucion de nitrato de plata (AgNO3)0,1 mol« L'
Sulfuro de sodio (Na; S)
Acido acético (CH; COOH) concentrado
Nitrito de sodio (NaNO;) 1 mol - L!
Tetracloruro de carbono (CCly)
Cloroformo (CHCl, )
Acido sulfirico (H,; SO4) concentrado
Acido sulftrico (H,504) 2 mol - L'
Permanganato de potasio (KMnOy, ) solido
Bromuro de potasio (KBr)
Dicromato de potasio (K;Cr; O,) solido
Hidroxido de sodio (NaOH) 8 mol - L'
Aleacion devarda en polvo (mezcla de los melates cinc (Zn), aluminio {Al) y co-
bre {Cu) .
Disolucion de fluoresceina

Técnica operatoria

Nora. Para desarrollar los pasos de la técnica operatona utilice la tabla 4 (Esque-
_ma del analisis de los grupos Il y IIl de aniones) que aparece en el anexo.

Grupo 1l de aniones

El anion nitrato (NOj ) debe identificarse directamente de la disolucion
problema.

Reduccion de NOJ a NH,.

1. Coloque que ¢n un tubo de ensavo 0,5 mL de disolucion problema alcalina
con dos gotas de NaOH 8 mol - ™! v afiada un poco de Zn, Al o Cu o aleacion
devarda en polvo. Cologue en la boca del tubo de ensayo un papel indicador uni-
versal o papel tornasol rojo. Caliente. Viraje a coloracion azul indica anion ni-
trato (NOj ).

Grupo [T de aniones

2. Tome la disolucidon problema restante, acidule con HNO, diluido v afuda
AgNQj; . hasta precipitacion total. Filtre v lave con agua que contenga gotas

Jde AgNO, . (Se desprecia la disolucion.)

El precipitado puede ser amarillo de Ag 1. blanco amarillento de AgBr, o blanco
de AgCl.



3. Lave el precipitado, y una vez lavado, diliyalo en 2 mL de H, O destilada a la
que se afiaden cuatro gotas de Na, S. Caliente suavemente hasta que el precipitado
sea totalmente negro. Filtre. (Desprecie el precipitado negro de Ag; S.) Acidule el
liguido con CH3 COOH e hierva hasta eliminar el H, S que se forma. La disolucién
se utiliza para identificar los aniones del grupo.

Identificacion del anion ioduro (17)

4. Tome cinco gotas de la disolucion anterior, anada cinco gotas de NaNO, | cuatro
gotas de CCl, , acidule con H, SO, concentrado v agite. Un color violeta con el
disolvente orgdnico anterior. indica anion ioduro (17).

Identificacion del anion cloruro (C17)

5. Coloque en un tubo de ensayo 0.5 mL de¢ diselucién acidulada con cuatro go-
tas de H; S04 2 mol- L' y un poco de KMnQ, sélido, caliente y recoja los vapo-
res de cloro formados sobre un papel de filtro impregnado en disolucion de fluores-
ceina v KBr. Coloracién rosada sobre ¢l papel de filtro indica anion cloruro (C17).
/dentificacion del anion bromuro (Br™)

6. Tome 0.5 mL de la disolucion acidulada en un tubo de ensayo v afada un poco
de K3 Cr; O, solido. Acidule nuevamente con cinco gotas de H; S04 2 mol - il
Caliente procurando que no salpique el acido v recoja los vapores de bromo sobre
an papel de filtro impregnado en disolucion de fluoresceina. Coloracion rosada
sobre el papel de filtro indica anién bromuro (Br™ ).

Informe final

Fl informe contendrd el namero de la disolucion problema, ast como los anio-
nes encontrados v sus reacciones de dentificacion.

Prictica No. 6 Estudio de la marcha sistematica de aniones

Objetivos

1. Analizar la marcha sistematica de aniones, separando los tres grupos existentes.
2. Identificar cada uno de los aniones gue integran los grupos.

Introduccion teorica

En esta parte analizaremos como ¢s posible separar los aniones de los grupos ¢
identificar cada uno de ellos cuando se¢ encuentran formande rarte de una disolu-
¢ion problema comun.

Para esto recordaremos los aniones estudiados. diferenciandolos por grupo

Grupo Reacrivo general
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Grupo Il Reactivo general
Aniones C1~. Br™ y I~ Cation Ag!'* en medio nitrico
Grupo IIT
Anion NO3

En esta practica partimos de una disolucién problema que contiene aniones
de los tres grupos estudiados, se emplean los reactivos generales para realizar la se-
paracion de los grupos y posteriormente se procede a la investigacibn y reconoci-
miento de cada anién segin las técnicas aplicadas en el andlisis de los grupos por
separado.

Tenemos que considerar que los aniones carbonato (CO%") y nitrato (NO; )
deben identificarse directamente de la disolucion problema, puesto que por medio
de la marcha ellos son incluidos con los diferentes reactivos que se utilizan en los

La identificacién del anién carbonato (CO2~) se efectiia liberando CO, por
adicién de un acido mineral y reconociendo este gas con H; O de barita (Ba(OH),)
obteniéndose un precipitado de BaCO; blanco.

Los aniones del grupo I se separan del resto utilizando el reactivo general del
grupo, o sea, haciéndolos precipitar con una mezcla de acetato de calcio y acetato
de bario.

Los precipitados obtenidos se tratan con una mezcla de Na, CO; y NaOH su-
friendo de esta manera todos los precipitados una doble descomposicion. Esto
permite obtener una disolucion que conticne las sales alcalinas de los aniones de
este grupo, libres de los cationes Ca®* Ba®" y de los aniones de otros grupos, o sea, |
se elimina el exceso de los cationes Ca?* y Ba®".

El analisis de esta disolucién se hace en porciones separadas, utilizando una
parte para identificar el anion S0O2- y la otra para identificar el anion PO3- | segin
los procedimientos conocidos.

Para analizar el grupo 1l de aniones, se utiliza la disolucién obtenida em el pri-
mer paso del tratamiento, la que se acidula con HNO; diluido y se le afiade una

disolucién de AgNO; hasta precipitacion total, quedando en disolucion los aniones
del grupo I11.

El precipitado contendra los aniones del grupo II, o sea:
Cl Ag (blanco)
Br Ag (blanco amarillento)
IAg ' (amarillo)
Este precipitado de las sales del catidn Ag”® se suspende en H; 0O vy se trata

con Na, S con el fin de precipitar Ag, S (precipitado negro) y de esta forma elimi-
nar el exceso del catién Ag'. _

La disolucién se acidula con icido acético v se hierve para eliminar el H, S que
se forma. En la disolucién encontrardn los aniones en forma de sales sodicas.

Los pasos de la marcha que siguen serdn el reconocimiento conjunto de los
aniones Cl~, Br-y 1~ porgue cuando se trabaja con una disolucién problema
comiin para analizar los tres grupos de aniones, se ha comprobado practicamente
que se obtienen mejores resultados de esta forma, que utilizando la forma clasica
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de identificacién de esos aniones. El reconocimiento coniunto consta de los si-
guientes pasos: ;

Primero. Reconocer el anién I~ con NaNO, vy CCly . Siel ensayo es positivo, eli-
minamos el anién I” por ebullicién prolongada con NaNO, v H,80,.

Segundo. Una vez eliminado el anién I~ |, reconocer el anién Br con Ph(,,
CH3 COOH y fluoresceina. Si el ensayo es positivo, eliminamos el anién Br-
evaporando a sequedad dos veces con PbO, y CH; COOH.

Tercero. Una vez eliminado el anién Br- reconocer el anién C1” con HNO, ¢on-
centrado, fluoresceina y KBr.

Una vez analizado el grupo II de aniones, debiamos analizar el grupo 11 de
aniones, pero como de este grupo solo estudiamos el anién NOJ vy este se investiga
directamente de la disolucién problema al inicio, no es necesario realizar otro paso
adicional.

Materiales

Gradilla con tubos de ensayo
Mechero, tripode y tela de amianto
Beaker 500 mL

Embudo y soporte

Papel de filtro

Gotero

Papel indicador de pH
Probeta de 10 mL

Papel tornasol rojo

Cépsula de porcelana

Vidrio reloj

Reactivos

isolucién problema, disolucién de H, O de barita (Batur, ))
Acido acético (CH; COOH) concentrado

Acetato de calcio (Ca(COOCH,),)

Acetato de bario (Ba(COOCH,),)

H,; O destilada

Acido nitrico (HNO3)(1:1)

Acido clorhidrice (HC1) 2 mol - L~

Cloruro de bario (BaCl;) 1 mol - [~}

Acido nitrico (HNOj3 ) concentrado

Molijbdato de amonio (NHy4 ); - 12 MoQj o reactivo tartdrico molibdico
(mﬂq.}; «12 MDO4 +HN03 (WHC) + CHaCDCH: (:(JDH}
Carbonato de sodio (NaCO; ) al 30 %

Hidroxido de sodio (NaOH) al 30 %

Acido nitrico (HNO;) 1 mol - L~}

Nitrato de plata (AgNO;) 1 mol - [}

Sulfuro de sodio SNa,

Disolucién de nijtrito de sodio (NaNO,)

26



Tetracloruro de carbono (CCly)

Cloroformo (CHCl3 )

Acido sulfiirico (H, SO, ) concentrado

Acido sulfirico (H,804) 2 mol - L™! diluido

Permanganato de potasio (KMnQ, ) solido

Bromuro de potasio (KBr)

Oxido de plomo (Pb0O,) sélido

Hidroxido de sodio (NaOH) 8 mol - 1"

Aleacion devarda en polvo (mezcla de los metales cinc (Zn), aluminio (Al) y
cobre (Cu))

Técnica operatoria

Vora, Para desarrollar los pasos de la técnica operatoria utilice la tabla 5 (Esque-
'na del andlisis de la marcha sistematica de aniones) que aparece en el anexo.

Identificacion del anion carbonato (CO%™)

1. Mida en una probeta 2 mL de la disolucion problema y viértala en un tubo de
ensayo. Anada cinco gotas de HNO; concentrado.

Tape ¢l tubo de ensayo con un vidrio reloj, en el cual se ha colocado previamente
una gota de ‘“‘agua de barita” pendiente en su parte convexa. Precipitado blanco

de Ba,CQOj;. indica anion C023' .

Identificacion del anion nirraro (NOJ ) (Reduccion del anion NO; a NH, )

2. Cologue en un tubo de ensayo 0,5 mL de la disolucion problema, alcalinice con
dos gotas de NaOH 8 mol - L' y anada un poco de Zn, Al o Cu, o aleaciéon devarda
en polvo.

Coloque en la boca del tubo de ensayvo un papel indicador universal o papel torna-

. sol rojo los cuales viran el azul por la reaccion alcalina frente al NHi(g). O sea, la
reaccion positiva indica anidn NOy .

Analisis del grupo I de aniones

3. Tome 5 mL de la disolucion problema, neutralice ¢con CH; COOH para dismi-
nuir el pH v que el CO3~ pase a formar CO, v H; O, Lierva para expulsar el CO,
v precipite con 1 mL de disolucion de CalfCOOCH; ); mas | mL de BaiCOOCH, ), .
caliente suavemente, deje enfriar y filtre.

El precipitado consiste en sales cdlcicas v baricas de todos los anmiones del prnimer
grupo. En la disolucion quedan los aniones de los grupos Il v [1l. (Guardar esta
para analizar los grupos Il y 111.)

4. Lave bien el precipitado con H; O que contenga unas gotas de BatCOOCH, ),
para estar seguros de que la precipitacion ha sido total.

El precipitado obtenido en ¢l paso 4, bien lavado, coloquelo en un tubo de ensayo
v afiada 2 mL de NaCO, al 30%Z y 0.5 mL de NaOH al 30 Z. Hierva bien, mezclan
do con cuidado el precipitado y la disolucion, deje enfriar y filtre. El precipitado
se desprecia. va que contiene las sales sobrantes de los cationes Ba** v Ca*®* que
pueden interferir posteniormente.

5. Neutralice cuidadosamente la disolucion con HNO3(1:1), diluva hasta 9 mL
utilice la disolucion para la identificacion de los diferentes aniones.
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Identificacion del anion sulfaio ( SD: 3

6. Tome 1 mL de la disolucion neutra del paso. Afiada diez gotas de

HCI 2 mol - 17!, hierva hasta eliminar los gases que pueden producirse. Enfrfe, se-
pare cualquier precipitado que pueda aparecer. Afiada a la disolucion BaCly , hasta
precipitacion total. Un precipitado blanco indica anién SO2-

Identificacion del anién fosfato (PO3 ™)

7. Tome cinco gotas de la disolucién anterior (paso 5) aflada cuatro gotas de HNO,
concentrado e hierva hasta eliminar cualquier gas que pueda producirse. Aflada

0,5 mL de (NHg4 )3 - 12 MoO, e hierva. Precipitado amarillo indica anion fosfato
PO3-.

Notra. En presencia de silicatos se recomienda utilizar reactivo tartaricomolibdico.
Andlisis del grupo Il de aniones

9. Tome la disolucién obtenida en el pasc 3 (después de precipitar el grupo I de
aniones), acidule con HNO; diluido y afiada AgNO; hasta precipitacion total. Fil-
tre y lave con H; O que contenga gotas de AgNO, (se trabaja con el precipitado).
La disolucién contiene los aniones del grupo II1.

El precipitado puede ser amarillo de Agl, blanco amarillento de AgBr o blanco
de AgCl.

10. Lave el precipitado v una vez lavado diliyalo en 2 mL de H, O destilada y afia-
da cuatro gotas de Na,S. Caliente suavemente hasta que ¢l precipitado sea total-
mente negro. Filtre (desprecie el precipitado negro de Ag, S), acidule la disolucion
con CH3; COOH « hierva hasta eliminar H, S que se forma. Utilice la disolucién en
los pasos siguientes:

Identificacion confunta de los aniones loduro (17), bromuro (Br™ ) y cloruro (C17)

11. Tome la disolucién del paso 10 para reconocer el anién 17, con este fin ana-

da 1 mL de NaNO, para oxidar el anion [~ hasta 1;. A continuacion afada cuatro
o cinco gotas de CCly o CHCl,, si aparece coloracion violeta con el disolvente or-
gdnico, indica la presencia del anioén 1™, el cual debe eliminarse por ebullicién pro-
longada con 2 mL de NaNO, mads cinco gotas de H; SO4 concentrado. Una vez
eliminado el anién 1™ . reconozca el anion Brocon una pizca de PbO, + 2 mL

de CH3; COOH para oxidar el anion Br~ hasta Br, , caliente y coloque en la boca del
tubo un papel de filtro impregnado con fluoresceina. Si el ensayo es positivo (co-
loracién rosa en el papel de filtro) indica anién Br~ . Elimine el anién Br~ evapo-
rando a sequedad dos veces con PbO, + CH,COOH. Una vez eliminado el anién Br
identifique el anidn Cl con una pizca de K MnOy4 + H; SO4 concentrado (gotas),
oxidando el anién CI” hasta CI, y el gas Cl, que se desprende se reconoce sobre
un papel de filtro impregnado en fluoresceina mas KBr. Coloracion rosada sobre el
papel de filtro indica anién cloruro.

Analisis del grupo Il de aniones

12. Como solo estudiamos el anién NO; de este grupo no serd necesario su identi-
ficacidn porque se realizé al inicio del andlisis.

Informe final

El informe contendrad ¢l nimero de la diselucién problema. asi como los anio-
nes encontrados y sus reacciones de identificacion.
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3
ANALISIS CUALITATIVO DE CATIONES

Priactica No. 7 Estudio del grupo I de cationes

Objetivo

s Comprobar practicamente las propiedades caracteristicas y forma de identifica-
cion de cada catidén de este grupo.

Introduccién teorica

El grupo 1 de cationes esta constituido por los cationes plata (Ag" ), plo-
mo (Pb?*) y mercurioso (Hg}* ).

El reactivo general de este grupo es acido clorhidrico (HCI) diluido.

El escaso producto de solubilidad de los cloruros de los cationes de este grupo
permite la separacidn de estos del resto de los cationes precipitindolos con HCI di-
luido. Sin embargo, la solubilidad del PbCl, es lo suficientemente alta para que su
precipitacion no sea total, y por eso se incluye también el anién Pb** en el segun-
do grupo. ,

Para separar los diversos cloruros formados s¢ utilizan sucesivamente los hechos
siguientes: solubilidad del cloruro de plemo en agua caliente, doble accién simultd-
nea del hidroxido de amonio sobre los cloruros de plata y mercurioso, solubilizando
al primero por formacién del complejo Ag(NH, )" y provocando la dismutacion del
segundo en Hg y CtHg(NH; )*.

En la disolucidn acuosa caliente, se caracteriza el catién Pb?* con K,CrO4 o
con KI. En la disolucién amoniacal se caracteriza el cation Ag® destruyendo el
complejo amoniacal mediante la adicién de un acido, que precipita cloruro de pla-
ta (AgCl) o formando ioduro de plata (Agl) con ioduro de potasio (KI1). El color
negro obtenido por la accidn del hidréxido de amonio (NH4 OH) sobre el cloruro
de mercurio (HgCl; ), es suficiente para caracterizar el cation Hg3* que no obstante,
puede comprobarse disolviéndolo en agua regia e identificando el Hg formado
con cloruro estannoso (SnCl; ) o con difeniicarbacida.

Las sucesivas operaciones se condensan en las siguientes etapas del analisis:

. Precipitacion de los cationes del grupo con HCI.

. Separacidn del PbCl; por solubilidad en agua hirviente e identificacién del ca-
tién Pb?* en la disoluciés,

. Separacién del AgCl por solubilidad en NH4OH ¢ identificacion del cation Ag’.?
4. Confirmacién del Hg3’

) —

W

Materiales

Gradilla con tubos de ensayo
Mechero, tripode vy tela de amianto
Beaker 250 mL
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Embudo y soporte

Papel de filtro

Gotero

Probeta de 10 mL

Papel indicador universal

Reactivos

Disolucién problema del grupo

Disolucion de dcido clorhidrico (HC1)Y 2 mol - L°!
H, O destilada

Acido acético (CH; COOH) concentrado

Cromato de potasio (K3 CrOy4)

loduro de potasio (KI)

Hidréxido de amonio (NH; OH) concentrado
Acido sulfurico (H; SO4 ) concentrado

Cloruro estannoso (SnCl; )

Técnica operatoria

Noza. Para desarrollar los pasos de la técnica operatoria utilice la tabla 6 (Esquema
de andlisis del grupo I de cationes) que aparece en el anexo.

1. Tome unos 4 mL de ia disolucién problema y afiada dos gotas HCI 2 mol - L' .
Agite, si no aparece precipitado o turbidez no hay cationes de ese grupo, excepto
el catién Pb?** y se pasa al siguiente paso. Sise forma precipitado adicione diez
gotas mas de HCl 2 mol - L™', agite, caliente suavemente. Deje enfriar por com-
pleto y filtre.

El filtrado contiene cationes de los grupos siguientes: Compruebe si la precipitacién
fue completa adicionando una gota de HCI diluido. Precipitado blanco cuajoso

de AgCl;. Se lava con | mL de agua fria a la que se han anadido dos gotas de
HCl2 mol- L' ,

2. Caliente a ebullicion 2 mL de agua destilada, e hirviendo afiddalos al precipitado
sobre el mismo papel de filtro, dejandolo pasar sin succién. El filtrado. caliéntelo
de nuevo, repita la operacion. A una parte del liquido filtrado afiada dos gotas

de CH; COOH vy otras dos de K, CrO, , precipitado amarillo indica cation Pb**. Al
resto del filtrado ya frio, afiada tres o cuatro gotas de KI. Precipitado amarillo que
se disuelve al hervir y que precipita de nuevo al enfriarse, indica el catién Pb?*.

Si existe plomo, vuelva a tratar el precipitado con otros 2 mL de agua hirviente re-
pitiendo el proceso hasta que el filtrado no precipite con K, CrO, .

3. Sobre el resto del precipitado obtenido en el paso 1, exento de cloruro de plo-
mo, sin quitarlo del papel de filtro afiada 1 o 2 mL de NH; OH 2 mol - L', dejan-
do que pase lentamente.

Vuelva a pasar el filtrado dos o tres veces a través del papel del filtro para conseguir
la completa disolucién del AgCl. A una parte del filtrado amoniacal afiada una gota
de H, SO, concentrado hasta acidez, agite. La formacion de precipitado o turbidez
blanca indica el catién Ag'.

Al resto del filtrado afiada disolucién de KI. Formacién de un precipitado amarillo
indica el catién Ag".

30



4. Si al afiadir NHq OH sobre el precipitado del paso 3, este ennegrece, es suficicen-
te para indicar la existencia del anién Hgy®, se identifica afladiendo SnCl, . preci-
pitado negro, indica el catién Hgd* . '

Informe final

El informe contendra el numero de la disolucién problema, asi como los ca-
tiones encontrados y sus reacciones de identificacion.

Prictica No.8 Estudio del grupo Il de cationes
Objetivo

m Comprobar pricticamente las propiedades, caracteristicas y forma de identifica-
cion de cada catién de este grupo.

Introduccién tedrica .

El grupo Il de cationes esta constituido por los cationes sigulentes: mercu-
rio (Hg?"), plomo (Pb?*), bismuto (Bi**), cadmio (Cd*"), cobre (Cu’*), arséni-
co 3 (As®), arsénico 5 (As*), antimonio 3 (Sb**), antimonio 5 (Sb**), estafio 2
(Sn?*) y estaiio (Sn**).

El reactivo general del grupo es el acido sulfhidrico (H; S) en un medio de
4cido clorhidrico (HC1) 0,3 mol - L', con este reactivo todos los cationes del gru-
po precipitan en forma de sulfuros de diferentes coloraciones como son: HgS, PbS.
CuS (negro), Bi; S5, SnS (pardo), Sh; S;. Sb; S¢ (rojo narama). SnS, (amarillo su-
cio), CdS. As; S3. As; Sg (amarillo vivo).

Una vez precipitados los cationes en forma de sulfuros estos se dividen en dos

- subgrupos, basindose esta en el diferente comportamiento quc presentan estos
sulfuros frente a los polisulfuros {Sx?~ ), sulfuros alcalinos, ejemplo Na, S a dlcalis
cdustica, permaneciendo algunas insolubles y disolviéndose los sulfuros de los ca-
tiones de valencia elevada y poco volumen atémico, los que pasan a formar fiosa-
les. Es decir:

Subgrupo IT A: HgS, PbS, Bi, S;. CdS, CuS.
Sulfuros insolubles.

Subgrupo Il B: AsS;~. SbSy™, SnS3i- .
Los sulfuros se solubilizan v forman tiosales.

Después de separados los cationes se analizan en sus respectivos subgrupos
aprovechando en muchos pasos de la marcha ¢l comportamiento gue presentan
estos frente a diferentes reactivos generales. Asi podemos decir que frente al aci-
do sulfhidrico (H. S)todos precipitan en forma de sulfuros con sus coloraciones
caracteristicas. :

Por su parte el sulfuro de sodio (Na; S) ejerce una accion similar al dcido
sulfhidrico sobre los cationes del grupo v frente a un exceso de Na; S se compor-
tan de forma similar a aleunos polisulfuros, pudiendo utilizarse para jograr la sepa-
racion 2n los dos subgrupos.
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Ademds, frente al NH; OH todos los cationes del grupo precipitan como
hidréxidos, pero frente a un exceso de NH; OH, se utiliza el comportamiento di-
ferente que presentan los cationes Bi**, Cu?®* y Cd**, pasando los cationes Cu®*
y Cd*" a formar complejos amoniacales solubles: Cu (NH3)2" y Cd(NH;)2*
mientras que el cation Bi** se separa en forma de una sal bésica e insoluble
(Bi(OH); ) de color blanco, lograndose de esta forma la separacion del catién Bi®*
durante la marcha.

En la practica, ademas, se utiliza la propiedad quc presentan las tiosales, for.
madas por los cationes del subgrupo I B, de reprecipitar en forma de sulfuros por
la accién del dcido clorhidrico (HCl) vy luego de precipitados estos, frente a un
exceso de (HCI) se disuelven el Sb, S, SnS,; pasando a formar cloruro antimonio-
so (SbCl;3) y cloruro estannico (SnCl, ), mientras que el AS; Sg permanece insolu-
ble logrindose asi la separacién del cation AS®* del resto de los cationes del sub-
grupo.

Después de scparados cada cation se identifica utilizando diferentes reactivos
especiales.

¥

Materiales

Gradilla con tubos de ensayo
Mechero, tripode ¥ tela de amianto
Gotero

Probeta de 10 mL

Papel indicador universal

Papel de filtro

Reactivos

Disolucion problema de los cationes del grupo I1.
Hidréxido de amonio (NH4 OH) concentrado
Hidréxido de amonio (NH4;OH) 2 mol - L'
Acido clorhidrico (HC1) concentrado

Acido sulfhidrico (H; S)

Sulfuro de sodio (Na; S)

Nitrato de amonio (NH4; NO,)

Polisulfuro de amonio (NH, ). S,

Acido nitrico (HNQO; ) concentrado

Cloruro estannoso (SnCly )

Acido sulfiirico (H, S0, ) concentrado

Acido sulfiirico (H;S04) 2 mol - L'

Acido acético (CH; COOH)

Ferrocianuro potdsico (Kg Fe (CN)g)

Sulfato de cinc (ZnSO4) 1 mol- L
Mercuritiocianate aménico v cinc (NHy - Hg(SCn)y Zn)
Cianuro de potasio (KCN)
‘Acido clorhidrico (HC1) 2 mol - L™
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Peréxido de hidrégeno (H,0,)al 3%
Molibdato de amonio (NH, ), MoO,)

Acido fosfomolibdico (Hs(MoO,)POy)
Alcohol amilico (Cs H;, 0)

Nitrito de sodio (NaNO,)

Rodamina B (tetraetilrodamina)

Alambre de hierro limpio (Fe)

Cloruro merciurico (HgCl;)

Agua destilada

Estannito sédico (SnCl; + NaOH)2 mol . L-!

Técnica operatoria

Nota. Para desarrollar los pasos de la técnica operatoria utilice la tabla 1l (Esquema
de analisis del grupo II de cationes.)

1. Tome 5 mL de disolucién problema del grupo Il de cationes y viértalos en un
tubo de ensayo, neutralice cuidadosamente con NH4OH concentrado al principio,
para no diluir excesivamente, y con NH4OH 2 mol . L™, cuando estd proxim a
la neutralidad. Después de neutralizar, mida el volumen y afiada una gota de HCl
concentrado por cada mL de disolucién.

2. (alienta la disolucion hasta una temperatura préxima a la ebullicién, y pase co-
mmiente de H, 8 por el liquido caliente durante unos 3 min. Afiada un volumen_
igual de agua y contintie el paso de H, S hasta precipitacion total (en caso de no con-
tar con instalacién para pasar corriente de H, S, puede realizar la operacion ante-
rior utilizando el Na; §, el cual ejerce un efecto similar, logrdndose la precipitacion
de los cationes del grupo). Filtre rapidamente. Concentre el filtrado por ebullicién
hasta unos 4 mL, si aparece precipitado amarillo vivo, este es del cation As®* . Afia-

~ de dos gotas de HCl concentrado y continue la ebullicién hasta total precipitacién

del cation As”". Filtre y en el precipitado identifique el catién As® segiin se indi-
ca en el subgrupo IIB. :

3. El precipitado obtenido al principio del paso 2, producto de la precipitacion
de los cationes del grupo, puede ser de: HgS, PbS o CuS (negros), Bi, S; y SnS
(pardos), Sb; S5, Sb; S5 (rojo naranja), SnS, {(amarillo sucio) o CdS, As, S, As, S,
(amarillo vivo). Lave el precipitado con 1 mL de agua sulfhidrica, a la que se adi-
cionan unas gotas de NH, NO; . Enseguida opere con el precipitado de la forma
siguiente: pdselo a un tubo de ensayo y afiada 3 mL de (NH, )2Sx, agite suavemen-
te y caliente sin hervir, deje en reposo unos minutos y filtre :

-

El filtrado debe ser claro o amarillento, si pasa turbio vuelva a filtrar,

El filtrado contiene los cationes del subgrupo I B al estado de tiosales de valencid
mdxima. Guarde este filtrado en un tubo tapado y etiqueteado como ‘‘subgru-
po l1 B, el que se analiza posteriormente.

El precipitado estd constituido por los cationes del subgrupo II A al estado de sul-
furos, el que debe analizarse inmediatamente después de obtenido.
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Analisis del subgrupo IT A

4, Lave el precipitado con 1 mL de agua a la que s¢ han afiadido gotas de
(NH, )2 Sxy pdselo a un tubo de ensayo, afiada una mezcla de 1 mL de HNO4 con-
centrado més de 2 mL de agua destilada, caliente a ebullicion durante 30 s, filtre y
lave el precipitado con un poco de agua destilada.

El precipitado estd constituido por HgS vy se analiza segiin se indica en el paso 5. La
disolucién contiene los restantes cationes del subgrupo [! A, los que se identifican
segtin se indica en el paso 6.

§. El precipitado que contiene HgS se investiga llevdndose a un tubo de ensayo.
Afiada cinco gotas de HCI concentrado, mds dos gotas de HNO, concentrado (agua
regia), hierva sin llegar a sequedad. Diluya con ] mL de agua destilada y filtre, Afla-
da sobre el filtrado unas gotas de SnCl, , si s¢ obtiene precipitado blanco, gris o ne-
gro, indica el catién Hg?".

6. A la disolucién “subgrupaIIA" obtenida en el paso 4, afiada dos gotas de

H,; SO4 concentrado y concentre por ebullicién cuﬂadosamente hasta aparicién de
humos blancos y densos de SO; (debe quedar 0,5 mL de disolucién) dﬂuya con

1 mL de agua a la que debe afiadir previamente unas gotas de H, SO, 2mol. L7,
Agite y observe, si se ha formado precipitado blanco indica el catién l"’b2+ En

caso negativo no hay catién Pb?* y debe pasar al paso 7. Si existe catién Pb?” sepd-
relo por filtracién.

7. A la disolucién libre de catién Pb?”, afiada NHq OH concentrado, gota a gota

y agitando hasta reacci6n alcalina, compruebe la alcalinidad con papel universal de
pH y afiada dos gotas de NH4 OH en exceso, caliente poco a y sin hervir y ob-
serve, si no aparece precipitado coposo, no existe catiéon Bi® en caso positivo, fil-
tre hasta obtener un filtrado completamente claro. Lave el precipindn COn un poco
de agua destilada, separe el papel de filtro con el precipitado y coléquelos en un |
tubo de ensayo, afiada cuatro gotas de HCI 2 mol . 1™, agite con un agitador hasta |
disolucion. '

8. Tome un poco de estz disolucién obtenida y viértala en un tubo de ensayo,

afiada dﬂs gotas de estannito sédico rec:én preparado. Precipitado negro indica ca- |
tién Bi**

Un color azul intenso de la disolucién amoniacal es suficiente para caracterizar el

catién Cu?*. Indicios de catién Cu* darin color apenas perceptible.

Pueden identificarse los indicios de catién Cu?* mediante las reacciones siguientes:

a) Tome unas gotas de la disolucién anterior y acidule con CH,; COOH, afiada
a continuacidn dos gotas de K4 Fe(CN), . color o precipitado pardo rojizo.
indica el catién Cu?®",

b) En un tubo de ensayo cologue varias gotas de la disolucién obtenida en el
paso 7, mis dos gotas de ZnSo, 1 mol - L™' y tres gotas de mercuritiocia-
nato aménico vy Zn*®, agite, un precipitado violeta mds o0 menos intenso,
indica el catién Cu?",

g

9. Al resto de la disolucién amoniacal afiada una disolucion reciente de KCN.
gota a gota hasta decoloracién, mds dos gotas de KCN en exceso (si no hay catién)
Cu?* no es necesario adicionar KCN). Afiada unas gotas de Na, S, dos gotas de
NH4 NO; vy caliente ligeramente; turbidez o precipitado amarillo indica catidn

Cd?**
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Anadlisis del subgrupo Il B

10. A la disolucion de tiosales obtenida en el paso 3, afiada HCI concentrado gota
a gota y agitando hasta que aparezca un precipitado que no desaparece por agita-
cién, contintie la adicién de HCl,pero ahora 2 mol- L™} | hasta que el liquido tenga
reaccion dcida (comprobar con papel universal de pH). Diluya con un volumen
igual de agua destilada, caliente suavemente v filtre,

El precipitado puede ser de As, S5 (amarillo vivo), de Sb; S; (rojo naranja) o SnS,
(amarillo sucio) si el precipitado es blanco, no hay elementos de este subgrupo y
no prosiga el anilisis.

11. En caso positivo continie el andlisis sobre el mismo filtro, si ¢l precipitado es
escaso ¢ en una capsulita si es abundante, afiada sobre el precipitado una mezela
de 2 mL de HC] concentrado mas 1 mL de H, O destilada. Caliente suavemente
sin hervir y filtre. El filtrado que contiene cloruro antimonioso (SbCl,y) v cloruro
estannoso (SnCl, ), analicelo segin se indica en el paso 13. FI precipitado se ana-
liza segiin el paso 12.

12. El precipitado insoluble en HC] puede ser As,Sg, ¥ quizis un poco de Sby Se.
Lave dos o tres veces con agua destilada. Afiada sobre el mismo filtro una mezcla
de 1 mL de NH;OH y 1 mL de H,0, al 3 % ligeramente caliente, pase varias veces
el filtrado a través del filtro, calentando cada vez hasta conseguir la disolucién o
decoloracion del precipitado. El residuo que puede quedar se desprecia.

La disolucién contendrd el cation As®* al estado de arseniato (AsO%~). Evapore
casi a sequedad, afiada dos o tres gotas de agua destilada més cinco gotas de HNO,
concentrado y cinco de (NH,0,Mo00,). Agite, caliente, deje en reposo unos mi-
nutos y filtre.

Precipitado amarillo de As(INFH,)MoO, , indica catién As®*.

13. La disolucion clorhidrica obtenida en el paso 11, debe hervirla suayemenie

. para expulsar el exceso de Na,S. A 0,5 mL de esta disolucién afiada cinco gotas
.de H5(MoO, PO, . Caliente suavemente sin hervir y deje en reposo, color azul que

se intensifica lentamente y que se puede extraer con C,H,, O indica el catién anti-
monio (Sb%"). Tome otras cinco gotas de disolucién clorhidrica y viértalas en un
tubo de ensayo, afiada cristales de NaNO, solido, caliente hasta expulsion total de
los vapores nitrosos que se forman. Deje enfriar v afiada dos gotas de esta disolu-
cibén sobre tres gotas de rodgmina B. Sila rodd{mina B cambia su color claro fiuo-
rcs-a“;fnte por azul violeta o se forma un precipitado de dicho color, indica catidn

- L

14. En el resto de la disolucién introduzcs un trocito de zlambre de hierro bien
limpio, caliente un poco para iniciar la reaccion y deje desprender burbujas

unos 10 min. Si hay catidén Sb>*, precipitaré aqui en forma de copos negros. Fil-
tre 12 disclucién e hierva un poco. Afada sobre la disolucion gotas de HgCl, . Pre-
cipitado blanco, gris o negro, indica cationes Sn?**, Sn*".

Exformac feal

1. El informe contendré ¢ miimero de 1z disolucién problema, asi como Jos catio-
nes encontrados y sus reacciones de identificacion. : _
Debe completarse, segiin los datos obtenidos en la prictica, la tabla 7 (Resumen
del grupo Il de cationes) (Informe final} que aparece en el anexo.
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Prictica No.9 Estudio del grupo 111 de cationes
Objetivo

® Comprobar pridcticamente las propiedades, caracteristicas, forma de separacion e
identificacién de cada catidén de este grupo.

Introduccién tebrica

El grupo 111 de cationes estd constituido por los cationes siguientes: hierro 3
(Fe®"), aluminio 3 (AI?*), cromo (Cr**), todos trivalentes. Ademas hicrro 2 (Fe®"),
manganeso (Mn*"), cinc (Zn*"), niquel (Ni?*) y cobalto {Co?*), estos ultimos diva-
lentes.

El reactivo general del grupo est4 constituido por NH4OH + NH,Cl + H, S.

Con NH,OH + NH, C! precipitan aquellos cationes cuyos hidréxidos tienen un
producto de solubilidad tan pequefio que precipitan con NH4OH atin en presencia
de abundante cantidad de sales amdnicas, como son los cationes trivalentes (Fe**,
Cr’*, AI*"), los que precipitan en forma de hidroxidos y pasan a formar el subrgu-
po I A. Es decir: Fe(OH);, Cr(OH),, ANOH),.

Los restantes cationes no precipitan en estas condiciones porque no se alcanza
el producto de solubilidad de sus hidréxidos. Estos cationes divalentes precipitan
posteriormente en presencia de H, S o (NH4 ), S en forma de sulfuros, pasando a
formar el subgrupo III B. Es decir: FeS, MnS, ZnS, NiS, CoS.

Es decir, que para lograr la separacion de estos cationes en los dos subgrupos se
aprovecha el diferente comportamiento de estos frente a los reactivos indicados:
ademds, durante el andlisis de cada subgrupo se utilizan las propiedades de estos de
comportarse de forma diferente en presencia de determinados reactivos generales,
como es ¢l caso de NaOH, frente a un exceso del cual se disuelve el C{OH), for-
mando ¢l anién cromito (CrO; ), en presencia de H, 04 el anién CrO; pasa a anién
cromato CrO}~ y el AI(OH); pasa a formar el anién aluminato (AlOZ ). mientras
que el Fe(OH), permanece insoluble frente a un exceso de dicho reactivo.

De igual forma en el analisis del subgrupo 1IT B para la separacién de estos catio-
nes al estado de sulfuros se puede utilizar en caso de déficit de H; S, el reactivo
sulfuro de amonio (NH, ), S, con el que se obtienen resultados similares Yy una vez
separados estos sulfuros podemos separar el NiS y CoS, aprovechando la insolubi-
lidad de estos en presencia de HCI, a excepcién del resto de los sulfuros que se so-
lbilizan totalimente. = !

Después de separado. cada catién se identifica con sus reactivos especiales en
el medio apropiado, que garantice la ocurrencia de las reacciones deseadas.

Materiales

Gradilla con tubos de ensavo
Mechero, tripode v tela de amianto

Gotero

Probeta de 10 mL

Papel indicador universal
Papel de filtro

J8




Frasco lavador
Agitador de vidrio o varilla
Cédpsula de porcelana

Reactivos
Disolucién problema de los cationes del grupo Il
Acido nitrico (HNO3; ) concentrado
Cloruro de amonio (NH4 Cl) sélido
Hidroxido de amonio (NH4OH) concentrado
Acido acético (CH, COOH)
Agua destilada
Ferrocianuro de potasio (K, Fe(Cn)g)
Acido clorhidrico (HC1) diluido
Tiocianato de potasio (KSCN)
Cloruro férrico (FeCl;) 0,3 mol . L!
Hidréxido de sodio (NaOH) sélido
Peréxido de hidrégeno (H,0,)al 3%
Acido sulfiirico (H; SO, ) diluido
Eter etilico (CH, CH,OCH,CH;)
Difenilcarbacida (CO(NH-NH-C4 H, ), )
Alizarina roja (Alizarinsulfonato de sodio)
Suifuro de amonio (NHy ), S)
Acido clorhidrico (I1IC1) concentrado
Sulfato de cinc (ZnS04)
Mercuritiocianato aménico y cinc (NH, - Hg(SCN); + Zn?*
Acetona (CH3COCH,;)
Alcohel amilico (CsH;,0)
Dimetiiglioxima ( (CHy — C = NOH), )
Oxalato dcido de potasio (KHC,0,)
Reactivo Montequi A (CuSO, + H,S0, + H, O destilada)
Reactive Montequi B (HgCl, + NH, SCN + H, O destilada)
Sulfuro de sodio (Na, S)

Técnica operatoria :
Nota. Para desarrollar los pasos de la técnica operatoria utilice la tabla & (Esque-
ma de andlisis del grupo IIT de cationes) que aparece en el anexo.
¥1. Tome la disolucién problema del grupo y afiada dos gotas de HNO; concen-
trado, hierva hasta ebullicin para oxidar el catién Fe?* hasta cation Fe3* la apa-
ricién de un color amarillo, que persiste después de la ebullicion, indica la posible
presencia del cation Fe3*,

2. - Afiada a continuacién alrededor de 0,25 2 0,5 g de NH, C! solido, caliente y
afiada NH, OH concentrado, gota a gota agitando suavemente después de cada
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adicidn, hasta que el liquido tenga ligero olor a amoniaco (evite un gran exceso)
filtre enseguida sin dejar enfriar el liquido. __

La disoluci6n contiene los cationes del subgrupo I B, al estado de complejos amo-
niacales (pruebe si la precipitacién fue completa, adicionando una gota m4s de
NH4 OH. Debe operar enseguida con este liquido, en caso contrario, gudrdelo en
un tubo bien tapado, rotulado como “subgrupo Il B", previa acidulacién con
CH, COOH. S

El precipitado obtenido puede contener. Fe(OH); (pardo rojizo, Cr{OH)4 (gris
verdoso o violdceo), Al(OH); (blanco).

Se lava el precipitado con un poco de agua hervida a 1a que se adiciona una gota de
NH4 OH diluido. El siguiente paso es la identificacion del catién Fa?*

Identificacion del cation Fe*
3. Esta puede realizarse de dos formas:

a) Afiada en un tubo de ensayo unas goas de K, Fe(CN)4 vy cuatro gotas de
HCl diluido, con una varilla se afiade un poco de precipitado del paso 2.

Si se obtiene un precipitado azul intenso, indica cation Fe®*.

b) Afiada en un tubo de ensayo dos o tres gotas de KSCN y cuatro gotas de
HCI diluido, con una varilla afiada un poco de precipitado del paso 2. color
rojo oscuro, indica cation Fe?*. -

Si existe cation Fe®" ‘se pasa al paso 4. Si no existe cation Fe®~ o este se
encuentra en pequefias cantidades (color claro de los hidréxidos), se disuel-
ve el precipitado en la menor cantidad posible de HCl diluido v afiada cinco
gotas de FeCly 0,3 mol. L' y precipite con NH, OH. Si es necesario re-
pita ¢l procese adicionando mds FeCl; , hasta que logre un precipitado de
color rojizo. Al llegar a este punto filtre y lave. El filtrado se une al obteni-
do en el paso 2.

4. Pase el precipitado a un tubo o cidpsula, teniendo cuidado de separarlo bien del
papel de filtro y trate con una mezcla de una disolucién de NaOH, obtenida en el
acto, disolviendo una lentejita de NaOH en 1 mL de agua y 4 mL de H,0, al 3% .
Agite con una varilla de vidrio procurando mezclar bien el precipitado con el liqui-
do. Caliente suavemente al principio y después a ebullicion hasta que cese la efer-
vescencia. Diluya con unas gotas de agua destilada y filtre (no es necesario lavar el
precipitado obtenido).

El filtrado contiene el catién Cr*" al estado de anién CrO,42~ (amarillo) y el ca-
tién AI’" al estado de anién de AlO; (incoloro). Se analizan como se indica en los
pasos siguientes.

El precipitado estd constituido por Fe{OH), el cual se identifica como se indicé

en el paso 3. :

El siguiente paso lo dedicamos a la identificacion de. cation Cr®* al estado de anidn :
CrOg .

Identificacion del anion CrOf~

5. a) Tome unas gotas del filtrado del paso 4 y anadalas en un tubo de ensayo.
Afiada sobre este una mezcla de 0,5 mL de H, 50, diluido, mds dos gotas
de H; O; al 3% y diez gotas de éter. Agite, coloracién azul o azul violeta
fugaz, extraible por el éter, indica catién Cre*.



b) Amada varias gotas de filtrado obtenido en el paso 4 en un tubo de ensayo,
sobre esta afiada cuatro gotas de difenilcarbacida y después gotas de H; SO,
diluido hasta acidez. coloracién violeta intenso indica catién Cr**

6. Tome el resto del filtrado, anada varias gotas de alizarina roja y después gotas
de CH; COOH. hasta que el color violeta desaparezca. La persistencia de un color
pardo rojizo o precipitado rojo, indica el catién AlI>*.

Después de analizados todos los cationes del subgrupo IITA pasamos al subgrupe
III B de cationes.

Analisis del subgrupo [l B de cationes

7. Tome el liquido amoniacal “subgrupo IIIB™ y caliente sin hervir, pase co-
rriente de H, S o aflada (NH4 )2 S, filtre por doble filtro. El precipitado puede ser:
NiS y CoS (negros), MnS (rosa sucio), ZnS (blanco). Lave con | mL de NH Cl ¥
se analiza scgun se indica en el siguiente paso. El filtrado se desprecia.

8. El precipitado de sulfuros obtenido en el paso 7, una vez lavado tritelo sobre
el mismo filtro con una mezcla de 1 mL de HCl 2 mol . L~! m4s | mL de agua, se
deja pasar el acido sin succion, agite un poco el filtrado y pédselo otras dos veces a
través del papel de filtro. :

El precipitado esta constituido por NiS y CoS(negros), el filtrado contiene los ca-
tiones Mn?* v Zn?" (incoloros).

9. El precipitado se pasa a un tubo de ensayo o a una capsulita, afiada seis gotas
de HCI concentrado, mas dos gotas de HNO; concentrado, segiin la cantidad de
precipitado existente, puede afiadir mds HNO, , hierva para eliminar el exceso de
agua regia, hasta que apenas quede liquido sin llegar a sequedad y diluya con diez
gotas de agua destilada. La disolucion asi preparada se utiliza para identificar los
cationes Co?” y Ni*".

Identificacion del cation Co?’

-10. a) Ponga una gota de la disolucion anterior en un tubo de ensayo y aflada una

gota de ZnSO, y gotas del reactivo mercuritiocianato aménico y Zn®*" .
Si se forma un precipitado azul indica el catién Co® ",

b) Afada unas gotas de la disolucon en un tubo de ensayo, mas gotas de
KSCN saturado. Afada ahora cinco gotas de CH; COCH;3 o de mezcla
de alcohol amilico y éter y agite, color azul de la capa no acuosa indica
catién Co®*.

Identificacion del cation N1~

11. Ponga una gota de la disolucién del paso 9 con una varilla en el fondo de un
tubo de ensayo, alcalinice con NH, OH y aflada dos gotas de dimetilglioxima. Pre-
cipitado rojo rosado, indica catién Ni**.

12. El filtrado obtenido en el paso 8, que contiene Mn?* v Zn?*_ hiérvalo hasta
reducir su volumen un poco menos de 1 mL. Anada poco a poco esta disolu-
cion, agitando sobre otra obtenida en el acto disolviendo una lentejita de NaOH
en | mL de agua destilada, la mezcla debe ser fuertemente alcalina (comprobar
con papel universal de pH). Anada ademais dos gotas de H, O, , hierva un poco

v filtre.

La disolucién asi preparada se utiliza para identificar los cationes Mn?* v Zn?*
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Identificacion del cation Mn*"'
Esta debe etectuarse en el precipitado negruzco, obtenido en el paso anterior.

13. Tome un poco de precipitado y sobre €l afiada 2 mL de disolucién de
KHC,0, vy caliente suavemente. Coloracion rojo violeta indica catién Mn?*.

Identificacion aei canion £n**

14. a) Tome un poco del filtrado obtenido en ¢l paso 12 y viértalo en un tubo de
ensayo. Afnada H; SO, diluido, hasta acidez (compruebe con papel univer-
sal de pH). Afiada una gota de reactivo Montequi A y dos o tres gotas de
reactivo Montequi B, ayude a la precipitacién agitando con una varilla o
agitador de vidrio, precipitado violeta mds o menos intenso, que puede ser
negro, indica el catién Zn**.

b) Solgrc el resto del filtrado afiada Na, S. Precipitado blanco. indica catién
en

Informe final

1. Debe intormarse el nimero de la disolucién problema, asi como los cationes en-
contrados. ;

2. Segun los resultados obtenidos complete la tabla 9 (Resumen del grupo 11l de
cationes) (Informe final) que aparece en el anexo.

Prictica No. 10 Estudio del grupo IV de cationes
Obieti

® Comprobar priacticamente las promedades, forma de separacion ¢ identificacion
de los cationes del grupo IV.

Introduccién tedrica

El grupo IV estd constituido por los cationes calcio (Ca?*). Bario (Ba*") v es-
troncio (Sr**), que son los que precipitan en forma de carbonatos frente al reactivo
general del grupo (carbonato de amonio ((NH, ); CO;3 ) en medio de NH, Cl.

En presencia de sales amoniacales precipitan en este grupo sales de cation Mg*”
(nosotros estudiaremos el cation Mg** en el grupo V.

Los cationes de este grupo tienen caracteres analiticos semejantes por encon-
trarse juntos en la misma columna de la tabla peniddica.

La principal caracteristica de los cationes es su variable solubilidad ¢n agua v
ytros reactivos. Asi frente al (NHy ), CO;, estos forman carbonatos de color blan-
co. los cuales tienen variable solubilidad en H, O,

Ca*" + CO3- - (CaCO, Aumenta la solubilidad

Sr** + COY- - SCO, en H, O hacia abajo

Ba® + CO3- — BaCQ;

El BaCO; es mds soluble que ¢l resto, también el CaCO; es soluble en HAc v

otros dcidos minerales como ¢l HNO, concentrado v esta propiedad se aprovecha
en la marcha- para la separacion de este del resto. o sea. deication Ba®” v elca-
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tion Sr’*. Estos cationes también reaccionan frente a otros reactivos como H,50,,
(NHq. )‘J Cg 04 Y Kz CI‘Oq. .

La caracteristica principal de este grupo es que los cationes no lienen reactivo
especial definido, por eso para identificarlos se utilizan diferentes reactivos genera-
les; el reactivo mds utilizado es el K, CrO4 en diferentes medios, como veremos en
la técnica operatoria, o sea:

—E1 K, CrO4 en medio acético se utiliza para la separacion e identificacion
del catién Ba'?. -
EIK;CrO4 en medio hidroalcohélico se utiliza para identificar el cation
Sr*? y una vez eliminado el catién S#? ¢l K, CrO, se utiliza para la identi-
ficacion del cation Ca®* en ausencia de los otros dos cationes. En el caso
del cation Ca** se pueden realizar otras identificaciones..

Materiales
Gradilla con tubos de ensayo
Mechero, tripode y tela de amianto
Gotero
Probeta de 10 mL
Papel indicador universal
Papel de filtro
Soporte de embudo y embudo

Ciépsuia de porcelana
Agitador de vidrio o varilla

Reactivos

Disolucion problema de los cationes del grupo
Cloruro de amonio (NH,4 Cl) sélido

Hidréxido de amonio (NH4OH) concentrado
Disolucién de carbonato de amonio (NH,4),CO4)
Acido nitrico HNO; concentrado

H; O destilada

Hidréxido de sodio NaOH 1 mol - L

Acido acético (CH,COOH) 1 mol - L

Cromato de potasio K, CrO, preparado

Acido clorhidrico HCI concentrado

Hidréxido de amonic NH,;OH concentrado
Alcohol etilico (C, HsOH) de 95°

Oxalato amonico (NH4);C;04)

Ferrocianuro de potasio (K4 Fe(CN)g)0,5 mol - 1!

Técnica operatoria

Nota. Para desarroliar 1a técnica operatoria utilice la tabla 10(Esquema del anili-
sis del grupo IV de cationes) que aparece en el anexo.
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1. Tome la disolucién problema del grupo, acidule con CH3COOH, expulsando y
climinando el azufre que haya podido precipitar por agitacién, concentre por ebu.
llicién hasta 1 mL.
Separe la sal aménica que haya precipitado, diluya hasta a 3 mL (si no se adiciond
sal aménica, por no haber tenido necesidad de analizar los grupos anteriores, o la .
" disolucién problema no contiene NH“ no es necesario realizar los pasos anteriores),
aflada ahora una pizca de NH, Cl solido. Adicione unas gotas de NH,OH hasta li-
gero olor persistente, caliente sin hervir y afiada en caliente gota a gota, v agitando
de continuo, (NHy ), CO; hasta precipitacion completa. Deje reposar unos minu-
tos; filtre y lave el precipitado una vez con agua fria. Con el filtrado sc sigue ¢l
grupo quinto.

2. Pase el precipitado a una capsulita de porcelana, procurando no perder nada de
este y separdndole bien del papel de filtro y caliente suavemente sobre tela amian-
tada hasta que esté bien seco.

Una vez fria la cdpsula trate el precipitado con diez gotas de HNO4 concentrado,
agite con una varilla para que todo el precipitado se ponga en contacto con el dcido.
Si queda residuo sin disolver pueden existir los cationes del grupo, en este caso, se-
pdrelos por filtracién, procurando dejar el precipitado lo mas seco posible. Lave
dos veces con cinco gotas de HNO; concentrado cada vez, arrastrando cualquier
parte que haya podido quedar en la capsula de porcelana.

3. El precipitado anterior tratelo con 1 mL de agua, agite hasta lograr una disolu-
,cién del precipitado.

A la disolucidn se le afiaden gotas de NaOH diluido hasta reaccion alcalina higera, y
luego CH; COOH hastd que quede nuevamente dcido. Se afiaden ahora cuatro go-
tas de K1 C[Dq =

Ausencia de precipitado indica que no hay catién Ba?*, pase al paso siguiente., Si
se forma precipitado, afiada unas gotas mads de K, CrO,, hierva y filtre, por doble

papel {lg filtro sin ejercer presién. Un precipitado amarillo de BaCrO, indica ca-
tion Ba**.

4. Al filtrado anterior, que debe ser de color amarillo rojizo, afiada mds K, CrO,
en caso negativo, afiada gotas de NH, OH hasta viraje a color amarillo claro después
de agitar. Afiada un volumen igual de alcohol de 95°, Agite; caliente ligeramente
y deje reposar unos instantes. Precipitado amarillo indica la presencia del ca-

tién Sr?*.

5. La disolucién nitrica obtenida en el paso 2 evapérela casi a sequedad para ex-

pulsar el exceso de HNO;, diluya con un poco de agua y afiada gotas de NH, OH
concentrado hasta alcalinidad (comprobar).

En la disolucién amoniacal identifique que el catién Ca*? por las siguientes reac-
ciones:

a) A una parte de la disolucién afiada gotas de (NH, ), C; O, caliente. Pre-
cipitado blanco de Ca(C;0,4), insoluble en CH; COOH indica el ca-
tion Ca®*.

b) A otra parte de la disolucién afiada un poco de NH, Cl sélido y cinco gotas

de K4 Fe(CN)g 0,5 mol - L', caliente suavemente. Precipitado blanco in-
dica catién Ca**




Lo

Informe final

El informe contendrd el namero de la disolucion problema, asi como los ca-
tiones encontrados y sus reacciones de identificacion.

Practica No. 11 Estudio del grupo V de cationes

Objetivo

m Comprobar pricticamente las propiedades, forma de separacién ¢ identificacion
de los cationes del grupo V.

Introducciébn teorica

El grupo V de cationes comprende los cationes que no precipitan con los reac-
tivos utilizados para prec:pn ar los grupos anteriores. O sea. los cationes sodio (Na"),
potasio (K*). magnesio (Mg**) y amonio (NH7).

Los cationes de este grupo tienen caracteristicas similares, todos son incoloros.

Para realizar ¢l analisis del grupo se utilizan las caracteristicas de cada cation,
como son las propiedades reductoras del cation del Na' y del cation K*

Para la identificacidon de estos, se usan reactivos especificos para cada cation.

Debemos recordar que el NHY se identifica directamente de la disolucion pro-
blema utilizando el NaOH (hidroxido fuerte), el cual descompone ¢l NH despren-
diendo NH;(g) v H, O v luego se identifica el NH,(g) aue se desprende.

Fl resto de los cationes se identifican utilizando sus reactivos especificos, asi
¢l catién Na* se identifica con acetato de uranilo y cinc (UO,(CH; COO);5 + Zn?")
mediante este reactivo se forman acetatos triples que se¢ precipitan y tienen color
amarillo {3”02 {CH,4 COO), ). -

El cation K* se identifica mediante ¢l cobaltinitrito sodico (NaK; CO(NO3 )s )
en medio acético (CH3 COOH), originando un precipitado amanlln de cobaltini-
trito de sodio v potasio (CO{NO, ) K5 Na) y ¢l cation Mg*? se identifica utilizando

¢l fosfato dcido soédico (Nay HPOy) ¢l que en presencia de cloruro de amonio

(NH; C1) ¢ hidréxido de amonio (NH,; OH) origina precipitado blanco cristalino de
fosfato de magnesio v amonio PO, Mg(NH, ).

Materiales

Gradilla con tubos de ensayo
Mechero, tripode vy tela de amianto
Gotero

Probeta de 10 mL

Papel indicador universal de pH
Papel de filtro

Embudo y soporte

Capsula de porcelana

Reactivos

Disolucién problema de los cationes del grupo V
Sulfato amoénico (NHy )2 SO, ) solido



' Oxalato aménico ((NHg4),C504)

Fosfato dcido de sodio (Na;PO4H) ‘
Hidréxido de amonio (NH4OH) 2 mol - L! |
Acido clorhidrico (HCI) diluido

Magneson (p-nitrobenceno azoresorcina)

Hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 mol - !

Acido nitrico (HNO;) concentrado

H, O destilada '

Acido acético (CH3 COOH) concentrado

Cobaltinitrito sédico (Nay; CO(NO, )¢ ) sélido

Acetato de uranilo y cinc (UOQ; (CH3 COO); + Zn?*")

Hidréxido de sodio (NaOH) 8 mol - L L
Técnica operatoria
Nota, Para desarrollar la técnica operatoria utilice la tabla I__I‘(Esquema del anili- .

sis del grupo V de cationes) que aparece en el anexo.

1. A 5 mL de la disolucién problema afiada una pizca de sulfato aménico (NHy)
(NH4 ); SO4 , otras dos gotas de oxalato aménico (NH,) C, O, ¥ concentre por
ebullicién hasta unos 2 mL. Si aparece algin precipitado separelo por filtracion.
Tome la mitad del liquido claro, y afiada cuatro gotas de Na, PO,H y NH,OH
diluido hasta ligero olor persistente. Agite fuertemente v deje reposar unos minu-
tos agitando con frecuencia. Precipitade blanco cristalino indica catién Mg?*,

A continuacién filtre el precipitado de fosfato y lave dos veces con un poco de
NH4OH muy diluido, sepdrelo del liquido que se desprecia. Disuelva el precipitado
¢n gotas de HC1 diluido v en partes de esta disolucién verifique las siguientes reac-
ciones:

a) Anada gotas de la disolucidon anterior en un tubo de ensayo. mas dos gotas
de magneson y después NaOH diluido hasta alcalinidad fuerte. Caliente un !
poco y filtre. Precipitado azul indica catién Mg®*. 5
b) Al resto de la disolucién clorhidrica afiada dos gotas de amarillo de titanio, E
alcalinice con NaOH. Precipitado rojo indica el catién Mg?*. .'

2. Pase a una capsulita de precipitado, ¢l resto del liquido procedente de la disolu-

¢i6n inicial. Anada dos gotas de HNO,y concentrado, evapore a sequedad completa,

operando el final con precaucion para evitar salpicaduras. Contintie calentando la

capsula directamente sobre la llama, hasta que dejen de desprenderse humos de sa-

les amonicas (con el residuo puede hacerse un examen orientador de coloracion a o
la llama). 1
‘Identificacion del cation K*

3. Disuelva el residuo de la evaporacion en 1 mL de H, O, filtre en caso necesario.
A 05 mL de la disolucién clara aflada gotas de CH; COOH hasta acidez v una pizca
de cobaltinitrito sdédico sélido o unas gotas de disolucion reciente del reactivo:
agite, caliente suavemente v deje reposar unos minutos. Precipitado amarillo cris-
talino de NaK; CO(NO; )¢ indica cation K*.
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Identificacion del cation Na'

4. A 0,5 mL de la disolucion restante afiada el reactivo acetato de uranilo
(UO; (CH; COO)3 ). Agite y deje reposar. Precipitado amarillo que tarda algin tiem-
po en aparecer indica cation Na*,

Identificacion del catién NH}

5. A 1 mL de la disolucién problema original afiada NaOH, hasta que se obtenga

una reaccion fuertemente alcalina, caliente suavemente con precaucion.

Si existe cation amonio (NHg), se desprenderi amoniaco (NH; ) que se identifica:
a) por su olor;

b) porque azulea un papel de tornasol rojo y himedo, expuesto a los vapores
que salen del tubo de ensayo;

¢) porque da humos blancos al aproximar a la boca del tubo de ensayo una
varilla que lleva pendiente una gota de HCl concentrado.

Informe final

El informe contendra el niimero de la disolucién problema, asi como los ca-
tiones encontrados y sus reacciones de identificacion.

Practica No. 12 Estudio de la marcha sistematica de cationes
(1ra. parte) grupos I, I1 v V de cationes

Objetivos

Lograr que los alumnos apliquen los conocimientos teéricos adquiridos y rea-
firmen sus conocimientos pricticos, mediante el estudio consecuente de la marcha
sistemadtica de cationes.

Introduccion ieodrica

En la prictica de hoy estudiaremos de forma conjunta los grupos I, IT y V de
cationes.

Nota: No se realiza la marcha siguiendo el orden de los grupos con el objetivo de
"rpoder realizar los andlisis en caso de no contar con instalaciones para pasar corrien-

te de H,S.

Para analizar los grupos debemos recordar las caracteristicas principales de
cada grupo. :

Al encontrarnos con la disolucién problema que contenga los cationes de los +
tres grupos mencionados, el primer paso que debemos realizar es proceder a la
identificacion del cation NHJ, directamente de la disolucién problema por las ra-
zones expuestas, osea, que se afiade como reactivo en los grupos de cationes que se
analizan.

El siguiente paso serd analizar los cationes del grupo I: plata (Ag"), plomo (Pb?*)
y mercurioso (Hg; **), cuyo reactivo general es el HC diluido, o sea, que afiadimos
HCI diluido con el que los cationes del grupo I precipitan en forma de cloruros, que-
dando en disglucion el resto de los grupos.
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Los cloruros del grupo I, se tratan de acuerdo con la marcha, separdndose e iden-
ficandose cada uno, para esto utilizamos: la propiedad del PbCly de ser soluble en
H, O caliente, para separarlo de los AgCl y Hg, Cl, . A continuacion procedemos a
separar los dos cationes restantes, mediante el NHy OH , el cual ejerce un doble efece-
to, sobre los cloruros antes mencionados, por una parte solubiliza ¢l AgCl forman-
do el complejo amoniacal Ag(NH3 )5 , el cual se identifica con Kl o dcido y en ¢l
residuo ocurre la dismutacion del cation Hg?* formédndose Hg® + ClHg(NH; )", las
cuales se identifican por medio del ennegrecimiento del papel de filtro, 0 identifi-
cando el catién (Hga*") o con SnCl;.

Luego de haber separado e identificado los cationes del grupo 1. pasamos a
analizar el grupo 11 de cationes, recordando que el grupo 11 de cationes se divide
en dos subgrupos:

Subgrupo 1l A: HgS, PbS, Biy 54, CdS, CuS.

Sulfuros insolubles.

Subgrupo Il B: AsSs® *, SbSi , SnS}
Los sulfuros se solubilizan y forman tiosales.

Para precipitar este grupo y separarlo del grupo V se utiliza el reactivo general
del grupo el H; S, pero puede utilizarse el Na, S en un medio HC1 0,3 mol - BT
mediante el cual estos cationes precipitan en forma de sulfuros. El grupo V queda
en disolucion.

Luego frente a un polisulfuro (NH,)S,, o exceso de sulfuro de sodio (Na; S)
se disuelven los sulfuros de As®* y As®*, Sb**ySb*'y Sn 2* y 8n**, debido a la
formacién de las correspondientes tiosales, propiedad que se utiliza para scparar
los dos subgrupos.

Después de separados los dos subgrupos que forman el grupo II de cationes se
procede a la separacidn e identificacion de cada catién del grupo I, primero se iden-
tifican los cationes del subgrupo 1A y después los cationes del subgrupo IB.

Una vez analizado este grupo Il de cationes. en la disolucién nos queda el grupo
V de cationes, el cual se analiza segun la marcha correspondiente a este grupo.

Materiales
Gradilla con tubo de ensayo
Mechero, tripode y tela de amianto
Embudo y soporte
Papel de filtro
Gotero
Probeta de 10 mL
Papel indicador universal
Cdpsula de porcelana
Agitador de vidrio o varilla

Reactivos
Disolucion problema

Disolucién de dcido clorhidrico (HCI) 2 mol - o=
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H, O destilada

Acido acético (CH; COOH) concentrado
Cromato de potasio (K;Cr0O,)

loduro de potasio (KI)

Hidréxido de amonio (NH;OH) 2 mol « L'

Acido sulfarico (H; SO, ) concentrado
Cloruro estannoso (SnCl;y )

Hidroxido de amonio (NH4OH) concentrado

Disolucion de sulfuro de sodio (Na; §)
Nitrato amoénico (NHgNO3 )
Acido sulfurice (H; SO4 ) concentrado

Hidroxido de sodio NaOH concentrado 8 mol . oo

Peréxido de hidrogeno (H; O3 ) al 3 7
Acido clorhidrico (HCI) concentrado
Acido sulfhidrico (H;S)

Polisulfuro amonico ( (NHa )z Sy
Acido sulfarico (H;S04) 2 mol . L~
Acido nitrico (HNQ3 ) concentrado
Ferrocianuro potasico (KgFe{CNg ) )
Cianuro de potasio (KCN)
Tetracloruro de ca:ho o (CClg )
Sulfato de cinc (ZnSO4) 1 mol « L
Molibdato de amonio ( (NHy )2 MoOy4 )
Nitrato de plata { AcNO; )

Acido fosfomolibdico ( He (MoO4 PO, )
Alcohol amilico (Cc.H,-O)

Nitrito de sodio (NaNO, )

Rodamina B (tetractilrodamina)

Alambre de hierro limpio (Fe)

Cloruro mercurico {HeCls )

Sulfato amonico (NHs 12 504 ) sohdo
Magneson (p-nitrobenceno azoresorcinal
Oxalato amonico ( (NHg ). C;04)
Fosfato dcide de sc.dio (Na- HPO, )
Acico clorhidrico (HC1) diluido

T _ 7
Hidroxido de sodio %a0H 0.1 mol - |

Cobaltinitrito sédico (N2 CodNO; jg ) sohdo
Acetato de uranilo v cme (L O (CHLCO0)y = Zn°

-
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Técnica operatoria

Nota. Para desarrollar los pasos de la técnica operatoria utilice los esquemas corres-
pondientes a cada grupo.*

Andlisis del grupo I de cationes

1. Tome unos 5 mL de la disolucién preparada; afiada dos gotas HC1 2 mol - e

y agite. Si no aparece precipitado o turbidez no hay cationes de ese grupo,
excepto catién Pb?* y se pasa al siguiente. Si se forma precipitado, adicione diez
gotas mas de HCl 2 mol - L™ . Agite, caliente lentamente, deje enfriar por comple-
to y filtre.

E1 filtrado, contiene los cationes de los grupos siguientes; s¢ le pone la etiqueta:
grupo Il y siguientes para evitar confusién. Compruebe si la precipitacion fue
completa adicionando una gota de HCl diluido.

Precipitado blanco, cuajoso de AgCl, pulverulento ¥ denso de Hg, Cl; o cristalino

de PbCl;. lLave. con 1 mL de dgua fria a la que se han afiadido dos gotas de HC!
2mol-L" .

9. Caliente a ebullicion 2 mL de agua destilada, e hirviendo afiddalos al precipitado
sobre ¢l mismo papel de filtro, dejindolo pasar sin succién. El filtrado caliéntelo
de nuevo y repita la operacién. A una parte del liquido filtrado afiada dos gotas
de CH; COOH y otras dos de K; CrO,, precipitado amarillo indica catién Pb?*. Al
resto del filtrado ya frio, se afladen tres o cuatro gotas de KI. Precipitado amarillo
que se disuelve al hervir y que precipita de nuevo al enfriarse indica el catién Pb*".
Si existe plomo, vuelva a tratar el precipitado con otros 2 mL de agua hirviente, re-
pitiendo el proceso hasta que el filtrado no precipite con K3 CrO4 .

3. Sobre el resto del precipitado obtenidoen el paso 3. exento de PbCl;, sin quitarlo
del papel de filtro anada 1 0 2 mL de NH,OH 2 mol* L~! dejando que pase lenta-
mente. Vuelva a pasar el filtrado dos o tres veces a través del papel de filtro para
conseguir la completa disolucién del AgCl. A una parte del filtrado amoniacal
afiada una gota de H; SO, concentrado hasta acidez, agite. La formacion de pre-
cipitado o turbidez blanca indica el cation Ag'. :

Al resto del filtrado anada K1. Formacion de un precipitado amarillo indica
cation Ag'.

4. Sial aftadir NH, OH sobre el precipitado del paso 3, este ennegrece, s suficiente
para indicar la existencia del anion Hg?* o se puede identificar afiadiendo SnCl, .
Precipitado negro indica cation i

Analisis del grupo 1l de cationes

§. La disolucion reservada para esteé grupo, subgrupo Il y siguiente pdsela a un tubo
de ensayo; neutralice cuidadosamente con NH, OH concentrado al principio, para

no diluir excesivamente y NHq OH 2 mol - L-! cuando esta préxima a la neutrali-
dad. Conseguida esta, mida el volumen afiada una gota de HC1 concentrado, por
cada mL de disolucion.

6. Caliente la disolucion hasta una temperatura proxima a la ebullicion y pase
corriente de Hy S o afiada Na; S (2 mlL) hasta precipitaciom total. Filtre rdpidamente.

*(Tablas 6. 11y 11).
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a) Concentre el filtrado por ebullicion hasta 4 mL.
Si aparece precipitado amarillo vivo, de sulfuro de arsénico indica catién Ag**.
afiada dos gotas de HCI concentrado y continie la ebullicibn hasta total
precipitacién del cation As**, Filtre, y en el precipitado identifique el ca-
tién As>* segin se indica en el subgrupe Il B. Al terminar la concentracion,
filtre y el filtrado se guarda en un tubo de'ensayo, rotulado como grupo V.

7. El precipitado obtenido en el paso 2 puede ser: (negro) de sulfuro de Hg**, Pb*"
o Cu?*; (pardo) de los sulfuros de Bi** y Sn?*; (rojo naranja) de los sulfuros de Sh%*
v Sb**; (amarillento sucio) de sulfuro de Sn**; (amarillo vivo) de sulfuro de Cd**,
As®* 0 As**. Lave con 1 mL de H,O de Na, S, a la que se adicionan unas gotas de
nitrato amoénico NHg NO, . Enseguida opere con el precipitado de la forma sigurente.
Pase a unacdpsula de porcelana o a un tubo de ensayo y trate con 3 mL de polisul-
furo aménico (NHy ), S, o Na; S, agite suavemente y caliente sin hervir, deje reposar
unos minutos y filtre.

El liquido claro contiene los cationes del subgrupo IIB al estado de tiosales de va-
lencia maxima. Guarde este filtrado en un tubo tapado y etiqueteado como sub-
grupo IIB y siguientes. Se analiza mds adelante.

Anadlisis del subgrupo Il A de cationes

8. El precipitado estd constituido por los sulfuros de los cationes del subgrupo II A
v debe ser analizado enseguida.

Lave el precipitado con 1 mL de agua a la que se han afiadido gotas de polisulfuro
amoénico. Pédselo a un tubo de ensayo y trate con una mezcla de 1 mL de HNO,
concentrado mds 2 mL de agua, caliente a ebullicion durante medio minuto, fil-
tre y lave con un poco de agua.

El precipitado estd constituido por HgS y se analiza conforme se indica en 9.

La disolucion contiene los restantes cationes del subgrupo ITA, se investiga se-
gun el paso 10.

9. El precipitado contiene Hg$, investiguelo llevdandolo a un tubo de ensayo, don-
de se trata por cinco gotas de HCI concentrado, mds dos gotas de HNO; concen-
trado, hierva sin llegar a sequedad, diluya con 1 mL de agua vy filtre. Sobre el fil-
trado anNada unas gotas de SnCl, ; precipitado blanco, gris o negro, identifica el
catiéon Hg?*.

10. A la disolucion (subgrupo I1 A) obtenida en (8), afiada dos gotas de H, SO, con-
centrado, concentre por ebullicién cuidadosamente hasta aparicion de humos blan-
cos densos de SO; (debe quedar 0,5 mL de disolucién), diluya con 1 mL de agua a
la que se han anadido unas gotas de H, SO, (2 N), agite v observe si se ha formado
precipitado blanco indica catién Pb?*. En el caso negativo no hay plomo. Pase al
paso 11. Si existe plomo separe por filtracién.

11. A la disolucién libre de plomo afiada NH, OH concentrado gota a gota, agitan,
do hasta reaccién alcalina (compruebe), mds dos gotas en exceso; caliente poco a
poco, sin hervir y observe, si no aparece precipitado coposo, no existe catiéon BEY;
€n caso positivo, filtre hasta obtener un filtrado completamente claro. Lave el pre-
cipitado con un poco de agua; si separa el papel de filtro con el precipitado, afiada
en un tubo de ensayo cuatro gotas de HCl 2 mol - L', agite con una varilla, vy
disuelva.
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12. Un color azul intenso de la disolucion amoniacal ¢s suficiente para caracterizar
¢l cobre (Cu?"). Indicios de cation Cu?* daran color apenas perceptible. Pueden
intensificarse los indicios mediante las reacciones siguientes:

a) A unas gotas de la disolucion acidule cun B Ac. v afada dos gotas de ferro-
cianuro potisico: color precipitado pardo rejizo indica cation .

b) En un tubo se colocan varias gotas de disolucion, dos gotas de SO,Zn (1 N)
y tres gotas de mercuntiocianato potdsico. agite, un precipitado violeta,
m4s o menos intenso, indica cation Cu®'.

13. Al resto de la disolucion amoniacal afiada disoluciéon recientemente preparada
de KCN, gota a gota, hasta decoloracion, mds dos gotas en €Xceso. (Si no hay Cu®
no ¢s necesario adicionar KCN). Afiada Nay S (unas gotas) dos gotas de nitrato
amonico (NH4NO3 ) y caliente ligeramente. Turbidez o precipitado amarillo, indi-
ca cation Cd**.

Andlisis del subgrupo II B de cationes’

14. A la disolucién de tiosales afiada HCI concentrado gota a gota, agitando, hasta
que aparece un precipitado que no desaparece por agitacion, continue la adicion de
scido pero ahora (2 mol . L-'). hasta que ¢l liquido tenga reaccion acida (compro-
bar), diluya con un volumen igual de agua, caliente suavemente y filtre. El precipi-
tado puede ser: As,Sg (amarillo vivo), Sb, S (rojo naranja), SnS, (amarillo sucio),
si el precipitado es blanco, no hay elementos de este subgrupo y no se prosigue el
andlisis.

15. Sobre ¢l mismo filtro. si el precipitado ¢s escaso O €n una capsula si es abun-
dante. trate el precipitado con una mezcla de 2 mL de HCI concentrado, mads 1 mL
de H, 0. Caliente suavemente sin hervir y filtre. El filtrade que contiene cloruro
antimonioso (SbCla v v (SnCl, ), se analiza conforme la etapa (17). El precipitado.
segin (16).

16. El precipitado insoluble en HCI puede ser: Asy Sg. quizas un poco de Sb, Ss.
Lave dos o tres veces con agua. Trate en el mismo filtro con una mezcla de 1 mL
de NH4OH v otro de H; 0, al 3 %, ligeramente caliente, pase varias veces calentan-
do cada vez, hasta conseguir la disolucion o decoloracion del precipitado. El pre-
cipitado que pueda quedar se desprecia. La disolucion que contendrd arseniato y
sulfato aménico. la utilizamos para identificar el cation As?*. Esta evaporela casi

a sequedad, anada dos o tres gotas de agua. cinco de HNO; concentrade y cinco de
molibdato. Agite, caliente y deje estar unos minutos. Filtre. Precipitado amarillo
de arsenomolibdato aménico como prueba el cation Ay

17. La disolucion clorhidrica obtenida en (15), hiérvala suavemente para expulsar

¢l exceso de (Na;S). A0.5 mL de esta disolucién afiada cinco gotas de dcido fosfo-
molibdico. Caliente suavemente. sin hervir v deje en reposo. Color azul. que se n-
tensifica lentamente v gue se puede extraer con alcohol amilico. Indica antimonio
los cationes Sb™S v Sb¥*. Otras cinco gotas de la disolucion clorhidrica. tritelas en
un tubo de ensayo, con cristales de NaNO, . caliente hasta expulsion total de vapore:
nitrosos, deje enfriar v anada dos gotas de esta disolucion sobre tres gotas de roda-
mina B. Sila rodamina cambia su color claro (fluorescente) por el azul violeta o se
forma un precipitado de este color, existe el cation i

18. Tome cuatro gotas de la disolucion clorhidrica, pongalas en una capsula de
porcelana, aflada dos gotas de HC1 (concentrado) v un trocito de Zn puro, agite la
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mezcla y viértala en un tubo de ensayo que contiene agua fria. hasta la mitad e in-
troduzca en la llama incolora de un mechero de Bunsen, la parte del tubo que ha
estado en contacto con la mezcla, si esta adquiere una luminiscencia azul caracteris.
tica, existen los cationes Sn** y Sn**.

Al resto de la disolucién introdiizcale un trocito de alambre de hicrro bica Lim-
' pio, caliente un poco para iniciar la reaccién y deje desprendiendo burbujas
unos 10 min.

Si hay catién Sb**, precipitard aqui en forma de copos negros. Filtre 3 disolucién
e hierva un poco.

Sobre la disolucién afiada gotas de HgCl,. Precipitado blanco, gris 6 negro.
Compruebe los cationes (Sn** y Sn*").

- Andlisis del grupo y’de cationes

19. Al liquido precedente del grupo [ aftada una pizca de (NHy ), SO4 y otras
dos gotas de {(NH4); C, 04 v concentre por ebullicién hasta unos 2 mL. Si apare-
ce algun precipitado separe por filtracién. Tome la mitad del lic uido claro. afiada
cuatro gotas de (PO4HNa; ) v (NH; OH) diluido. hasta ligero olor persistente,
agite fuertemente y dejé Teposar unos minutos, agitando coa frecuencia, ¢l precipi-
tado blanco cristalino indica cation Mg**.

A continuacion filtre el precipitado de fosfato y lave dos veces con un poco de
amoniaco muy diluido. Separe del liquido, que se desprecia, disuelva el precipi-
tado en gotas de HCl diluido. y en parte de esta disolucion se verifican las siguien-
tes reacciones:

a) Ponga gotas en un microtubo. afada dos gotas de magneson y después
NaOH diluido hasta alcalinidad fuerte. Caliente un poco y filtre, precita-
do azul indica catién Mg®*.

b) Al resto de la disolucién clorhidrica afiada dos gotas de amarillo de titanio
v alcalinice con NaOH, precipitado rojo comprueba el cation Mg?*,

20. Pase a una cdpsula de porcelana el rest. de. liquido procedente de la disolu-
cién inicial. Afiada dos gotas de HNO; (cunc ntiadc ) v evapore a sequedad com-
r eta operando al final con precaucién para cvitar salpicaduras. Después continie
la calefaccion, calentando la cdpsula de porcelana directamente sobre la llama
hasta que deje de desprender humos de sales amoniacaies. Con el residuo puede
}acerse in examen orientador de coloracion de la llama.

Identificacion del cation K*

21. El precipitado de evaporacion disuélvalo en | mL de H, 0, filtre en caso nece-
sario. A 0.5 mL de la disolucion clara afiada dos gotas de CH; COOH hasta acidez
v una pizca de cobaltinitrito sddico solido. o unas gotas de disolucién reciente del
reactivo: agite, caliente suavemente v deje reposar unos minutos. Precipitado cris-
talino de CO(NO; )¢ NaK ; confirma el cation K*.

Identificacion del cation Na*

22. A 0,5 mL de la disolucién restante afiada el reactivo acetato de uranilo
(U0, CH; COQ; ) agite v deje reposar. Precipitado amarillo que tarda algtn tiempo
en aparecer. indica catién Na®,
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“Identificacion del catién NH,

23. A 1 mL de la disolucién problema original afiada NaOH hasta que se obtenga
una reaccién fuertemente alcalina. Caliente lentamente con precaucién. Si
existe amonio, se desprenderd amoniaco que se identifica:

a) por su color;

b) porque azulea un papel de tornasol rojo y himedo y expumtn a los
vapores que salen del tubo;

¢) porque ennegrece un papel impregnado en nitrato mercurioso:

d) porque da humos blancos al aproximar a la boca del tubo una varilla que
lleve pendiente una gota de HCI concentrado.

Informe final

El informe contendrd el nlimero de la disolucién problema, asi como los ca-
tiones encontrados y sus reacciones de identificacidn.

Prictica No. 13 Estudio de la marcha sistemdtica de cationes
(2da. parte) grupos Il y IV de cationes

Objetive
® Lograr qué los alumnos apliquen los conocimientos tedricos adquiridos y reafir-

men sus conocimientos pricticos, mediante el estudio consecuente de los gru-
pos IIl y IV de la marcha sistemdtica de cationes,

Introduccibn tebrica

En la prictica se estudian de fumu mmbsmposmywdeﬂmmquc
son los que restan de la marcha sistemdtica, ya que se informé en la prictica anterior
que no tenemos posibilidades de realizar el andlisis de forma iégica (en el orden
normal) debido a la falta de instalaciones y algunos reactivos como el H, S,

Recordemos las caracteristicas principales del grupo III (cationes).

El reactivo general del grupo es: NH; OH + NH4Cl1 + H,3 S.

Los cationes del grupo III pueden ser divalentes y trivalentes y de esta forma se
dividen en dos subgrupos.

Subgrupo Il A (trivalentes): Fe**, Cr**, AP

Precipitan frente al NH,Cl + NH4,OH en forma de hidréxidos. Una vez preci-
pitado este grupo, lo filtramos y lo separamos para su andlisis y en la disolucién nos
queda el subgrupo /I & vy el grupo IV de cationes.

Subgrupo IIB (divalentes): Ni**, Co™, Mn®*, Zn**

Este grupo precipita cldsicamente con H; S.

Nosotros utilizamos el (NH; ), S.

El (NH4 ), S sustituye perfectamente al H, S, o sea, con este reactivo, los catio-
nes del subgrupo M1 B precipitan en forma de sulfuros de Ni, Co, Mn y Zn.
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A continuacién se trata con HCl, aprovechando que el NiS y CoS no se disuel-
ven en €1, mientras el resto se disuelve, los disolvemos con H, O regia y procedemos
a identificarlos con sus reactivos caracteristicos especiales.

Los sulfuros de Mn y Zn se separan tratindolos con NaOH. ya que el ZnS se
disuelve y el MnS pasa a formar el manganitomanganoso.

Una vez separados y analizados los cationes del subgrupo III B, pasamos a es-
tudiar el grupo IV de cationes que se encuentra en disolucién,

Para precipitarlos utilizamos el reactivo general del grupo (NH, ); 004 con el

: que los cationes Ca®*, Ba®", Sr?*, precipitan en forma de carbonatos de color
blanco.

Una vez obtenidos los carbonatos tratamos con HNO, concentradoe y se se-
para el CaCO;, que es el tnico soluble en este reactivo, quedando en forma de
residuo el BaCO3 y SrCO;, los cuales se disuelven en H, O regia y se tratan con
K2 CrO4, en medio acético, bajo estas condiciones precipita el cation Ba?* en forma
de BaCrO, y queda el catidn Sn?* en disolucién, el cual identificamos en forma de
cromato, en presencia de medic hidroalcoholico.

De esta forma concluimos el anilisis de los cationes en sus grupos especificos.

Materiales

Gradilla con tubos de ensayo
Mechero, tripode y tela de amianto
Gotero

Probeta de 10 mL

Papel indicador universal

Papel de filtro

Embudo y soporte

Cdpsula de porcelana

Agitador de vidrio o varilla

Reactivos

Disolucién problema de los grupos III y IV

Acido nitrico (HNO3) concentrado

Cloruro de amonio (NH,4 Cl) solido

Hidroxido de amonio (NH, OH) concentrado

Acido acético CH; COOH concentrado

H,; O destilada : :

Hidr6xido de amonio NH; OH 2 mol - !

Acido nitrico (HNO;) diluido

Reactivo tartaromolibdico®

Ferrocianuro de potisigo (Ks Fe(CN)g )

Acido clorhidrico/(HC]) diluido =
"Cine (Zn) :

*((NH4)3 - 12 MoO4 + HNO3 (concentrado) +CH; COCH,COOH)



Tiocianato de potasio (KSCN)

Cloruro férrico (FeCl3 ) 0,3 mol - ol

Hidréxido de sodio NaOH (1 lentejita en 1 mL de H,0)
Perdxido de hidrégeno (H;0,) 3 %

Oxalato dcido de potasio (KHC;04)

Sulfuro de amonio (NH4); S

Acido sulfirico H; S04 (2 mol - L")

Eter etilico (CH; CH, OCH;CH,)

Difenilcarbacida (CO(NH-NH-C¢ Hs )1 )

Alizarina roja (alizarin sulfonato de sodio)

Acido clorhidrico (HCl) concentrado

Sulfato de cinc (ZnSO'q)'

Reactivo mercuritiocianato aménico y cinc (NH, Hg(SCN), Zn)
Alcohol amilico (CsH,,0)

Dimetilglioxima (CH; —C = NUH}.)

Reactivo Montequi A (CuS04 + H; 504 + H,0)

Sulfuro de sodio (Na; S)

Carbonato aménico ((NHg ); CO3)

Cromato de potasio (K;CrOg)

Alcohol etilico de 95° (C, Hs OH) |
Oxalato aménico (NHy )2 G304

Reactivo Montequi B (HgCl; + NH,; SCN + H; 0)

Técnica operatoria

Nota: Para desarrollar los pasos de la técnica operatoria utilice los esquemas corres-
pondientes a cada grupo (tablas 8 v 10).

1. A la disolucién problema afiada dos gotas de HNO, concentrado e hierva a

ebullicion para oxidar el cation Fe?* hasta cation Fe™® . La aparicion de un color

amarillo, que persiste después de la ebullicion, indica la posible presencia del ca-

tion Fe™*.

9. Afiada a continuacion alrededor de 0.25 0 0.50¢g de NH,Cl s6lido, caliente y

afiada NH, OH (concentrado), gota a gota, agite suavemente a cada adicion, hasta {
que ¢l liquido tenga ligero olor a amoniaco, evitando un gran exceso. Filtre ense-

gu' la sin dejar enfriar el liquido.

La disolucién contiene los cationes del subgrupo 111 B al estado de complejos amo-

niacales, mis los cationes de los grupos IV ¥ V. Se comprueba si la precipitacion q
fue completa adicionando una gota mds de NH,OH. Debe operarse enseguida con

este liquido; en caso contrario gudrdese en un tubo bien tapado, rotulado subgru-

po 111 B y siguientes, previa acidulacién con CH, COOH.

El precipitado puede contener Fe(OH);, pardo rojizo, Cr(OH); , gris verdoso o vio-
liceo; A OH),, blanco. Lave el precipitado con un poco de H, O hervida adicio-
nada de una gota de NH,OH diluido.
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Andlisis del subgrupo IIT A
Identificacion del cation Fe>*

3. a) En un tubo de ensayo afiada unas gotas de K; Fe(CN), (ferrocianuro potd-
sico) y cuatro gotas de HCI diluido, con una varilla afiada un poco de preci-
pitado del paso 2. Premp:tado azul intenso. indica cation Fe**

~b) En un tubo de ensayo afiada dos o tres gotas de KSCN y cu.nm gotas de
HCI diluido con una varilla se pone un poco de precipitado del paso 2,
Coloracion rojo otcura, indica Fe>*
Si existe cation Fe®* se pasa al paso (3]. Si no existe cation Fe?*, o este se
encuentra en pequefla cantidad (color claro de los hidroxidos) disuelva el
precipitado en la menor cantidad posible de HCI diluido, afiada cinco gotas
de FeCl; (0,3 mol - 1™ )y se precipita el proceso, adicionando mds FeCl;,
hasta lograr un precipitado de color pardo rojizo. Al llegar a este punto fii-
tre y lave. El filtrado se une al obtenido en el paso (2).

4. Pase el precipitado 2 un tubo o cdpsula de porcelana, si se ha filtrado, teniendo
cuidado de separarle bien el papel de filtro y trate con una mezcla de una disolu-
cién NaOH obtenida en el acto, disolviendo una lentejita de NaOH en 1 mL de
agua vy 4 mL de agua oxigenada al 3% . Agite con una varilla procurando mezclar
bien el precipitado con el liquido, caliente suavemente el precipitado y después
a ebullicion hasta que cese la efervescencia. Diluya con unas gotas de agua y filtre.
No es necesario lavar.
El filtrado contiene el Cr al estado de cromato (amarillo) y el Al, al estado de alu-
minato (incoloro). Analice como se indica en el paso siguiente.
El precipitado estd constituido por Fe(OH), el cual se identifica como se indico en
el paso (3).
Identificacion del anion OrQ §~
S. a) Unas gotas de la disolucion afiddalas sobre una mezcla de 0.5 mL de

H,; SO, diluido, dos gotas de H, 05 y 10 de éter etilico. Agite, coloracién

azul o azu! violeta, fugaz, extraible por el éter etilico comprueba el catién
i

b) Ponga varias gotas de disolucién en un tubo de ensayo, cuatro gotas de di-
fenilcarbacida y después gotas de H; SO, diluido hasta acidez; coloracién
violeta intensa, indica catién Cr**

Identificacion del cation Al>*

6. Al resto de la disolucion (0,5 mL) afiada varias gotas de alizarina roja y des-
pués gotas de CH; COOH, hasta que el color violeta desaparezca. Persistencia de un
color pardo rojizo o precipitado rojo, comprueba el catién Al™.

Anglisis del subgrupo III B

7. El liguidoc amoniacal subgrupo {1l B v siguientes caliéntela sin hervir y agregue
sulfuro aménico (NHy ); 8. Filtre por doble filtro, mediante succion suave.
El precipitado puede ser: SNi y SCo, negros; SMn, rosa sucio, a veces aigo verdoso;

SZn, blanco, lave con 1 mlL de CINH, y analice conforme (’) El filtrado contiene
los cationes del grupo IV.

8. El precipitado de sulfuros obtenido en (7) una vez lavado, tritelo sobre el mis-
mo filtro, con una mezcla de 2 mL de HC1 2 mol - 17" ¥ 1 mL de H; 0, deje pasar
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el dcido lentamente sin succién, agitando un poco, pase el filtrado otras dos veces
El precipitado esta constituido por SNi y SCo, negros. El filtrado contiene Ma®" y
Zn** incoloros.

9. El precipitado péselo a un tubo ae ensayo, o a una cipsula de porcelana donde
se trata con seis gotas de HCI concentrado, més dos gotas detHNO4 concentrado ferf
maés segiin la cantidad de precipitado existente), hierva para elininar el exceso de

agua regia, hasta que apenas quede liquido, sin ilegar a sequedad, y diluya con diez
gotas de H, 0.

Identificacion del cation Co'**

10. 2) Se pone una gota de la disolucién anterior en un tubo y aflada otra de .
ZnSO, v luego otra de reactivo mercuritiocianato potdsico; precipitado
azul, indica catién Co®".

b) A unas gotas de la disolucién pongalas en un tubo de ensayo y afiada unos
cristalitos de XSCN, o gotas de la disolucién acuosa saturada de este. Afiada
ahora cinco gotas de acetona o de mezcla de alcohol amilico y éter etilico,
y agite. Color azul de la capa acuosa, indica catidn Co*.

Identificacion del cation Ni **

11. Una gota de disolucién péngala con una varilla, en el fondo de un tubo de en-
sayo, alcalinice con amoniaco y afiada dos o mas de dimetilglixima; , precipitado
rojo rosado, comprueba el catién Ni**,

12. El filtrado obtenido en (8) que contiene los cationes Mn?** y Zn**, hierva hasta
reducir su volumen un poco menos de 1 mL afiada poco a poco esta disolucidn,
agitando, sobre otra obtenida en el acto, disolviendo una lenteja de NaOH en 1 mL
de agua. La mezcla debe ser fuertemen e alcalina (comprobar). Afiada dos gotas de

H; O, hierva un poco y filtre o centrifugue.

Identificacién del cation Mn”.
13. Se efectiia en el precipitado negruzco, afiadiendo 2 mL de disolucién de oxa-
lato dcido de potasio y caliente suavemente. Color rojo violeta, indica Mn?*.

Identificacién del cation Zn*

14. a) Aparte de la disoluci6n alcalina afiada H, SO, diluido hasta acidez (compro-
bar).AnadaumgmdnrmuonteqﬁAydmotmchB_Aﬂey
ayude a la precipitacién frotando con una varilla. Precipitado violeta mas o
- menos intenso, que puede ser negro, indica el cation Zn**
b) Al resto de la disolucin afiada Na,S. Precipitado blanco, indica cati6n Zn**.
Andlisis del grupo IV de cationes
Reacti!'!) ma(ﬂ]‘lq.hp
Cationes: Ba®*, Ca**, Sr**

15. El liquido procedente del grupo III de cationes, después de acidulado con acé-
tico, expulsando y eliminando el S que haya podido precipitar, concéntrelo hasta
1 mL. Separe la sal aménica que haya precipitado, y diluya a 3 mL (si no se adicio-
né sal aménica, por no haber tenido necesidad de analizar los grupos anteriores, o
el problema no contjene NH, , afiada ahora una pizca de NH,Cl s6lido. Adicione
unas gotas de amoniaco hasta ligero olor persistente, caliente sin hervir y afiada en




caliente, gota a gota, y agitando de continuo, carbonato aménico reactivo hasta
precipitacion completa. No pasar de diez gotas. Deje reposar unos minutos: filire
o un@q_gue y lave el precipitado una vez con agua fria. Con el filtrado se sigue el

grupo

16. Se pasa el precipitado a una cépsula de porcelana procurando no perder nada
de este y separdndole bien del papel de filtro y caliente suavernente sobre la tela
metdlica hasta que esté bien seco. :
Una vez fria la'cdpsula de porcelana trate el precipitado con diez gotas de deido ni-
trico concentrado, agitando con una varilla para que todo el residuo se ponga en
contacto con el dcido.

Si la disolucion del precipitado es total (observar bien el fondo de la cdpsula o del
‘tubo) no hay bario ni estroncio y se pasa al paso 19. Si queda residuo sin disol-
ver pueden existir dichos cationes; en este caso, separe por filtracién procurando
dejar el precipitado lo m4s seco posible. Lave dos veces con cinco gotas de cido
nitrico concentrado cada vez, arrastrando cualquier parte que haya podido quedar
en la cdpsula de porcelana.

17. El precipitado anterior trételo con 1 mL de agua, agitando hasta lograr una
total disolucién del precipitado. A la disolucién afiddale gotas de NaOH diluida
hasta reaccidn alcalina ligera, y luego dcido acético hasta que quede nuevamente
dcido. Afiada ahorz cuatro gotas de cromato potdsico. Ausencia de precipitado
indica que no hay catién Ba®* y se pasa a la etapa siguiente. Si se forma precipita-
do, afiada unas gotas mds de cromato, hierva y filtre, por doble filtro sin ejercer
presidn. El precipitado serd amarillo de MaCrO, . Lave con unas gotas de agua ca-
Liente, disuelva con gotas de HCI concentrado. La disolucién se recoge en una
cdpsula de porcelana, donde se evapora casi a sequedad.

i8. Al filtrado anterior, que debe ser de color amariilo rojizo, afiadiendo mds cro-

mato en caso negativo, afiada gotas de amonio hasta virgje a color amariflo ciaro
después de agitar, y después un volumen igual de alcohol etilico de 95% Agite, ca

_liente ligeramente y deje reposar unos instantes. Precipitado amarillo indicaré Is
" presencia del cation Sr**, que deberd confirmarse disolviendo en HC v observando
#i comunica color rojo carmin a la llama.

19. La disoluci6n niirica obtenida en ¢l paso 16 evapérela casi & sequedad para
expuisar el exceso de nitrico, diluya con un poco de agus y afisds gotas de amo-
niaco concentrado hasta alcakinidad (comprobar}). En la disolucion amoniacal se
identifica el cation Ca** por las siguientes reacciones:

2} A la disolucién (a una parie) afiada gotas de oxalato aménico y caliente. Pre-
cipitado blanco de oxalato de calcio, insoluble en CHg OOOH comprueba ei
catién Ca®,

b) A otra parte afiada un poco de cloruro aménico séiido y cinco gotas de
ferrocianuro potdsico 0,5 mal . L7 !, caleatando suavemente, precipitado
blanco indica catién Ca**,

En ambos casos debe confirmarse el catién Ca®* por el color de ls llama, va-
riable del rojo claro al oscuro, :

Informe fmal

informe contendrd el mmero de Iz disolucién problema, asf como los catio-
nes enconirados y sus reacciones de identificacién.
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Anexo

Tabla 1

Ensayos de coloracion a la llama

T i = Tl il
Elemento Llama wtilizada Color
Hg Reductora Vicleta intenso
T Reductora Verde egmeralda
Se, Pb Reductora Azul vwrdoso sucio
Cu Reductora Azul bordeado de verde
Acx, Sb Reductora Azul palido
Ga Reductora Violeta
Ba Reductora Verde amarillento
Sr, Li Reductora Rojo carmin
Ca Reductora Rojo anaranjado
Na Reductora Amarillo intenso
K Reductora Violeta palido
Rb Reductora Rosa violdceo
Cb Reductora Azul violeta
Tabla 2
Coloracion de las perlas dcidas
e
: COLOR
Elementos
Llzama oxidanie Liama reductosa
===
Hierro (B-P) Amarillo _Verde botella
Niquel (B-F) ~ Parda _ Gris
Cromo (B-F) Verde Verde esmeralda
Cobalto (B-P) Azul Azl
sanganeso (B-P) Vickta Rosa
Uranwo (B-P) Amariila Yerde
Titanio (B} Amarillenta Yiocleta
Vanadio (B) Amarills clara Verde esmeralda
Molbibdeno {B) Incolom VYerde esmeralda
Molibdenc (P) Verde Verde
Wolframio (P) incolora Azul con FeSOg4, roja
Cezic (TV) (B-P) Amarilla débil Incolora

B - Perla de borax

P - Perla de sal de fosforo

(B-P) - Se analizs el mineral con B o con P
(B) -3¢ anaiiza ¢l mineral con B
(P) -Se analiza el mineral con P

61

- Lk



_f0d uorue ey pul

offe e opoi AP
108D +
YOO 71+ §(YHN) _Y08 ugpuy oppus 0ouvq
BpEUY * opeidioaid YOSeqd BUlIO] 3§
uQIINOSIJ Toed EpELY ﬁ
g m__aa opoi ..W.ia.
10180 + (OpEn U _ _ |
-uoa) EQNH epeUY 108D + [DH EPRUY
mZIEHNIU
eisey 1:1 EONH ®PeUY | moesdsap 2§
ugp _“EE opoidoadd

sauofue 2P [11
_E&.HS uoL mosKJ

T roq) ey ‘Y(YOd) ted  YOSED ;.cm..“_“ :opoajdidadd

10120 4 (% 0£) HOEN +
(% 0£) f0D teN epRUY

_Enn notue expu
oour|q opoidIaL]

!

£npeg reunto] h 25T g

HD”__U. +.

Y EHD00D) B +

YEHOO00) B +

uupezEnnou msey HOOO *HD epeuy

YHO) vl + QO Fwi0) 3§

(openuaouod) EQONH epEUY H

D

~ sauorue ap | oduid 3p nE_ﬁEn_ uQpa njosKI
sauotue 3p | odnid [ap SISEUR [P BN b

€ #Iqey




_1D ugpup pofpul oL} 3P
[oded |2 us BpEs 01 UOREIOIA)

_Iff ugmp DIpU] 0NN 3P jeded |5 Ua epESOl UQIIRIOIOD)

joded a1qos sa10deA £0f eloxay _| uome B31pUl
1Y 4 BujassaIon]) uod oIyL oL NJOSIP ¥

pUI208210T] UOD OIIY 3P
4
sp |odud a1q0 sasoden sof Bf00ay s ©19{0tA 100D

1018) + (repnpiow) YOSEH +

1oy +
[T+ 10w g YOS H 0o TENPLE (oprios) POUNN + o+
(oprios) LOZIDPN ¥PRRY | - | ;1 jour  ¥OS "y BPRUY FONTN BPeUY
10183 +
m[0prv ;
HOOO fHO *PRuY edaldsap a§
. 1 A R Bt ....w?%ﬂ shiy .‘%a,_%ﬂc
EQN uoup pajpuy [aded [3a1qo8 [NT8 UOE 10100 )
_ J 10[e) + ®P¥M
ofbt soasdses 98 54p OFH+ s n-z_.“uaﬁ
[ose 10} [pded o EsIaAlun J0PEIIPUT jpded a1qos EEN 2P sagodea so] __._S“.E Euﬂua_mwﬁ D8y 1g8y 19V Hﬁﬂﬁﬂm}.
i €ONH
EPIBADP [ +
uoagae 0 (H)nd (N7 ‘EIV + T-10W 8 HO®N EpEUY ] CONBY EpeRY
(sauotup ap [[I odwn) pwajgosd .._%._Naﬂ ap uowiod (sauojue 3 [| OdNID) rwapqoid _.avaeﬂ

sauofue ap [11 A [I sodnxd sof ap pwiapqosd UQLINIOSJ
sauorua ap ||| A [1 sodnid so] ap sIsI[euB [ap pwanbiy

¥ ®iQtL




9D + HOOOHO *PruY

D graardsap of |
‘g _[teuomyY _.5..wa3 S8y :opmidaid |
TezjeII N U TISEY
10183 + OFH + STeN *poUY _ wpardsap % 1:1 EONH ¥peuv B35 uSOP 3
1By ‘D8 ‘rgBy 411 odrip ..nﬂuanwumﬁ i1 odnup : Emman& :ﬁ_uaﬂu oﬂa:%.ﬂvﬁ
foNwugrr  (opionp) FONH + % 0€ HO®N + _$00 ugz vajput
EONSY epeyy % 0€ QOteN wpeYY W OpoIIdIAd
n £ 11 sodnin :ugiamonia “(*0d) ) ‘%O **OSRO YOS*Y || 0dnio) [opodiraid |
pajpuy [aded [a 21q0s [NZB UQIRIOO] - } * *
| ; ofos 1 £ g Ieuito) & BEE g
| [OFFUIO) O [UsIaAJUN Jopropur [aded °
| [2 21q0s EYN op sasodea so] vloFby 1018) + A
10[8)) + . M EHD00D)ED +- Y Ho)vd +
BPIRASP UOREIE O (5)n)) '()UZ “GNV + _ “*HD000D) *d + Lo BuL o) 38
(1« 10W § HOSN ®peyY 10[8)) + UQIRZIENNN VISVY HOOO HD *PeLY (openiusouod) EONH *PRUY
Pwi2pq0id UOLIMOSIP P UQIIIOS Puiajqoid ugramosp ap _Mﬂ.&n.

sauoie ap 11 11 ‘] sodnid LE ap pruajqosd uQrIMOSKT

SOUO[UE IP BIIBLIAISTS EYDIEW B] ap SYSIRUE [op Buwan bey
§ tIqeL




1) uots noypup o0l op [3ded [o 21908 BRSO uoire10]0)
T - PUIS 10N - (0pBRUeowd) POSTH 4 POUNN PRV |
HOODFHD + £0a 4 u0d pepanbos € arodeay

FON ugnre ﬂ!ll
porpui otifly op 1aded (o 2IG0S BPESOI UOIIBIONA )

euiRdsalonyy 4 HOODEHD + Foa g rpzuy

Tt (openuIdued)

POSEH 4 LONEN 102 uoldifnga Jod ofputuiy

o

v

] i up pAIpUT EIBIOIA UQIORIOIO D
P00 + TONEN EprUY

Yo uomo
paipu} ORI
apudIda4]

108 +

*QoW T1 « EYHN) |
EpEUY

ugrmosil

1018} 4-
cprnusanod EQNH epeUY

Y08 uopme
oIl OJUE(Y
opeidpaly

roseg
Bu10j 3§

tlong speey waaidsap o

HQIIMCSICT . H R

¢

!

R
Opi NP Dk BTV




¥ pakii — TEPr—— 1Iiu.‘ T ¥
|
| L3 3H ugupo Bspul SV uoups vppul e o B
| o18au opoiidd 24 Of[HBWE 0pD})d1add odUR(g oporididadd
dDug epruy
| YD + B roppiadiradd 1Y 2peuy (openuacuoay FOSTH TPRUY |
ﬁ_,. L (FHNDAY uonmpostq
i Q. HOUDD DIPU]
o[jreute opp}dLady
1 4d uQHDI DtpU}
afjiewe opeltdizayg YOIIN +|
(/T +10Ww T HOYHN EpEUV I epeuy 4 HOOD €D PPRUY
YO8H HodY ._a_ua,a.n__.wam tHad .._a.cm__a.i
sodnid so| ap 0159y ajualfes epemsap OLH epEUY
_.%uwb._m : 8D Y *HDad Y03y opeidiaad
10[8D +

am.agn__uﬁa BISEY Txm « [OW 7 [OH epEUY

§aUOIE) ap | 0dNIT [P Mu3]q04d uQIINIOsI]

sauoi}es op | odnid [ap s1stjeue [ap Buranbsy

9 Tqel

4




1

e — g TR T ST TR O -

Bk it U

UQIIEIYIIUAP! 0AROEIY gieN SN HOYHN HOYHN 1010) uone)
ap ugIBIY ap 0sadxa | uo0d ap 05ad2X2 uod
ugiaoEay ugLITY uQrIEY UORIBIY

UQREIIJIUAP! 3P SAUOINIENY

({eU dULOjUI) SaUCTIB) o | odnId [ap UALINSIY

L Tqef,

|_ ...|.[||-- B T I T e T~ N o T A e R e ey s S M



¥ S I T AR TR .i!.‘_ R s .;'a«.:. ——— PR BT e g - S
| it 1

| a1 usluIoualue
ﬁ ;W 1313 +_ | OOITIUSET 98 OWIOD
saary ‘O + O+ %€ “O%H +} 40 UQNED
OTH + HOPN 9P (opinpp) *OSZH PPEUY | 1691 11U
UOINIOSTP 4 BAISTH (easary) 1ofe) + g
: (openuaiuod) EONH + K 1 R “(HO)g
uz ‘' UN (opENUIdN0I) [JH EPEUY o ' Yo opaapy oponda4d
+T + . —
P SOUOEY QUaNILO)) opRyfl 0 ‘SIN :opoirdio . ;
7 3 %€ YOTH + (0pn9s) HOBN uod a1B1Lf
SSjUEl “peusep O*H + (opiapp) 1DH BPRUY ]
| $2a7 sodnin 4l WOUDI DIIPU] o2 HOUD2 DoIpU} :
| uoonjosIY Su7 ‘SUW *§0) ‘SIN -oppiidizadd| omaso ofol 10[0) [nze opoyydrasid
| 4 ]
*l ﬁ _ |
SHPYHN) 0 g¥y uod aei] (opmpp) IOH + (©PIGE) 1H + ,
107%) + NOS epeyy N3 X eprey | ..
gIn odnuidqng ‘ugunosky (V11 odniSqng) “ S(HO)IV ‘S(HOMD '€(HO)o: -opandivady .
s Ay | 3
(openuasuod) HOPHN + i ;
_ auaie ‘opros [IYHN + o
LR L 224 Tepxo ered salary ‘(openuasuod) EONH BpEUY m.
| ,
sauones ap [ odns [ap puwgosd uoronjosyg i |
f 4 .__u
] L I i m
sauolied op [] odnis [ap sISTEUE [op Bwonbsy |




¥ Jﬁiﬂﬂl.-ﬂ....ﬂ T T R T v T T R e i LR L R R

™m

_1D momuen porput o0 op [aded o 21908 BPBS0I UOIIRIONN) $
Py uomn
T4 +rulasiaronij-+ (opeiusduwod) POSIH + POUWN BpRuY PapU} O IRE
HOOD HD + (a4 una pepaabes e arodeay opeid1aLy O98 N k
paIpU OJUTIq
é opedalg
0N uowe
ratpu) 01y op 1aded (2 33GOS BPESOI UOIIBIOO)) 1012} + P05t
BUISSAION 4+ HOODEHD + t0a 4 rrsuy TliIo) 9§ ;
o . E(
(D PEIIUIIUOD) OCH TL+ HPHN)
YOS EH + PONEBN U0 UoIngs Jod ojauriy EpeUY tiord epeuy g1dasdsap o
UGIINJOEIC] NQLInCsk | oppridfaadf
.L s %
_1 MO D BIIPIE Y 1B{0IA U] ITI0[0 ) 1018 4 10[¥) 4 :
PO + TONEN TPEUY CpEnuadud EQNY EpRUY Op{ WP [Oh EPEYY ]

T ) i S Sl kol S




S GR——" -~ -
Juoresymuapy DH HO®N HOPHN
op uopoeay | oapoeay [ SUYHN) | op osaoxa HO®N p 0sa0x2 | HOYHN
ajualy ) uoo uod uoo uoo .
UOLBOLT USPI 9P SRUOKIORY uopovay uoporay uopIBy uopIEIY ULy uopIEay 10[0) uotie)
ST T L "2 =i

([wurj suuoyuy) $2UONED ap []] odnid [ap uaUMSYY

6 FIqEL




2P UoUD2 BopUY

Y «'S WG BoIPIg |
% oouelq opodidady offureure opoydidaig
NNy + | _
OPHYs [DYHN epeyy 10[8) +
0§56 3P [OYOOR 3P
y . uuwnjoa [end epeus
it am, : A ugronjostp ¥ epiyy
HOQD®HD ua 21qnjosut A
(YD) ap 0oumIq oprydaLd HOYHN ®peyy 4728/ 40NP2 DD UL YO)Rg ap
n.ﬂﬂau. o[ e ﬁaﬂauﬁnq
1010 | ﬁ
Y02 Y*HN) epeuy | il
100) 4 PO +
(openuaouoo) HOYHN TpRUY JsureAanu zoppe B3Py HOOO HD +
uoRANp Msey epemisap O LY

BUIBI[® UOIBRI BISEY (OPNEP) HOBN epeuyY
pepanbes v 1580 arodeAy AN

+Z80 'UONRD) UGINORT €001s ‘*00®d opondiaai

@ | $

| (openuasuos) EQNH TRy
" pepanbos msey sofe)
h.%* oSy €008 ‘€00 ‘Sovd oprydisasy

$

sauoned ap A odnin

]
quaed F0OU PHN) + $
1o[e) 4 oprios [DYHN epEUY
T ¢ ewey eAnng
SEO[UOUrE S3[ES autunly
Tw T Bisey IeJjuaouod eled 1070) 4

sauolyeo ap AJ odnid [op vwo[qoid uonjosiq
SoU0f180 ap A odnid [ap SISTTRUE [op BWan b

Ol ®lqeL



1IN uopDo TN ugn2
pappuy ofor n.ca_&um_ﬁ pojpu] nze %u..i_umit_
_ anpy £
1018) +
(oprnfip) HO®N +
HO®N + Olu%}[) ap Of[i-= U Epeyy .  ugssufvuI spayy
JEN uonn? worpu X uonDo pojpuy
ofTHYWE Optididadd oiIRWe 0pDid)dad]
4 A ugfon[Ep wsey
| ot o (oprafp) IDH *PPUY
uglmOosy opoid1raid
£(000 FHO)* 0N BPREY .?EEANQ& 0J*NEN + HOQO®HO *pRUY a (opinmEp) HOYHN oo 4% £ un__.,_ﬁ
'y +¢ TN UQHD2 [ap ppouasaid hﬂa
oupIsy 0ouv|q OpriididaLy
PHN gHD2 ~ pepenbos v oroduas £ 4
popuy opuaidsap o6 anb YN (opegueouco) EQNH TPeRY (opmrp) HOYHN + YOdHEON *PeyY
pepIUIreore w1591 HOBN ¥PRUY YOI YHN) + YOSH(YHN) *peYY

a

!

sauoreo op A Odnsf [op swargoud uppNoNT

$2u0i1E0 ap A odnd [ap spyEUe jop swonbey

g
i v





